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电化学法还原对硝基氯代苯 
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A 摘 要 在乙醇一盐酸溶液中以Ph为l9l极，电解还原对硝基氯代苯以合成对氯苯按。阴极液： 
’ 

70mL的乙醇一盐酸溶液加 L 0 g对碲基氯代苯，温度{70士l℃，电流 密度 ：4．6A／dm ，电量： 

理论电量的 120 时，斗氯 

关键词 对碲基氯代苯} 
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率运 96．2 。 

对氯暮胺 

对氯苯胺主要用于合成染料和制药工业。可由对硝基氯代苯还原得到。还原方法一般有 3种：铗粉 

还原，倦化加氲及电化学还原。铁粉还原法产率较低，不易分离，尤其是铗泥污染严重。催化加氲需要在 

4～5 MPa的压力下进行，操作不便。而电化学还原法产率高，污染小，无需高压，安全。以电化学法台成 

对氯苯胺，在所见资料中未见报道。本文在乙醇 酸溶液中以Pb为阴极，电解还原对硝基氯代苯以制 

备对氯苯胺。文中对温度，电流密度，对硝基氯代苯的浓度等因素对对氯苯胺的产率的影响作了较为详 

尽的考查。阴极藏为 70 mL的乙醇 酸溶液加 1．0 g对硝基氯代苯，温度为 70士l℃，电流密度为 4．6 

A／dm ，电量为理论电量的 120％时，对氯苯胺的最大产率达 96．2 。 

1 实 验 

1．1 仪器及药品 

Jy—lO A氇直流稳流器(北京电表厂)}对硝基氯代苯 

C．P级(北京试剂厂)}工业乙醇。 

1．2 实验装置示意囝(图 1) 

1．3 操作步骤 

按图 1装好仪器，以 Jy—lO A型直流稳流器为 电解电 

源 用电磁搅拌器来搅拌阴极室溶液，并加热维持所需的温 

度。调节直流稳流器得到所需的电量值。计时，电解以规定的 

电璧。 

1．4 对氯苯胺的产率分析 

电解后，应用重氮化反应，用标准亚硝酸钠溶液滴定分析 

对氯苯胺的产率 。 

1．5 产袖的分离 

电解后，中和电解液。减压蒸馏 ，冷却、析出灰白色结晶， 
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图 1 实验装置示童田 

1 电解擅(400mL烧杯) 2 阳极 

3 隔虞 (高 15 cm，直径 6 cm)即明极室 

4 明摄 5 曩度计 
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熔点：69℃。 

2 结果与讨论 

2．1 沮度的影响 

阴极液：浓盐酸 ；乙醇一1 10( ／ )的溶液 70 mL，对硝基氯代苯 1．0 g。阴极：Pb板，mf~=ss 

cm 。阴极电漉密度：4．6 A／dm 。阳极液；10 的 HCI溶液 200 mL。阳极；石墨，mf~=30 cm2 电量； 

L O2 Ah(理论电量)所得结果如表 l。 

表 1 沮度的影响 

表 1表明t对氯苯胺的产率随着温度的升高而增大。这是由于随着温度的升高，对硝基氯代苯的溶解性 

越好。当温度升至7O℃时，产率最大。进一步升高温度，由于降低了阴极过电位，所以产率有所下降。而 

槽压随着温度的升高而降低。 

2．2 电流密度的影响 

温度：70~I℃，除电流密度外其他条件与表 1相同。所得结果如表 2。 

表 2 电流密度的影响 

表 2表明：当电流密度为 4．6A／dinz时，对氯苯胺的产率最大。电流密度较低时，电解所需的时间相对 

较长，阴极液向阳极室的扩散等因素使得产率较低 。当电流密度较高时，观察到在电解后期有氢气生成， 

从而使产率降低。 

2．3 对硝基氯代苯浓度的影响 

温度 t70~1℃，除对硝基氯代苯的用量外其余条件与表 1相同。所得结果见表 3 

表 3 对硝基氯代苯浓度的影响 

表3表明：随着对硝基氯代苯的浓度增加而对氯苯胺的产率下降。这是由于对硝基氯代苯的浓度增加， 

电解所需的时间相对较长 ，阴极液向阳极室的扩散及溶液的内阻变太(槽电压增高)所致。 

2．4 电流效率 

温度 ：704-1℃，除电量外其余条件与表 1相同。所得结果如图 2。 
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圈 2 产率、电流效率与电量之阿的关系 

图 2表明：电解通电量未达到理论电量之前 ，随着电量的增加，对氯苯胺的产率呈线性提高，而 电流效 

率下降不明显。当超过理论电量以后，随着电量的增加，对氯苯胺的产率稍有提高，丽电流效率显著下 

降。二者综合考虑，既要提高产率又不使造成太大的电能浪费，所以电量控制在理论电量的 I10 ～ 

120 之间为宜。 
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The Electrochemical Reduction of 4一NitrOchlOrObenzene 

Gao Quanchang Chen Shuanhu，Wang Airong 

(Department 0f Chemis~y，Northwest University，710069，Xi an) 

Abstract Electrolytic reduction of 4-nitrochlorobenzene(I)to 4-chloroaniline(I)at a lead cathode 

W'SS conducted in ethylalcohol—HCI solution．Amaximum yield of 96．2 per vent of(I)was obtained． 

Optimum conditions were cathod e solution 70 mL ethylacohol—HCI+ 1．0 g(I)，temperature 70士 1 

℃．cathodic current density 4．6 A／am and current passed 120 per cent of theory． 
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