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0 引言

5- 乙酰乙酰氨基苯并咪唑酮（AABI）是合成苯并咪

唑酮颜料的重要中间体，苯并咪唑酮颜料是一种应用广泛

的偶氮型高档有机颜料 [1~2]。纵观目前使用的高档有机颜料

的分子化学结构，可以发现多为杂环类衍生物，一般具有

较好的分子平面性与分子对称性，而且可以形成分子内、

分子间氢健，或形成金属络合物或增加相对分子质量，以

提高颜料的性能。

随着塑料、油墨、涂料等行业的迅速发展，国内外对

AABI 的需求急剧增加，而国产的产品普遍存在颜色不佳和

纯度不高的缺点，使其不能满足后续产品的要求，从而限

制苯并咪唑酮类有机颜料的开发，而且在生产过程中产生

大量废渣（铁泥），不符合环保要求 [3~7]。因此寻求一条成

本低、产品品质高、环境友好的合成 AABI 的路线，成为

开发合成苯并咪唑酮类有机颜料的关键。

在 AABI 合成工艺中，影响 AABI 质量的关键中间体

为 5- 氨基苯并咪唑酮，目前主要合成方法有：

①铁粉还原法 [8~9]：以铁粉为还原剂，与 5- 硝基苯并

咪唑酮反应，生成 5- 氨基苯并咪唑酮，铁粉实际使用量为

理论值的两倍，且对环境有很大危害；

②水合肼还原法 [10]：以水合肼为还原剂，与 5- 硝基

苯并咪唑酮反应，生成 5- 氨基苯并咪唑酮， 水合肼有很

大毒性，不利于操作；

③催化加氢还原法 [11~13]：以雷尼镍作为催化剂还原 5-

硝基苯并咪唑酮，生成 5- 氨基苯并咪唑酮，催化加氢使用

氢能源。

本文综合上述合成路线的优缺点，采用催化加氢还原

工艺，以 5- 硝基苯并咪唑酮为原料，使用镍系催化剂，醇

类为溶剂，从催化剂和溶剂的用量、反应压力，反应稳定

性等方面，以单因素考察的方式优化试验条件，研究更优

良的合成工艺。

整个合成路线原料成本低，且反应过程中不涉及昂贵

的催化剂和繁琐的操作手段，反应条件温和易于控制，易

于产业化，并且与现有生产工艺相比，减少了对环境造成

污染，是绿色环保的合成工艺路线。

1 实验部分

1.1 主要原料

5- 硝基苯并咪唑酮，工业品，含量≥ 97%；甲醇，

工业品，含量≥ 99%；催化剂：雷尼镍、钯炭，工业品；

氢气， 工业品，含量≥ 99%；双乙烯酮，工业品，含量

≥ 98%。 

1.2 实验仪器

高压反应釜，KCFD1-10（1L），烟台科立化工设备；

电动搅拌器，HD2004，上海司乐仪器有限公司；精馏设

备、玻璃仪器及称量仪器。

1.3 实验方法

5- 硝基苯并咪唑酮（化合物 1）在催化剂作用下，加

氢还原合成 5- 氨基苯并咪唑酮（中间体 A），中间体 A

再与双乙烯酮乙酰化合成 AABI，合成路线如图 1 所示。

图 1   AABI 的合成路线

称取化合物 -1 34.3g（0.25mol）、甲醇 323.2g（10mol）、

钯炭催化剂 3.43g（占化合物 1 的 10%）加入 1L 高压釜中，

用氮气置换高压釜中的气体；然后，通入 H2 到 1.0MPa 的

压力，开动搅拌并加热升温，使温度维持在 80℃（±1℃），

保温、保压反应 4h，终止反应，冷却，滤除催化剂留作套用；

滤液精馏回收溶剂乙醇后，冷却、过滤、干燥得目标产物

A 36.12g，含量＞ 99%（HPLC），摩尔收率 96%。

将中间体 A 15.1g（0.2mol）、去离子水 60g（3.3mol）、

助剂 0.15g（占中间体 A 的 1%）加入 500mL 带搅拌和冷

凝系统的三口烧瓶中，搅拌并开始升温，升温至 60℃，滴

加双乙烯酮 17.9g（0.21mol），过程中控制反应温度 60~ 

70℃，滴完后，继续保温反应 1h，终止反应。经冷却、过

滤、 洗涤、干燥得目标产物 42.3g，纯度＞ 99%（HPLC）

总收率 86.4%。

2 结果与讨论

AABI 的合成工艺中，中间体 A 的合成影响较大，其

合成有 4 个影响因素：催化剂类型及用量、反应温度、反

应压力。本文以单因素试验考察了其对 AABI 成品收率与

品质的影响。
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2.1 催化剂对反应的影响

本文在相同条件下考察了催化剂类型对液相加氢反应

的影响，相关实验结果如下表 1 所示： 
表 1   催化剂类型单因素考察结果

序号 型号 产品收率％ 产品纯度 /%

1 Pd/C 86.4 99.66

2 Ni-Al 80.5 97.44

3 Ni-Al-Cr 81.2 96.03

4 Ni-Al-Mo* 85.5 99.63

注：* 催化剂来自不同的厂家。

由表 1 可知，Ni-Al-Mo 三元催化剂在化合物（1）催

化氢化还原为中间体 A 的过程中，活性高，与钯碳催化剂

相当，但考虑在工业生产中钯碳催化剂成本昂贵等问题，

因此 Ni-Al-Mo 三元催化剂最佳。

2.2 催化剂的用量对反应的影响

催化剂的用量，影响着氢化还原反应的效果，同时也

极大的决定了其工业成本，因此，催化剂的用量在整个反

应中占有重要的作用。本文在相同条件下考察了催化剂用

量对液相加氢反应的影响，相关实验结果如下表 2 所示：
表 2   催化剂用量单因素考察结果

序号 催化剂用量 /% 产品收率％ 产品纯度 /%

1 5 80.2 96.07

2 10 85.5 99.36

3 15 83.1 98.59

（注：催化剂用量 =m( 催化剂 ):m( 化合物 1)）

由表 2 可知，在反应温度和压力相同时，催化剂的用

量决定了反应的时间和产物纯度，催化剂的量过多，会导

致副反应增多；催化剂的量过少，会延长反应的时间，因

此确定催化剂的用量选择 10％。

2.3 反应温度对反应的影响

本文在相同条件下考察了反应温度对液相加氢反应的

影响，相关实验结果如下表 3 所示：
表 3  反应温度单因素考察结果

序号 反应温度 /℃ 产品收率％ 产品纯度 /%

1 65 80.2 96.54

2 70 84.2 99.42

3 75 85.5 99.44

4 85 82.3 99.10

5 95 78.0 97.10

由表 3 可知，高温有利于反应的进行，但是反应温度

越高，产物容易被氧化，副反应增加，产物纯度不佳，影

响产品的质量；另外，温度过高时，会造成 5- 氨基苯并咪

唑酮中羰基被还原，羰基被还原后与产物相混合后，难以

分离，造成产物纯度下降，因此反应温度最佳温度为 70~ 

75℃。

2.4 反应压力对反应的影响

本文在相同条件下考察了反应压力对液相加氢反应的

影响，相关实验结果如下表 4 所示：
表 4   反应压力单因素考察结果

序号 反应压力 /MPa 产品收率％ 产品纯度 /%

1 0.5 76.5 88.1

2 1 85.2 99.22

3 1.5 85.6 99.44

4 2 82.6 99.2

从表 4 可知，在相同的反应时间下，提高氢压可以加

速反应，克服空间位阻，但压力过高，会降低反应的选择

性，出现副反应。压力过低反应不完全，压力过高降低反

应的选择性，副反应出现的几率增加，从实验数据得出，

反应压力选择 1-1.5MPa 最佳。

2.5 稳定性实验

图 2   稳定性实验情况

图 3   产品 HPLC 谱图
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本文在最佳条件下，进行催化剂的套用稳定性验证试

验，催化剂套用 10 批，相关实验情况如图表所示。
表 5   稳定性实验

序号 产品收率％ 产品纯度 /%

1 85.7 99.6

2 86.2 99.3

3 86.1 99.5

4 85.2 99.4

5 85.5 99.2

6 85.4 99.5

7 85.9 99.6

8 85.0 99.5

9 85.6 99.4

10 85.7 99.4

平均 85.6 99.4

由以上图表可知，催化加氢反应收率稳定在 85.6%，

产品纯度平均为 99.4%。 

3 结论

本文以单因素考察的方式研究了催化加氢还原制备

AABI 的工艺条件，产品收率与质量稳定，具有工业化应用

价值，符合绿色环保要求。

确定最佳的液相加氢工艺条件：催化剂为 Ni-Al-Mo

三元催化剂，催化剂用量为 10%，反应温度 70~75℃，反

应压力 1~1.5MPa；

在最佳条件下，催化剂套用 10 次，AABI 总收率稳定

在 85.6%，产品纯度为 99.4%，产品收率与质量稳定。
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（上接第 110 页）物在水中的溶解度和灵敏度；浊点萃取

过程的协同作用表明 TX-114 的相对粘度不同于 TX-100，

浊点萃取和光度分析之间存在显着差异，高粘度 TX-114

具有很强的协同作用，可以提高灵敏度并降低检测限制。

在光度测定分析中应用表面活性剂通常有助于增强感觉和

耐受性。现代科学随着技术的发展，对表面活性剂进行了

深入研究。新型表面活性剂已经出现，并将更加密切地将

其纳入光学分析。

4 表面活性剂在电分析中的应用
近年来，在电分析，特别是极谱分析分析中，表面活

性剂的研究和应用有所加强。它大大改进了测试材料的电

化学反应以及分析的敏感性和选择性。主要用于结合吸附

波、极谱催化波等一些系统可能会在添加表面活性剂后添

加少量表面活性剂，从而大大提高分析的灵敏度、选择性

和可重现性，甚至改进极谱波形并消除干扰。

表面活性剂是分析化学中非常重要的试剂，具有良好

的增敏、溶解性和稳定性感。随着现代科技的不断发展，

出现了许多新的紧张剂。化学分析方法具有灵敏度高、易

于使用等优点，可以设计高精度检测仪器。结合现代计算

机技术，使用表面活性剂可以降低检测限制，提高分辨率，

并广泛用于化学分析。
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