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(54)发明名称

N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺及

其制备方法

(57)摘要

本发明N，N‑双(2‑邻苯二甲酰基)乙基‑丙烯

酰胺及其制备方法，包括如下步骤，步骤1，将双

(2‑邻苯二甲酰亚胺)胺、丙烯酰氯和氢化钠溶解

在二氯甲烷中得到混合体系A；步骤2，将混合体

系A在20～30℃反应，得到混合体系B；步骤3，依

次将混合体系B中的二氯甲烷和杂质去除后得

到；在氢化钠提供的碱性条件下，双(2‑邻苯二甲

酰亚胺)胺中心处的活性伯胺与丙烯酰氯发生酰

化反应，酰氯中的氯原子有吸电子效应，增强了

碳原子的亲电性，更容易受到仲胺上H原子的进

攻，从而脱去一份子HCl，制备N，N‑双(2‑邻苯二

甲酰基)乙基‑丙烯酰胺，其热稳定性和荧光性能

均较好。
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1.N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其特征在于，包括如下步骤，

步骤1，将双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺、丙烯酰氯和氢化钠溶解在二氯甲烷中得到混合体

系A；

步骤2，将混合体系A在20～30℃反应，得到混合体系B；

步骤3，依次将混合体系B中的二氯甲烷和杂质去除后，得到N，N-双(2-邻苯二甲酰基)

乙基-丙烯酰胺。

2.根据权利要求1所述的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其特征

在于，步骤1中，双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺按如下步骤制得，

步骤1a，将二乙烯三胺、邻苯二甲酸酐和冰乙酸组成的混合体系加热至90～100℃，二

乙烯三胺的质量、邻苯二甲酸酐的质量和冰乙酸的体积之比为2 .43～3 .86g：9 .27～

12.95g：40～60ml，得到混合体系a；

步骤1b，将混合体系a升温至115～130℃后反应1～4h，在升温过程中持续加入甲苯，甲

苯与步骤1a中冰乙酸的体积之比为20～30：40～60，得到混合体系b；

步骤1c，依次将混合体系b中的冰乙酸和杂质去除后，得到产物，将产物依次洗涤、烘干

得到双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺。

3.根据权利要求1所述的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其特征

在于，步骤1中，双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的质量、丙烯酰氯的体积和氢化钠的质量之比为

3.63～4.56g：1138～1300μl：0.24～0.384g。

4.根据权利要求1所述的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其特征

在于，步骤1先分别将双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺和丙烯酰氯溶解在二氯甲烷中，之后将得到

的两个溶液混合，形成混合液，最后在混合液中加入氢化钠得到混合体系A。

5.根据权利要求4所述的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其特征

在于，双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺和二氯甲烷溶解时，双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的质量和二

氯甲烷的体积之比为3.63～4.56g：50～60ml。

6.根据权利要求4所述的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其特征

在于，丙烯酰氯和二氯甲烷溶解时，丙烯酰氯和二氯甲烷的体积比为1.138～1.3：20～30。

7.根据权利要求1所述的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其特征

在于，步骤1中，混合体系A在所述反应温度下反应4～6h，得到混合体系B。

8.根据权利要求1所述的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其特征

在于，步骤3中，将混合体系B依次用蒸馏水和氯化钠溶液洗涤，得到洗涤液A，向洗涤液A中

加入无水硫酸镁去除洗涤液A中的水分，之后过滤吸附有水分的硫酸镁，得到有机相A，最后

向有机相A中加入阻聚剂后蒸出二氯甲烷，得到N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺。

9.一种由权利要求1～8中任意一项所述的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的

制备方法得到的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺。
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N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺及其制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于酰亚胺类化合物制备技术领域，具体为N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙

基-丙烯酰胺及其制备方法。

背景技术

[0002] 酰亚胺类化合物是一类在生物学、合成化学、医学和聚合物化学中应用广泛的一

类有机物，酰亚胺类化合物具有独特的分子结构，其杂化轨道的N原子具有孤对电子，有良

好的配位能力，常常表现出良好的抗癌、抗菌和抗病毒等活性。酰亚胺因其微弱的荧光活

性，可以和具有生理活性的硫醇半胱氨酸及谷胱苷肽等定量反应，生成具有强烈荧光性的

物质，可用于疾病的监测和临床诊疗；酰亚胺类化合物还可用于合成一些重要的生物天然

产物如全霉素、猪胆红素等，在聚合物化学中可以作为合成聚酰胺高聚物的单体，因此国内

外对该类化合物的研究十分活跃，研究重点主要集中在其合成上。邻苯二甲酰亚胺衍生物

具有抗炎、抗癫痫、抗菌和抗肿瘤等生物活性。因此，邻苯二甲酰亚胺类化合物的合成备受

关注。

[0003] 《中国学位论文数据库》2008，南京农业大学黄月芳2008年6月的硕士学位论文中，

黄月芳采用邻苯二甲酸酐法合成了一系列葡萄糖肽类化合物，并进行了初步的杀菌活性实

验，发现其对蔬菜灰霉病菌、小麦纹枯病菌、小麦赤霉病菌和水稻恶苗病菌均有一定的杀菌

活性。《山东化工》2017,46(17):1-3的文章中，王庭钢等通过对N-羟甲基邻苯二甲酰亚胺进

行研究，得出该化合物可用作医药和农药的中间体，在纸浆生物漂白工艺常作为中介体物

质，并对其合成工艺参数进行优化。《热固性树脂》2017,32(04):15-19的文章中，杨欢欢等

通过研究表明N-羟基邻苯二甲酰亚胺苯磺酸酯在深紫外光刻中能起到化学增幅的作用，该

类化合物在一定强度的紫外光照下会产生酸，这种酸性产物在加热条件下可以促进聚合物

分子链断裂，从而增强光刻胶材料曝光前后的溶解能力的差异，在聚合物分子链断裂的过

程中再次分解出酸，能继续催化光刻胶分子发生反应，从而大幅度提高了光刻胶的光敏性。

[0004] 综上所述，酰亚胺类化合物研究广泛，可应用在生物学、合成化学、医学和聚合物

化学，所以进一步制备酰亚胺类化合物是很有必要的。

发明内容

[0005] 针对现有技术中存在的问题，本发明提供N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰

胺及其制备方法，操作简单，生产成本低，耗时少，后处理方便，合成路线易于生产且产物的

转化率和纯度较高。

[0006] 本发明是通过以下技术方案来实现：

[0007] N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，包括如下步骤，

[0008] 步骤1，将双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺、丙烯酰氯和氢化钠溶解在二氯甲烷中得到混

合体系A；

[0009] 步骤2，将混合体系A在20～30℃反应，得到混合体系B；
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[0010] 步骤3，依次将混合体系B中的二氯甲烷和杂质去除后，得到N，N-双(2-邻苯二甲酰

基)乙基-丙烯酰胺。

[0011] 优选的，步骤1中，双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺按如下步骤制得，

[0012] 步骤1a，将二乙烯三胺、邻苯二甲酸酐和冰乙酸组成的混合体系加热至90～100

℃，二乙烯三胺的质量、邻苯二甲酸酐的质量和冰乙酸的体积之比为(2.43～3.86)g：(9.27

～12.95)g：(40～60)ml，得到混合体系a；

[0013] 步骤1b，将混合体系a升温至115～130℃后反应1～4h，在升温过程中持续加入甲

苯，甲苯与步骤1a中冰乙酸的体积之比为(20～30)：(40～60)，得到混合体系b；

[0014] 步骤1c，依次将混合体系b中的冰乙酸和杂质去除后，得到产物，将产物依次洗涤、

烘干得到双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺。

[0015] 优选的，步骤1中，双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的质量、丙烯酰氯的体积和氢化钠的

质量之比为(3.63～4.56)g：(1138～1300)μl：(0.24～0.384)g。

[0016] 优选的，步骤1先分别将双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺和丙烯酰氯溶解在二氯甲烷中，

之后将得到的两个溶液混合得到混合体系A。

[0017] 进一步，双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺和二氯甲烷溶解时，双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺

的质量和二氯甲烷的体积之比为(3.63～4.56)g：(50～60)ml。

[0018] 进一步，丙烯酰氯和二氯甲烷溶解时，丙烯酰氯和二氯甲烷的体积比为(1.138～

1.3)：(20～30)。

[0019] 优选的，步骤1中，混合体系A在所述反应温度下反应4～6h，得到混合体系B。

[0020] 优选的，步骤3中，将混合体系B依次用蒸馏水和氯化钠溶液洗涤，得到洗涤液A，向

洗涤液A中加入无水硫酸镁去除洗涤液A中的水分，之后过滤吸附有水分的硫酸镁，得到有

机相A，最后向有机相A中加入阻聚剂后蒸出二氯甲烷，得到N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-

丙烯酰胺。

[0021] 一种由上述任意一项所述的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法

得到的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺。

[0022] 与现有技术相比，本发明具有以下有益的技术效果：

[0023] 本发明N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，在氢化钠提供的碱

性条件下，双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺中心处的活性伯胺与丙烯酰氯发生酰化反应，酰氯中

的氯原子有吸电子效应，增强了碳原子的亲电性，更容易受到仲胺上H原子的进攻，从而脱

去一份子HCl，形成酰胺结构，制备了一种N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺化合物；

氢化钠作为催化剂可以使之后的除杂方便并且提高产物的转化率，并且得到的N，N-双(2-

邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺热稳定性和荧光性能均较好。

附图说明

[0024] 图1为本发明实施例1制备的双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的傅里叶红外图。

[0025] 图2为本发明实施例1制备的双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的1H  NMR图。

[0026] 图3为本发明的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备过程示意图。

[0027] 图4为本发明实施例1制备的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的傅里叶红

外示意图。
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[0028] 图5为本发明实施例1制备的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的1H  NMR

图。

[0029] 图6为本发明实施例1制备的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的荧光光谱

图。

[0030] 图7为本发明实施例1制备的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的热稳定分

析图。

具体实施方式

[0031] 下面结合具体的实施例对本发明做进一步的详细说明，所述是对本发明的解释而

不是限定。

[0032] 本发明通过两步法合成一种邻苯二甲酰类化合物N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-

丙烯酰胺，制备过程的化学反应过程如图3所示：双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺中心处的活性伯

胺在碱性条件下，与丙烯酰氯发生酰化反应，酰氯中的氯原子有吸电子效应，增强了碳原子

的亲电性，更容易受到仲胺上H原子的进攻，从而脱去一份子HCl，形成酰胺结构，合成N，N-

双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺。

[0033] 本发明N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的具体制备过程包括如下步骤，

[0034] 步骤1，将3.63～4.56g双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺和50～60ml二氯甲烷加入装有搅

拌器的三口烧瓶中，使双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺得以溶解；

[0035] 双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的制备方法，通过邻苯二甲酸酐与二乙烯三胺发生亲电

取代-消除反应得到，其中采用冰乙酸做溶剂，这样可以起到质子催化作用且成本较低，用

甲苯作为携水剂，这样可通过闭环作用将反应中生成的水快速分离出来，使反应向正向移

动，提高了产物的产率；

[0036] 其中亲电取代-消除的原理如下，

[0037]

[0038] 具体包括如下步骤，

[0039] 步骤1a，在油浴中放置装有搅拌器的三口烧瓶，将2.43～3.86g二乙烯三胺，9.27

～12.95g邻苯二甲酸酐，40～60ml冰乙酸加入三口烧瓶中，之后从室温加热至90～100℃，

此时进行开环反应；

[0040] 步骤1b，取20～30ml甲苯装入滴液漏斗内准备滴加；

[0041] 步骤1c，在一直加热的情况下，边搅拌边滴加甲苯，以恒定的速率在30min滴完即

可，具体速率不影响反应的进行，升温至115～130℃，温度越高越有利于闭环，继续反应1～
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4h；

[0042] 步骤1d，反应结束后，冷却至室温，此时得到的混合体系为黄色，将该混合体系在

60～80℃进行旋蒸直至没有液体流出，即为除去溶剂冰乙酸，得到深黄色粘稠的混合体系；

[0043] 步骤1e，将该混合体系置于烧杯中，用50～60℃的热乙醇洗涤，以便其他杂质可以

溶解在其中，搅拌后静置12～24h，直至白色沉淀不再增加；

[0044] 步骤1f，将步骤5得到的混合体系抽滤后得到白色沉淀，将该白色沉淀在50～60℃

干燥12～24h，称重，重复操作3～4次，即得到双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺；

[0045] 步骤2，将1138～1300μL丙烯酰氯溶于20～30ml二氯甲烷中之后加入到恒压滴液

漏斗中，使丙烯酰氯得以溶解并有效控制之后反应的进行；

[0046] 步骤3，取0.24～0.384g氢化钠加入三口烧瓶中，氢化钠是碱性缚酸剂，之后除杂

方便并且能提高产物的转化率；

[0047] 步骤4，冰水浴条件下搅拌，一般在0～5℃，缓慢滴加装有丙烯酰氯的二氯甲烷溶

液，0.5～1h滴完，由于加丙烯酰氯是放热反应，为了防止滴加时反应剧烈，所以在冰水浴条

件下滴加；

[0048] 步骤5，滴加完后升温至20～30℃，然后在通氮气保护下反应4～6h，除空气中水

分，防止氢化钠分解；

[0049] 步骤6，反应完后用蒸馏水洗涤2～3次，再用质量分数为12％浓氯化钠溶液100ml

洗涤2～3次，用无水硫酸镁干燥，旋蒸出溶剂，通过这些方式最终去除了杂质和绝大部分溶

剂，得到浅黄色油状液体，再加入阻聚剂对苯二酚，防止少量的丙烯酰氯发生聚合反应，最

后进行减压蒸馏，得到N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺，其化学式为：

[0050]

[0051] 相对分子质量为417.37。

[0052] 实施例1

[0053] 本发明N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，，具体过程是：

[0054] 步骤1，将3.63g双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺和50ml二氯甲烷加入装有搅拌器的三口

烧瓶中；

[0055] 步骤2，将1138μL丙烯酰氯溶于20ml二氯甲烷中之后加入到恒压滴液漏斗中；

[0056] 步骤3，取0.24g氢化钠加入三口烧瓶中；

[0057] 步骤4，冰水浴条件下搅拌，缓慢滴加装有丙烯酰氯的二氯甲烷溶液，0.5h滴完；

[0058] 步骤5，滴加完后升温至20℃，通氮气保护下反应4h；

[0059] 步骤6，反应完后用蒸馏水洗涤2次，再用质量分数为12％浓氯化钠溶液100ml洗涤

2次，用无水硫酸镁干燥，旋蒸出溶剂，得到浅黄色油状液体，再加入阻聚剂，进行减压蒸馏，

得到N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺，测定胺值为3.01mgKOH/g，说明产物的转化

率很高。

[0060] 其中步骤6中所得到的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的化学式为：
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[0061]

[0062] 相对分子质量为417.37。

[0063] 上述双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的制备具体包括如下步骤，

[0064] 步骤1a，在油浴中放置装有搅拌器的三口烧瓶，将2.78g二乙烯三胺，9.27g邻苯二

甲酸酐，40ml冰乙酸加入三口烧瓶中，之后从室温加热至90℃，此时进行开环反应；

[0065] 步骤1b，取20ml甲苯装入滴液漏斗内准备滴加；

[0066] 步骤1c，在一直加热的情况下，边搅拌边滴加甲苯，在30min滴完即可，具体速率不

影响反应的进行，升温至115℃，温度越高越有利于闭环，继续反应4h；

[0067] 步骤1d，反应结束后，冷却至室温，此时得到的混合体系为黄色，将该混合体系在

60℃进行旋蒸直至没有液体流出，即为除去溶剂冰乙酸，得到深黄色粘稠的混合体系；

[0068] 步骤1e，将该混合体系置于烧杯中，用50℃的热乙醇洗涤，以便其他杂质可以溶解

在其中，搅拌后静置24h，直至白色沉淀不再增加；

[0069] 步骤1f，将得到的混合体系抽滤后得到白色沉淀，将该白色沉淀在50℃干燥24h，

称重，重复操作3次，即得到双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺，产率为62.32％。

[0070] 图1为实施例1所制备的双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的傅里叶红外图，3330cm-1的单

峰是仲胺-N-H伸缩振动峰，2943cm-1和2874cm-1是-CH2-的C-H伸缩振动峰，1775cm-1和

1712cm-1是酰亚胺环上C＝O伸缩振动，1392cm-1是酰亚胺环上C-N伸缩振动峰，1040cm-1是直

链上C-N伸缩振动峰，717cm-1是1,2-邻二取代苯环C-H面外弯曲振动的特征吸收峰。

[0071] 图2为该双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的1H  NMR图，σ＝1.64ppm为-N-H化学位移，σ＝

2.98ppm是-CH2-的C-H的化学位移，σ＝3.80ppm是酰亚胺环上相连-CH2-的C-H的化学位移，σ

＝7.70ppm和σ＝7.73ppm是苯环上H的化学位移，因此可以说明按照上述化学式形成的双

(2-邻苯二甲酰亚胺)胺已成功合成。

[0072] 图4为N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的傅里叶红外示意图，从图中可以

看出，在3332.93cm-1没有出峰，说明产物的转化率很高，2943cm-1，2874cm-1是-CH2-的C-H伸

缩振动峰，1775cm-1，1712cm-1是酰亚胺环上C＝O伸缩振动，在1635.97cm-1出现-C＝C-峰，

1392cm-1是酰亚胺环上C-N伸缩振动峰，1040cm-1是直链上C-N伸缩振动峰，717cm-1是1,2-邻

二取代苯环C-H面外弯曲振动的特征吸收峰，表明N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺

已经合成。

[0073] 图5为N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的1H  NMR图，从图中可以看出在σ

＝7.86ppm，7.72ppm是苯环上H的化学位移；σ＝6.57ppm，6.04ppm，5.54ppm是-CH＝CH2的处

C-H的化学位移；σ＝3.96ppm，σ＝3.70ppm是-CH2-的C-H的化学位移，结构与预期相符合，这

些数据也表明N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺已经合成。

[0074] 图6为N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的荧光光谱图。从图中可以看出，

在380nm的波长激发下，N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺，即AC-DETA-2PA的最大发

射波长为489nm，随着溶有N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的二氯甲烷浓度的增
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加，荧光强度逐渐增加，最大荧光强度为4.08×104a.u.，表明具有优良的荧光性质，在光学

应用方面具有较高的价值。

[0075] 图7为N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的热重分析图，右侧坐标对应的曲

线是热重的一次微分曲线，说明了热重的变化率。从图中可以看出在26℃～275℃时为缓慢

失重，失重比例为5％，这主要是样品中自由水和结合水在升温过程的脱离造成的。在275℃

开始样品失重加快，在275℃～495℃失重83％，其主要原因为酰亚胺基团和酰胺基团在此

温度区间升温过程的断裂造成的，在495℃后失重趋于平缓，残碳量约为12％，表明N，N-双

(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺有较好的热稳定性。

[0076] 实施例2

[0077] 本发明N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其中酰化反应的具

体过程是：

[0078] 步骤1，将3.85g双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺和55ml二氯甲烷加入装有搅拌器的三口

烧瓶中；

[0079] 步骤2，将1200μL丙烯酰氯溶于25ml二氯甲烷中之后加入到恒压滴液漏斗中；

[0080] 步骤3，取0.30g氢化钠加入三口烧瓶中；

[0081] 步骤4，冰水浴条件下搅拌，缓慢滴加装有丙烯酰氯的二氯甲烷溶液，1h滴完；

[0082] 步骤5，滴加完后升温至25℃，通氮气保护下反应5h；

[0083] 步骤6，反应完后用蒸馏水洗涤3次，再用质量分数为12％浓氯化钠溶液100ml洗涤

3次，用无水硫酸镁干燥，旋蒸出溶剂，得到浅黄色油状液体，再加入阻聚剂，进行减压蒸馏，

得到N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺，测定胺值为3.34mgKOH/g，说明产物的转化

率很高。

[0084] 其中步骤6中所得到的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的化学式为：

[0085]

[0086] 相对分子质量为417.37。

[0087] 上述双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的制备具体包括如下步骤，

[0088] 步骤1a，2.60g二乙烯三胺，10.08g邻苯二甲酸酐，50ml冰乙酸加入三口烧瓶中，之

后从室温加热至97℃；

[0089] 步骤1b，取22ml甲苯装入滴液漏斗内准备滴加；

[0090] 步骤1c，在一直加热的情况下，边搅拌边滴加甲苯，30min滴完，升温至118℃，温度

越高越有利于闭环，继续反应2h；

[0091] 步骤1d，反应结束后，冷却至室温，此时得到的混合体系为黄色，将该混合体系在

65℃进行旋蒸直至没有液体流出，即为除去溶剂冰乙酸，得到深黄色粘稠的混合体系；

[0092] 步骤1e，将该混合体系置于烧杯中，用52℃的热乙醇洗涤，以便其他杂质可以溶解

在其中，搅拌后静置22h，直至白色沉淀不再增加；

[0093] 步骤1f，将得到的混合体系抽滤后得到白色沉淀，将该白色沉淀在52℃干燥22h，
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称重，重复操作4次，即得到双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺，产率为69.48％。

[0094] 实施例3

[0095] 本发明N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其中酰化反应的具

体过程是：

[0096] 步骤1，将4.23g双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺和60ml二氯甲烷加入装有搅拌器的三口

烧瓶中；

[0097] 步骤2，将1250μL丙烯酰氯溶于30ml二氯甲烷中之后加入到恒压滴液漏斗中；

[0098] 步骤3，取0.35g氢化钠加入三口烧瓶中；

[0099] 步骤4，冰水浴条件下搅拌，缓慢滴加装有丙烯酰氯的二氯甲烷溶液，1h滴完；

[0100] 步骤5，滴加完后升温至30℃，通氮气保护下反应6h；

[0101] 步骤6，反应完后用蒸馏水洗涤3次，再用质量分数为12％浓氯化钠溶液100ml洗涤

3次，用无水硫酸镁干燥，旋蒸出溶剂，得到浅黄色油状液体，再加入阻聚剂，进行减压蒸馏，

得到N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺，测定胺值为3.58mgKOH/g，说明产物的转化

率很高。

[0102] 其中步骤6中所得到的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的化学式为：

[0103]

[0104] 相对分子质量为417.37。

[0105] 上述双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的制备具体包括如下步骤，

[0106] 步骤1a，3.86g二乙烯三胺，11.087g邻苯二甲酸酐，55ml冰乙酸加入三口烧瓶中，

之后从室温加热至92℃；

[0107] 步骤1b，取24ml甲苯装入滴液漏斗内准备滴加；

[0108] 步骤1c，在一直加热的情况下，边搅拌边滴加甲苯，30min滴完，升温至130℃，温度

越高越有利于闭环，继续反应1h；

[0109] 步骤1d，反应结束后，冷却至室温，此时得到的混合体系为黄色，将该混合体系在

70℃进行旋蒸直至没有液体流出，即为除去溶剂冰乙酸，得到深黄色粘稠的混合体系；

[0110] 步骤1e，将该混合体系置于烧杯中，用54℃的热乙醇洗涤，以便其他杂质可以溶解

在其中，搅拌后静置20h，直至白色沉淀不再增加；

[0111] 步骤1f，将得到的混合体系抽滤后得到白色沉淀，将该白色沉淀在54℃干燥20h，

称重，重复操作3次，即得到双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺，产率为75.02％。

[0112] 实施例4

[0113] 本发明N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其中酰化反应的具

体过程是：

[0114] 步骤1，将4.23g双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺和60ml二氯甲烷加入装有搅拌器的三口

烧瓶中；

[0115] 步骤2，将1300μL丙烯酰氯溶于30ml二氯甲烷中之后加入到恒压滴液漏斗中；
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[0116] 步骤3，取0.384g氢化钠加入三口烧瓶中；

[0117] 步骤4，冰水浴条件下搅拌，缓慢滴加装有丙烯酰氯的二氯甲烷溶液，1h滴完；

[0118] 步骤5，滴加完后升温至30℃，通氮气保护下反应5h；

[0119] 步骤6，反应完后用蒸馏水洗涤3次，再用质量分数为12％浓氯化钠溶液100ml洗涤

3次，用无水硫酸镁干燥，旋蒸出溶剂，得到浅黄色油状液体，再加入阻聚剂，进行减压蒸馏，

得到N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺，测定胺值为3.20mgKOH/g，说明产物的转化

率很高。

[0120] 其中步骤6中所得到的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的化学式为：

[0121]

[0122] 相对分子质量为417.37。

[0123] 上述双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的制备具体包括如下步骤，

[0124] 步骤1a，2.43g二乙烯三胺，11.86g邻苯二甲酸酐，50ml冰乙酸加入三口烧瓶中，之

后从室温加热至95℃；

[0125] 步骤1b，取30ml甲苯装入滴液漏斗内准备滴加；

[0126] 步骤1c，在一直加热的情况下，边搅拌边滴加甲苯，30min滴完，升温至125℃，温度

越高越有利于闭环，继续反应3h；

[0127] 步骤1d，反应结束后，冷却至室温，此时得到的混合体系为黄色，将该混合体系在

75℃进行旋蒸直至没有液体流出，即为除去溶剂冰乙酸，得到深黄色粘稠的混合体系；

[0128] 步骤1e，将该混合体系置于烧杯中，用56℃的热乙醇洗涤，以便其他杂质可以溶解

在其中，搅拌后静置18h，直至白色沉淀不再增加；

[0129] 步骤1f，将得到的混合体系抽滤后得到白色沉淀，将该白色沉淀在56℃干燥18h，

称重，重复操作3次，即得到双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺，产率为64.09％。

[0130] 实施例5

[0131] 本发明N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其中酰化反应的具

体过程是：

[0132] 步骤1，将3.63g双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺和50ml二氯甲烷加入装有搅拌器的三口

烧瓶中；

[0133] 步骤2，将1300μL丙烯酰氯溶于30ml二氯甲烷中之后加入到恒压滴液漏斗中；

[0134] 步骤3，取0.384g氢化钠加入三口烧瓶中；

[0135] 步骤4，冰水浴条件下搅拌，缓慢滴加装有丙烯酰氯的二氯甲烷溶液，1h滴完；

[0136] 步骤5，滴加完后升温至25℃，通氮气保护下反应6h；

[0137] 步骤6，反应完后用蒸馏水洗涤3次，再用质量分数为12％浓氯化钠溶液100ml洗涤

3次，用无水硫酸镁干燥，旋蒸出溶剂，得到浅黄色油状液体，再加入阻聚剂，进行减压蒸馏，

得到N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺，测定胺值为3.23mgKOH/g，说明产物的转化

率很高。
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[0138] 其中步骤6中所得到的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的化学式为：

[0139]

[0140] 相对分子质量为417.37。

[0141] 上述双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的制备具体包括如下步骤，

[0142] 步骤1a，2.98g二乙烯三胺，12.95g邻苯二甲酸酐，45ml冰乙酸加入三口烧瓶中，之

后从室温加热至99℃；

[0143] 步骤1b，取28ml甲苯装入滴液漏斗内准备滴加；

[0144] 步骤1c，在一直加热的情况下，边搅拌边滴加甲苯，30min滴完，升温至122℃，温度

越高越有利于闭环，继续反应3.5h；

[0145] 步骤1d，反应结束后，冷却至室温，此时得到的混合体系为黄色，将该混合体系在

80℃进行旋蒸直至没有液体流出，即为除去溶剂冰乙酸，得到深黄色粘稠的混合体系；

[0146] 步骤1e，将该混合体系置于烧杯中，用60℃的热乙醇洗涤，以便其他杂质可以溶解

在其中，搅拌后静置12h，直至白色沉淀不再增加；

[0147] 步骤1f，将得到的混合体系抽滤后得到白色沉淀，将该白色沉淀在60℃干燥12h，

称重，重复操作4次，即得到双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺，产率为52.37％。

[0148] 实施例6

[0149] 本发明N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的制备方法，其中酰化反应的具

体过程是：

[0150] 步骤1，将4.56g双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺和55ml二氯甲烷加入装有搅拌器的三口

烧瓶中；

[0151] 步骤2，将1275μL丙烯酰氯溶于20ml二氯甲烷中之后加入到恒压滴液漏斗中；

[0152] 步骤3，取0.28g氢化钠加入三口烧瓶中；

[0153] 步骤4，冰水浴条件下搅拌，缓慢滴加装有丙烯酰氯的二氯甲烷溶液，0.75h滴完；

[0154] 步骤5，滴加完后升温至20℃，通氮气保护下反应4h；

[0155] 步骤6，反应完后用蒸馏水洗涤2次，再用质量分数为12％浓氯化钠溶液100ml洗涤

2次，用无水硫酸镁干燥，旋蒸出溶剂，得到浅黄色油状液体，再加入阻聚剂，进行减压蒸馏，

得到N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺，测定胺值为3.14mgKOH/g，说明产物的转化

率很高。。

[0156] 其中步骤6中所得到的N，N-双(2-邻苯二甲酰基)乙基-丙烯酰胺的化学式为：

[0157]

[0158] 相对分子质量为417.37。
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[0159] 上述双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺的制备具体包括如下步骤，

[0160] 步骤1a，3.26g二乙烯三胺，9.86g邻苯二甲酸酐，60ml冰乙酸加入三口烧瓶中，之

后从室温加热至100℃；

[0161] 步骤1b，取25ml甲苯装入滴液漏斗内准备滴加；

[0162] 步骤1c，在一直加热的情况下，边搅拌边滴加甲苯，30min滴完，升温至120℃，温度

越高越有利于闭环，继续反应2.5h；

[0163] 步骤1d，反应结束后，冷却至室温，此时得到的混合体系为黄色，将该混合体系在

78℃进行旋蒸直至没有液体流出，即为除去溶剂冰乙酸，得到深黄色粘稠的混合体系；

[0164] 步骤1e，将该混合体系置于烧杯中，用58℃的热乙醇洗涤，以便其他杂质可以溶解

在其中，搅拌后静置16h，直至白色沉淀不再增加；

[0165] 步骤1f，将得到的混合体系抽滤后得到白色沉淀，将该白色沉淀在58℃干燥16h，

称重，重复操作4次，即得到双(2-邻苯二甲酰亚胺)胺，产率为74.72％。

说　明　书 10/10 页

12

CN 110845391 B

12



图1

说　明　书　附　图 1/4 页

13

CN 110845391 B

13



图2
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图4

图5
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图6

图7
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