


2q1  u2丁烯 2tow2二醇二乙酸酯 kvl的合成

将 tsªkttw°°²̄lu2丁烯 2tow2二醇加到 txs °�的三口烧

瓶中 o在冰浴中先加入吡啶 xs °�o然后滴加乙酸酐 uxª

kuwx°°²̄lo在 t«内滴完 ∀撤去冰浴 o室温反应 us«∀将反应

液倒入 txs °�的冰水中 o用乙醚 kw ≅ tss °�l萃取 o合并萃取

液 o分出有机层 o有机层放在通风橱里自然挥发 o然后加热浓

缩 o得淡黄色液体 t{qz ªo产率 |xh ∀ �� k¦°
pt
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2q2  uov2环氧 2tow2丁二醇二乙酸酯 kwl的合成

将 {xh间氯过氧苯甲酸 tsq{ªksqsxv°²̄ l加到 txs °�

的三口烧瓶中 o加 tss °�二氯甲烷 o搅拌 o溶解 ∀在冰浴中

将 {qyªksqsx°²̄lu2丁烯 2tow2二醇二乙酸酯慢慢滴加到二氯

甲烷溶液中 ots°¬±内加毕 ∀撤去冰浴 o室温下搅拌反应

w{«∀过滤 o滤液依次用 tss °�xh 亚硫酸氢钠水溶液和

tsh碳酸氢钠水溶液洗涤 ku ≅ xs °�lo得到二氯甲烷的澄清

溶液 o在通风橱里自然挥发去二氯甲烷 o得到白色固体 {qu

克 o产率 {zh ∀熔点 }wsε ~�� k¦°
pt
l}u|wxk≤�u lotzwvk≤

� �lotvzu和 tuuzk≤ ) �lo|{yk三元环 l~� ≥k∞≥�
n
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2q3  tovow2三羟基 2u2氨基丁烷 kxl的合成

将 uov2环氧 2t2丁二醇二乙酸酯 xª加到 tss °�的浓氨

水中 o室温搅拌 o开始 uov2环氧 2tow2丁二醇二乙酸酯在浓氨

水中不溶解 ow §后 o全部溶解 ∀ ts §后反应完毕 o用玻璃水

泵减压蒸除剩余氨水 ∀得到蜡状固体产物 vqs克 ~ � ≥

k∞≥�
n
l}tuu∀

2q4  Ν, Νj2双 kt2羟基甲基 2uov2二羟基丙基 l2uovoxoy2四碘

对苯二甲酰胺 ktl的合成

在 txs °�三口烧瓶中加入 uovoxoy2四碘对苯二甲酰氯

vqxwªksqssx°²̄ l和 Ν, Ν j2二甲基乙酰胺 ys °�o加热至

wsε o搅拌 o待固体全部溶解后 o加入上述制备的 tovow2三羟

基 2u2氨基丁烷 vª和三乙胺 tqwy °�ksqstsx°²̄lo控制反应

温度在 wsε o用 ×�≤k展开剂为 ≤� ≤ v̄ 2≤�v �� 2±2≤z �ty � vΒt

Βtl检测反应 k原料点 � ©� sq|lo� ©� squ处有新斑点出现 o

继续搅拌反应 ts«后 o原料点消失 o反应结束 ∀过滤后 o减压

蒸去溶剂 o得到残留物 o加入氯仿后有固体沉淀析出 o过滤 o

干燥后得类白色固体 vq{ª∀用无水乙醇重结晶后 o得白色固

体产物 uqyª∀产率为 x|h ∀熔点 }uzx ∗ u{tε ~元素分析

k≤uu �vu �w �tu �u l实验值 k理论值 l}≤outqy{kutq|vl~� ouqt{

kuqvsl~�ovqsy kvqtsl~�� k��µl ¦°
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