
l996年 8月 

第 26卷第 4期 

西北大学学报(自然科学版) 
Journal Northwest University(Naturat Science Edition) 

Aug．1996 

v0l 26 No．d 

电化学法制备邻苯二胺 。j一 。 电化学法制备邻苯二胺 

高全昌 杨德玉 陈栓虎 宁芬英 
_ _ _ _ _ - _ _ _ 一

— _ — - - _ _ - - — ～  

(~-tL大学化学系，710069，西安 ；第一作者 46岁，男，讲师) 

6 l苦 

摘 要 在乙醇一盐酸溶液中以Pb为阴极，电解还原邻二硝基苯以制备邻苯二胺。阴极液 

为 80 mL乙醇一盐酸溶液(乙醇与 10 盐酸的体积比为 1：1)加 2．50 g邻二硝基苯．温度 

为 90~I℃，电流密度为 4．5 A／din ，电量为理论 电量时，邻苯二胺的最大产率达 97 8 。 

关键词 邻二硝基苯；电化学还原； 苎三壁 
分类号 062]．261 电化 玄．佛l者 

邻苯二胺是重要的有机化工原料，它可用于合成多菌素等农药，亦可用于合成还原染料和阴离子染 

料及表面活性剂等。目前国内主要采用邻硝基氯苯在高温高压下用氨水氨化生成邻硝基苯胺，然后用硫 

化钠还原、结晶、分离来制备邻苯二胺。 以电化学法合成邻苯二胺，未见报道。本文在乙醇一盐酸溶液 

中以Pb为阴极，电解还原邻二硝基苯以制备邻苯二胺。考虑到影响电解合成的主要因素之间的相互制 

约，本文设计丁正交实验 结果表明当阴极液为80mL乙醇一10 盐酸溶液加 2．50 g邻二硝基苯．温度 

为 90~1℃，电流密度为 4．5 A／dm ，电量为理论电量时、邻苯二胺的最大产率可达 97．8 。 

1 实 验 

1．1 实验袭置及试剂 

实验装置及操作见文献 2，主要试剂为邻二硝基苯 c P级(北京化工厂)；工业乙醇。 

1．2 邻苯二胺的产率分析 

电解后，用标准亚硝酸钠溶液滴定分析 

邻苯二胺的产率C2]o分离提纯部分电解液，得 
一 浅棕色结晶体，用CDR一1差动热分析仪 

(上海天平仪器厂)测得熔点为 104i2"C。 

2 结果与讨论 

阴极：Pb板，面积=80 cm 。阴极液：乙 

醇一10 盐酸溶液 80 mL。阳极 ：石墨，面积 
一 35 cm!

。 阳极液：J 0九的盐酸 250 mL。电 

量 ；理论电量 

表 1 因素及水平 

Tab．1 Factors and Levers 

2-1 根据实验 ，我们选定温度、电流密度、邻二硝基苯的用量以及阴极液中乙醇与 1 0％盐酸的体积比 4 

个因素，分 4个水平进行实验，以寻求最佳条件，结果见表 l和表 2 
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表 2 正交实验结果 

Tab．2 Results of Orthogonal Experiments 

从表 2可见：温度的影响最大，且产率随温度的升 

高有增大的趋势i其次是介质的配比，即乙醇与 10 

盐酸的体积比。可以看出邻苯二胺的产率随着乙醇比 

例的增大而提高。但考虑到乙醇用量的增大会增加成 

本，所以决定选用乙醇 t 10 盐酸 一1 1；电流密度 

似 ／dm 为宜 邻二硝基苯的用量影响最小。正因为如 

此，在对产率影响不大的前提下 ．有必要进一步加大投 

料量．以利于产品的分离和提高设备的利用率。 

表 3 因素及水平 

Tab．3 Factors and Levels 

2．2 本着着重加密的原则，结合表 2各种因素的影响趋势．我们又选定温度、电流密度 及邻=硝基苯 

的投料量 3个因素，分 3个水平进行实验，结果见表 3和表 4 

表 4 正交实验结果 

Tab-4 Results of Orthogonal Experiments 

由以上结果可见最佳条件为：温度：90d=l℃ 电流密度；4．5 A／dm。；阴极：Pb板 阴极渣：80 mL乙 
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醇 盐酸溶液(乙醇与 10 盐酸的体积比为 1：1j加2．50 g邻二硝基苯；电量：理论电量。 

以上述最佳条件进行多次重复电解 ，邻苯二胺的产率可达 97．8 
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The Electrochemical Preparation of 1。2一Diaminobenzene 

Gao Quanchang Yang Deyu Chen ShHaDhu Ning Fenying 
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AbItract Electrolytic reduction of 1．2一dinftrobenzene (I)to I，2 diaminobenzene (Ⅱ )at a lead 

cathode was conducted in ethylalcohol—HCI solution．AmaximUIn yield of 97．8 of(I)was 0b 

rained-Optimum conditions were cathode solution 80 mL ethylalcohol—HCI(ethylalcohol#1 0 HCI 

=1 l 1(V／v))+2．5O g(I)，temperature 90± 1℃ ，cathodfc current den sity 4．5 A／'dm and the the 

oretical current was passed- 
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Abstract Three organotin esters of terebic acid have been synthesized and characterized by H 

NM R ·”C N M R ， Sn NM R and M dssbauer spectra
． The infrared spectra of the com pounds are con 

tributed here． 
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