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双阳离子表面活·陛剂 DC一12的新合成法。 
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A摘要提出了经味哇噼中间体制备双阳离子表面活性剂DC·12的一种新合成方法，并对咪 
唑噼还原开环反应及 DO．I2的其他合成路线进行 7讨论 

差萎 立0 型 味唑啉；626 A 分类号 还原开环反应 倒 懈亍 

DC一12是一种新型双阳离子表面活性剂，可用作青霉素等药物生产的破乳荆。文献 1报道对不同发 

酵液的试验 ，发现不论是对青霉素全发酵液(包括球状菌、丝状菌)，还是滤液的溶媒萃取，DC-12的破乳 

效果均较好，破乳能力优于其他表面活性剂。DC-12的合成通常是以月桂醇、7．--胺和氯乙醇为原料，经 

4步反应合成的。即从月挂醇开始 ，制备得到溴代十二烷 ，再与乙二胺反应 ，得到 N·十二烷基乙二胺 ，最 

后与氯乙醇发生季铵化反应得到双阳离子表面活性剂 DC 12，合成路线如下⋯： 
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我们曾提出了咪唑啉在 NaBH．作用下的还原开环反 ，并通过研究这一反应提出了乙二胺衍生 

物的新的简便合成法 本文在研究 2一长链烷基一1一羟乙基一2一咪唑啉在 NaBH 作用下的还原开环反应的 

基础上，设计了从月桂酸开始经咪唑啉中间体，制备 DC-12的新合成路线 。即： 
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与文献 1的合成路线相比较，本文提出的新合成路线可以用来源丰富的月桂酸为原料，而且实验证实该 

路线的反应产率高，产品纯度好。文献 1用溴代十二烷和乙二胺制备十二烷基乙二胺，往往得到的是一 

取代和多取代的混合物，一取代产物的收率很低。要得到较高收率的一取代产物，则必须对氨基进行保 

护，反应后再去掉保护基 ，这样使得实验操作很麻烦。本文提出制备 DC一12的新方法，可以避免这些 

缺点，咪唑啉中间体生成反应的收率可达 9O 左右，咪唑啉中间体的开环反应的收率可达 7o％～8O 。 

1 实验部分 

1．1 仪器与试剂 

XT一2型显微熔点仪 ，温度计未 经校正；岛津 IR一440型红外分光光度计(KBr压片或液膜法)； 

Perkin Elmer 2400 C，H，N元素分析仪；美国 PE公司 Lambda 17型紫外分光光度计；减压反应装置 ； 

试剂均为化学纯 。 

1．2 2-十一烷基一1一羟乙基一2_咪唑啉 (I)的合成 

向 250mL三 口烧瓶中加入 20．0g(O．01too1)月桂酸和 12．5 g(0．12too1)羟乙基乙二胺 ，加热搅拌 

使月桂酸熔化成浅黄色透明液体。减压下加热反应，反应温度控制在 21O～220~C，压力由 27 000 Pa逐 

渐降至 4 000 Pa，反应时间 6 h，反应中蒸出水量大约为 3．6 mL(O．2 too1)，最后得浅黄色粘稠液体。减 

压下冷至室温得浅黄色蜡状固体，丙酮重结晶，得白色固体24．8 g，收率92．5 ，m．P．41~42。C，与文献 

值吻合 】。 

元素分析 ：C1 H”N2O，实测值 (计算值) ：C 71．52(71．64)，H 11．91(11．94)，N 10．41(10．45)。 

IR( ，cm )：3 350(OH)，2 910，2 850(C—H)，1 600(C；N)。 

uV：k 227．2 nm，样品浓度 9．7×10一mol／L，水做溶剂 。 

1．3 N一十二烷基一N一羟乙基乙=胺(Ⅱ)的合成 

向三 口烧瓶中加入 1 50 mL甲醇一四氢呋喃(1：1)混合物和 26．8 g(O．10 mo1)2-十一烷基一1一羟乙 

基一2一咪唑啉 ，搅拌下滴加 36 的盐酸，使反应混合物的 pH值等于 7。室温下缓慢滴加由 3．7 (O．10 

mo1)NaBH．和 2 mL水配成的溶液，并用 36 盐酸维持反应混合物的 pH值等于 7。滴完继续搅拌 1 h， 

室温放置过夜。用 4oG氢氧化钠水溶液调反应混合物的 pH值至 9～10，滤除析 出的白色固体，蒸除溶 

剂，用氯仿(3×70 mL)萃取，K。COs干燥 。粗产品经柱分离(氯仿作淋洗剂)得浅黄色粘稠液体 20．3 g， 

收率 74．6 。 

元素分析：CI6H36N：O，实测值(计算值)％：C 70．21(70．46)，H 1 3．18(13．12)，N 9．98(10．27) 

IR( ，cm )：3 400(OH)，3 350，3 300(N—H)，1 630(N—H)。 

1．4 DC一12(Ⅲ)的合成 

在装有回流冷凝管的 50 mL圆底烧瓶中加入 5．4 g(0．02 too1)N一十二烷基一N一羟乙基 乙二胺 ，2．8 

g KzCO~和 16·2 g(0．20 mo1)氯乙醇，加热回流 20 h。蒸除过量的氯乙醇得棕色膏状物，用有机溶剂多 

次洗涤提纯得黄色膏状物 8．2 g，收率 72．3 ，分解温度 195℃，与文献值相符 ”。 

2 结果与讨论 

2．1 反应条件对咪唑啉中间体收率的影响 

分别做了反应时间、反应温度和原料配比对反应收率影响的条件实验，结果表明合成咪唑中间体的 

反应时间以 6 h为宜，时间短，环化反应不完垒，时间过长，在高温下反应混合物颜色变探 ，使收率降低
。 

反应温度以 210～220 oc为宜。增大羟乙基乙二胺的用量，可使产物收率增加 ，这是因为增大羟乙基乙 

二胺的用量可减少副产物二酰胺 (2分子月桂酸与 1分子羟乙基乙二胺形成的产物)的生成，月桂酸与 
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羟乙基乙二胺的摩尔比为 l 1．2时即可达到较好的收率(92．5 )。 

2．2 关于咪唑啉的还原开环反应 

本文提出的 DC一12新合成法中，咪唑啉中间体在 NaBH 作用下的还原开环反应 ，是这一合成法中 

关键的一步，未见文献报道。实验发现 ，反应的 pH值 ，反应温度以及溶剂对反应的收率均有影响。反应 

混合物的 pH值为 3～4时，还原开环产物的收率为 54．3 ，pH为 9～10时，收率为 68．4 ，pH 为 7 

时，收率为 74．6 ，可以看出，中性时收率较高。实验中不断滴加 36 的盐酸 ，严格控制反应混合物的 

pH值维持在 7左右。实验中，曾分别使用甲醇、异丙醇、甲醇和四氢呋哺的混合物作溶剂，NaBH 在醇 

中是稳定的，但反应温度高时，NaBH。可与甲醇反应，使收率降低。使用甲醇做溶剂，室温时反应收率较 

高。 

2．3 以月桂酸和乙二胺为原料的合成路线 

DC一12的合成也可 以用乙二胺代替羟乙基乙二胺，即以月桂酸和乙二胺为原料，经环化、还原开环 

和季铵化得到 DC一12： 
、 N 

CuH”COOH+H：NCH2cH2NH2_二：! c H 一 cII
— NH !!H二 

CH2CH2OH 

cttH cH2NHCH2cH2NH 2—5
—

C[ CH
云2 C H-zOH CttH∞cH： 一 cH：cH2 (cH2cH2oH)a·2cl 

CH：CH：0H 

由于羟乙基7,---胺要从乙二胺和环氧乙烷制备，所以这一合成路线在成本上更合算一些。其中的月桂酸 

与乙二胺环化反应已有报道 ，环化产物 2一十一烷基一2一咪唑啉的还原开环反应 ，用 NaBH。还原时，我 

们得到的开环产物收率为75％～85 ，这一还原开环反应为N一烷基取代乙二胺提供了一个新的合成 

方法。所以，用月桂酸和乙二胺为原料经咪唑啉中间体制备 DC一12，也是一条可行的新合成路线。 
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A Novel Synthetic M ethod for Bicationic Surfactant DC一1 2 
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Abstract A novel method for preparation of bicationic surfactant DC一12 via imidazoline is reported 

The reduction of imidazoline and other synthetic route are discussed． 
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