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　　Ａｐｐｒｏｐｒｉａｔｅａｂｏｖｅｃｏｍｐｏｕｎｄ２（５．４０ｇ，２０．０ｍｍｏｌ）
ｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎ５５ｍＬｏｆｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄａｎｄ
３０ｍＬｏｆｗａｔｅｒａｔｒｏｏｍ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ．Ｓａｔｕｒａｔｅｄｓｏｄｉｕｍ ｎｉｔｒｉｔｅ
（２．３８ｇ，４１．０ｍｍｏｌ）ｉｎｗａｔｅｒｗａｓａｄｄｅｄｄｒｏｐｗｉｓｅｔｏａ
ｓｔｉｒｒｅｄｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆａｍｉｄｅｏｘｉｍｅ．Ａｆｔｅｒｓｔｉｒｒｉｎｇｆｏｒ２ｈａｔ２７３Ｋ，
ｔｈｅｒｅａｃｔｉｏｎｍｉｘｔｕｒｅｗａｓｈｅａｔｅｄｔｏ２９３Ｋｆｏｒ１．５ｈｕｎｔｉｌＮ２
ｅｖｏｌｕｔｉｏｎｓｔｏｐｐｅｄ．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｉｎｇｗｈｉｔｅｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｗａｓｆｉｌｔｅｒｅｄ，
ｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｗａｔｅｒ，ｒｅｃｒｙｓｔａｌｌｉｚｅｄｆｒｏｍ ＭｅＯＨ／Ｈ２Ｏ （１∶１）
ａｎｄｄｒｉｅｄｉｎｖａｃｕｏｔｏｙｉｅｌｄｗｈｉｔｅｓｏｌｉｄ５．４０ｇｗｉｔｈａｙｉｅｌｄｏｆ
８７．５％．ｍ．ｐ．６０～６１℃．１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，５００ＭＨｚ）：
δ＝１３．７１（ｓ，２Ｈ，ＯＨ）．１３ＣＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，１２５ＭＨｚ）：δ
＝１５８．９９（Ｃ—Ｏ），１４３．０３（Ｃ—Ｃ Ｎ），１２３．４０（Ｃ—Ｃｌ）．
ＩＲ（ＫＢｒ，ν／ｃｍ－１）：３５３３，３１６７，３０２０，１５７０，１５１８，１１２６，
１０２４，９４２，６５７．Ｃａｌｃ．ｆｏｒＣ６Ｈ２Ｎ６Ｏ５Ｃｌ２：Ｃ２３．３２，Ｎ
２７．２０，Ｈ０．６５；Ｆｏｕｎｄ：Ｃ２３．３０，Ｎ２７．１５，Ｈ０．６８．

２．３．３　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆ３，３′ｂｉｓ（ｃｈｌｏｒｏｄｉｎｉｔｒｏｍｅｔｈｙｌ）ｄｉｆｕｒａｚａｎｙｌ
ｅｔｈｅｒ（４）ａｎｄ３ｃｈｌｏｒｏｄｉｎｉｔｒｏｍｅｔｈｙｌ３′ｃａｒｂｏｘｙｌｄｉ
ｆｕｒａｚａｎｙｌｅｔｈｅｒ（５）

　　Ｔｏａｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｏｆｔｈｅａｂｏｖｅｃｏｍｐｏｕｎｄ３（０．５５ｇ，

１．８ｍｍｏｌ）ｉｎ５０ｍＬｏｆＣＨＣｌ３ ａｔ２９３ＫｗａｓａｄｄｅｄＮ２Ｏ５
（２．２ｇ，２０ｍｍｏｌ）．Ｔｈｅｍｉｘｔｕｒｅｗａｓｈｅａｔｅｄｔｏ３１８Ｋａｎｄｋｅｐｔ
ａｔｔｈｉｓｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒ４０ｍｉｎ．Ｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｗａｓｅｖａｐｏｒａｔｅｄａｎｄ
ｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅｗａｓｓｕｂｊｅｃｔｅｄｔｏｃｏｌｕｍｎｃｈｒｏｍａｔｏｇｒａｐｈｙｏｎｓｉｌｉｃａ
ｇｅｌｔｏｉｓｏｌａｔｅｃｏｌｏｒｌｅｓｓｃｒｙｓｔａｌｓ４（０．２３ｇ，３０．０％）ａｎｄ５
（０．２５ｇ，４１．６％）．Ｃｏｍｐｏｕｎｄ４：ｍ．ｐ．６８６９℃．１３ＣＮＭＲ
（ＤＭＳＯｄ６，１２５ＭＨｚ）：δ＝１５７．６７（Ｃ—Ｏ），１４０．３７（Ｃ—Ｃ
 Ｎ），１１２．７５（ＣＣｌ（ＮＯ２）２）．ＩＲ（ＫＢｒ，υ／ｃｍ

－１
）：１６１３，

１５８２，１５１５，１２９１，１０４９，９７１．Ｃａｌｃ．ｆｏｒＣ６Ｎ８Ｏ１１Ｃｌ２：Ｃ
１６．７２，Ｎ２６．００％；Ｆｏｕｎｄ：Ｃ１６．８２，Ｎ２５．９４％．Ｃｏｍｐｏｕｎｄ
５：ｍ．ｐ．１２７１２８℃．１ＨＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，５００ＭＨｚ）：δ＝
１３．８４（ｓ，１Ｈ，ＯＨ）．１３ＣＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，１２５ＭＨｚ）：δ＝
１６０．７４，１３９．８２，１３３．０１，１２４．６６，１１３．５８，１０６．１４．ＩＲ
（ＫＢｒ，ν／ｃｍ－１）：３１４０，２９１６，２６７５，１７５２，１６２０，１６０５，
１５８０，１５１０，１２６９，１１３１，１０３０，９８２．Ｃａｌｃ．ｆｏｒＣ６ＨＮ６Ｏ９Ｃｌ：
Ｃ２１．４１，Ｈ０．３０，Ｎ２４．９７；Ｆｏｕｎｄ：Ｃ２１．３８，Ｈ０．４１，Ｎ
２４．８６．

２．３．４　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆｐｏｔａｓｓｉｕｍｓａｌｔｏｆ３，３′ｂｉｓ（ｄｉｎｉｔｒｏｍｅｔｈｙｌ）
ｄｉｆｕｒａｚａｎｙｌｅｔｈｅｒ（６）

　　Ｃｏｍｐｏｕｎｄ４（１．０ｇ，２．３ｍｍｏｌ）ｗａｓｄｉｓｓｏｌｖｅｄｉｎＭｅＯＨ
（８ｍＬ）ａｎｄｔｒｅａｔｅｄｗｉｔｈｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆＫＩ（１．５ｇ，９．０ｍｍｏｌ）ｉｎ
ＭｅＯＨ（１５ｍＬ）ａｔｒｏｏｍ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｉｎｇｍｉｘｔｕｒｅ
ｗａｓｓｔｉｒｒｅｄａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｆｏｒ１ｈａｎｄｔｒｉｔｕｒａｔｅｄｗｉｔｈＥｔ２Ｏ
（２０ｍＬ）．Ｐｒｅｃｉｐｉｔａｔｅｗａｓｃｏｌｌｅｃｔｅｄ，ｗａｓｈｅｄｗｉｔｈｉｃｅｃｏｌｄｗａ
ｔｅｒ，ＭｅＯＨ，ａｎｄＥｔ２Ｏ ｔｏｆｕｒｎｉｓｈａｙｅｌｌｏｗ ｓｏｌｉｄ（０．８１ｇ，
８５．７％）．ｍ．ｐ．９８℃ （ｌｏｓｓｏｆＨ２Ｏ），２４５℃ （ｄｅｃ．，ＤＳＣｍｅａｓ
ｕｒｅｍｅｎｔ，１０Ｋ·ｍｉｎ－１）．１３ＣＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，１２５ＭＨｚ）：δ＝
１６０．７７（Ｃ—Ｏ），１４２．３１（Ｃ—Ｃ Ｎ），１１８．６７（Ｃ—（ＮＯ２）２）．
ＩＲ（ＫＢｒ，ν／ｃｍ－１）：１５８９，１５２６，１４７９，１２３９，１０７０，９９７．Ｃａｌｃ．
ｆｏｒＣ６Ｎ８Ｏ１１Ｋ２：Ｃ１６．４４，Ｎ２５．５７；Ｆｏｕｎｄ：Ｃ１６．１５，Ｎ２５．３６．

２．３．５　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆ３，３′ｂｉｓ（ｄｉｎｉｔｒｏｍｅｔｈｙｌ）ｄｉｆｕｒａｚａｎｙｌｅｔｈｅｒ
（７）

　　Ｃｏｍｐｏｕｎｄ６（０．６５ｇ，１．５ｍｍｏｌ）ｗａｓｓｕｓｐｅｎｄｅｄｉｎｗａ
ｔｅｒ（３ｍＬ），ａｎｄｔｈｅｎａｃｉｄｉｆｉｅｄｗｉｔｈ５０％ ｓｕｌｆｕｒｉｃａｃｉｄ（１ｍＬ）
ａｔｒｏｏｍｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ．Ｔｈｅｍｉｘｔｕｒｅｗａｓｅｘｔｒａｃｔｅｄｗｉｔｈｄｉｅｔｈｙｌｅ
ｔｈｅｒ（３×１０ｍＬ），ｄｒｉｅｄｏｖｅｒＭｇＳＯ４，ａｎｄｔｈｅｓｏｌｖｅｎｔｗａｓｅ
ｖａｐｏｒａｔｅｄｔｏｏｂｔａｉｎｃｏｍｐｏｕｎｄ７（０．４４ｇ，８１．５％）．ｍ．ｐ．
６８６９℃．１Ｈ ＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，５００ＭＨｚ）：δ＝１０．４９（ｓ，
２Ｈ，ＣＨ）．１３Ｃ ＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，１２５ＭＨｚ）：δ＝１６１．２２
（Ｃ—Ｏ），１４２．７７（Ｃ—Ｃ Ｎ），１１９．１０（ＣＨ（ＮＯ２）２）．ＩＲ
（ＫＢｒ，ν／ｃｍ－１）：３００４，２９８３，１６２３，１５８５，１５２４，１４８１，
１３６６，１３２２，１２３９，１１４８，１０３７，９９９．ＭＳ（ＥＳＩ） ｍ／ｚ：
３６０．９８［Ｍ－Ｈ］－．Ｃａｌｃ．ｆｏｒＣ６Ｈ２Ｎ８Ｏ１１：Ｃ１９．９０，Ｈ０．５６，
Ｎ３０．９４；Ｆｏｕｎｄ：Ｃ１９．７４，Ｈ０．７３，Ｎ３０．７８．

２．３．６　Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓｏｆ３，３＇－ｂｉｓ（ｆｌｕｏｒｏｄｉｎｉｔｒｏｍｅｔｈｙｌ）ｄｉｆｕｒａｚａ
ｎｙｌｅｔｈｅｒ（ＦＯＦ１３）

　　Ｔｏａｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｏｆｃｏｍｐｏｕｎｄ６（０．６ｇ，１．３７ｍｍｏｌ）ｉｎ
ａｎｈｙｄｒｏｕｓａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅａｔ２０℃，ＸｅＦ２（０．９２ｇ，５．５０ｍｍｏｌ）
ｗａｓａｄｄｅｄ．Ａｆｔｅｒｔｈｅｍｉｘｔｕｒｅｗａｓｓｔｉｒｒｅｄｆｏｒ４８ｈａｔ２０℃，ｔｈｅ
ａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅｗａｓｅｖａｐｏｒａｔｅｄ，ａｎｄｔｈｅｒｅｓｉｄｕｅｗａｓｔｒｅａｔｅｄｗｉｔｈ
ｓｏｍｅｗａｔｅｒｔｏ ａｆｆｏｒｄ ｍａｎｙ ｃｏｌｏｒｌｅｓｓｃｒｙｓｔａｌｓ（０．２３ ｇ，
４２．６％）．ｍ．ｐ．４３．５℃ （ＤＳＣｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ，１０Ｋ·ｍｉｎ－１）；

５８８

ＣＨＩＮＥＳＥＪＯＵＲＮＡＬＯＦＥＮＥＲＧＥＴＩＣＭＡＴＥＲＩＡＬＳ 含能材料 ２０１４年　第２２卷　第６期　（８８４－８８６）



ＷＡＮＧＢｏｚｈｏｕ，ＺＨＡＩＬｉａｎｊｉｅ，ＬＩＡＮＰｅｎｇ，ＬＩＹａｎａｎ，ＬＩＨｕｉ，ＨＵＯＨｕａｎ，ＬＩＸｉａｎｇｚｈｉ

１３ＣＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，１２５ＭＨｚ）：δ＝１５８．４１（ｓ，Ｃ—Ｏ），
１３７．００（ｄ，Ｊ１３Ｃ１９Ｆ＝２５，Ｃ—Ｃ Ｎ），１１３．８８（ｄ，Ｊ１３Ｃ
Ｆ１９＝２９４．０Ｈｚ，ＣＦ（ＮＯ２）２）．１９ＦＮＭＲ（ＤＭＳＯｄ６，４７０．５
ＭＨｚ）：δ＝－１０６．２９．ＩＲ（ＫＢｒ，ν／ｃｍ－１）：１６１６，１５７６，１５１５，
１３１０， １１９６， １１３８， １０４８， ９８１． Ｃａｌｃ． ｆｏｒＣ６Ｎ８Ｏ１１Ｆ２：
Ｃ１８．１０，Ｎ２８．１５％；Ｆｏｕｎｄ：Ｃ１８．２６，Ｎ２７．９２％．

３　Ｐｈｙｓｉｃａｌｃｈｅｍｉｓｔｒｙｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓａｎｄｄｅｔｏｎａｔｉｏｎｐｅｒｆｏｒｍａｎｃｅｓ
ｆｏｒＦＯＦ１３

　　ＳｏｍｅｍａｉｎｅｎｅｒｇｅｔｉｃｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆＦＯＦ１３ｗｅｒｅｄｅｔｅｒ
ｍｉｎｅｄｏｒｃａｌｃｕｌａｔｅｄ，ａｎｄｌｉｓｔｅｄｉｎＴａｂｌｅ１．Ｔｈｅｒｅｓｕｌｔｓｓｈｏｗ
ｔｈａｔｔｈｅｍｅａｎｄｅｔｏｎａｔｉｏｎｖｅｌｏｃｉｔｙｉｓ８４９７ｍ· ｓ－１ ｗｉｔｈｔｈｅ
ｓｔａｎｄａｒｄｄｅｖｉａｔｉｏｎｏｆ１６０．Ｍｏｒｅｏｖｅｒ，ｗｅａｌｓｏｓｐｅｃｕｌａｔｅｄｔｈｅ
ｄｅｔｏｎａｔｉｏｎｖｅｌｏｃｉｔｙ（Ｄｃａｌｃ＝９３００ｍ·ｓ

－１
）ｂａｓｅｄｏｎｔｈｅｍａｘｉ

ｍｕｍｄｅｎｓｉｔｙｏｂｔａｉｎｅｄｆｒｏｍｔｈｅｃｒｙｓｔａｌｓｔｒｕｃｔｕｒｅ．

Ｔａｂｌｅ１　ＰｈｙｓｉｃａｌｃｈｅｍｉｓｔｒｙａｎｄｄｅｔｏｎａｔｉｏｎｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓｏｆＦＯＦ１３

ｃｏｍｐｏｕｎｄ ＦＯＦ１３ ＲＤＸ ＦＥＦＯ

ｆｏｒｍｕｌａ Ｃ６Ｆ２Ｎ８Ｏ１１ Ｃ３Ｈ６Ｎ６Ｏ６ Ｃ５Ｈ６Ｆ２Ｎ４Ｏ１０
ｍｏｌａｒｍａｓｓ ３９８．１ ２２２．１ ３２０．１
ｎｉｔｒｏｇｅｎｃｏｎｔｅｎｔ／％ ２８．１ ３７．８ １７．５

ｄｅｎｓｉｔｙ／ｇ·ｃｍ－３ １．９２１） １．８００［７］ １．６０１［９］

ｍｅｌｔｉｎｇｐｏｉｎｔ／℃ ４３．５２） ２０３ １４．５
ｏｘｙｇｅｎｂａｌａｎｃｅ／％ ０３） －２１．６１ －１０
ｉｍｐａｃｔｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ／Ｊ １４４） ７．４［７］ １３．５［９］

ｆｒｉｃｔｉｏｎｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ／％ ６４５） — —

ｄｅｔｏｎａｔｉｏｎｖｅｌｏｃｉｔｙ
／ｍ·ｓ－１

８４９７［ρ＝
１．６９ｇ·ｃｍ－３］６）
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３，３′二（氟偕二硝基）二呋咱基醚（ＦＯＦ１３）新法合成

王伯周，翟连杰，廉　鹏，李亚南，李　辉，霍　欢，李祥志
（西安近代化学研究所，陕西 西安 ７１００６５）

摘　要：自行设计了３，３′二（氟偕二硝基）二呋咱基醚（ＦＯＦ１３）新的合成路线，采用 ３，３′二氰基二呋咱醚（ＦＯＦ２）为原料，经氰

基加成、重氮化、硝化、还原、氟化５步反应合成了 ＦＯＦ１３，总收率为 ８．５％，并通过 ＩＲ、１３ＣＮＭＲ、１９ＦＮＭＲ、元素分析等分析手段进

行了结构表征。开展了 ＦＯＦ１３物化与爆轰性能研究，实验结果为：结晶密度 １．９２ｇ·ｃｍ－３，熔点 ４３．５℃（ＤＳＣ），撞击感度大于

１４Ｊ，摩擦感度为６４％，爆速为８４９７（ρ＝１．６９ｇ·ｃｍ－３），表明 ＦＯＦ１３为一种性能优异的增塑剂。

关键词：有机化学；３，３′二（氟偕二硝基）二呋咱基醚（ＦＯＦ１３）；新法合成；性能
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