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米合物献剂的应用—
1

.

苯偶姻缩合反应
`

徐敬仁 张竞清 黄文洪

( 化 学 系 )

近十多年来聚合物试剂在有机合成 中应用 日益广泛
,

国内外 已 有 不 少 综 述 和 评

论 〔`〕
。

芳香醛发生苯偶姻缩合反应生成苯偶姻类化合物
,

进一步可制得氢化苯偶姻
、

脱氧

苯偶姻
、

苯偶酞及茵等各类化合物川
。

除少数例外哟
,

氰离子几乎是这 个 反 应 唯 一

的有效催化剂
,

一般使用碱金属氰化物川
,

在相转移催化 反 应 中用 氰 化 四 乙 按 或

四丁钱 〔 6〕 .

可溶性氰化物性剧毒
,

在苯偶姻缩合反应 中 用 量 相 当 大
,

应 用 有 一定

困难
。

我们用氰化钠水溶液处理氯型季铁化交联聚苯乙烯树脂 ( I
,

广东台山化工厂 生 产

的强碱 2 *
苯 乙烯型阴离子交换树脂

,

交换量为每克 3 毫克当量 )
,

制成氰型季按 化 交

联聚苯乙烯树脂 ( I ) 的
.
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树脂 l 用作苯偶姻缩合反应的催化剂
,

效果 甚好
,

可 与氰化钠 ⑦ 比较如下
:

投投 料 量量 苯 甲 醛 : C N
---

(((((((((((((((((((摩 尔 比 )))苯苯 甲 醛醛 催 化 剂剂剂

氰氰 化 钠 〔 ,〕〕 50 0克克 5 0克克 1 : 0
。
2 111 9 0%%%

树树 脂 lll 6 0克克 2 0克克 1 : 0
。

1111 8 0%%%

( 假定由树脂 1制备树脂 I 的交换完全
,

每克树脂 I 含氰离子约 3毫克当量 )

更有意义的是这种树脂催化剂可以多次使用
。

当反应停止
,

树脂用溶剂洗 净 后 便

可重新使用
,

催化性能没有明显变化
.

我们用一批树脂 I 反复催化六批苯甲醛的缩合反

. 本文 1 9 81年 5 月 27 日收到
.
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苯偶姻缩合反应

应
,

苯偶姻 的产率都很接近
.

树脂 ! 对其他醛类苯偶姻缩合反应催化作用的研究正继 续

进行
。

实 验 部 分

1
.

佩型季铁化交联聚苯乙始树脂 ( I ) 的制备
:

在烧杯中放树脂 125 克
,

加入约 60 毫升 20 %氰化钠水溶液
,

搅动五分钟
,

倾 去水 溶

液
,

反复处理三次 (倾 出液 仍含大量氰化钠
,

可用于制备第二批树脂时 的第一
、

二 次

处理
,

第三次处理用新溶液 )
.

所得氰型树脂 l 用大量蒸馏水反复洗至水层不含 C l
一

及

C N
一

离子 ( 硝酸银检定 ) 为止
,

树脂阴干备用
.

2
.

苯甲醛笨偶姻缩合反应
:

在装有电动搅拌器
、

回流冷凝管和温度计的 25 0毫升三颈烧瓶中
,

放入 20 克树脂 I
,

60 克苯甲醛 (上海试剂一厂
,

C P
,

含量 98 % )
,

60 毫升 95 %乙醇和 4 0毫升蒸馏水
,

搅拌回

流 1
.

5小时
.

稍冷后将溶液倾 出
,

树脂用热的 95 %乙醇提取数次
,

合并并冷 却至 室温
,

抽滤
,

用 95 % 乙醇洗涤
,

得苯偶姻 40 克
,

’

熔点 1 34 一 5℃ ;
母液浓缩后又析出产 品 8

.

5克
,

熔点同上
,

总产率 80 %
.

经红外光谱鉴定 与标准谱图相同
。
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