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摘要：以邻二氯苯为溶剂，１，５－二（Ｎ－蒽醌 基）氨 基 蒽 醌（以 下 简 称 蒽 醌 亚 胺）为 原 料，合 成 了 还 原 染 料 还 原 橙

ＲＴ。优化条件为：反应温度为１６０℃，保温３ｈ，ｎ（四氯化钛）∶ｎ（蒽醌亚 胺）＝１．８∶１，在 此 条 件 下，收 率 达

到８２．１％，采用红外光谱进行分析和结构表征，目标产物的色光和相对强度符合标准要求。
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　　还原橙ＲＴ是还原染料 的 重 要 品 种 之 一，生

产和销售规模都在不断增大［１］，年市场需 求 总 量

约１．２ｋｔ。我国的生产厂家 主 要 集 中 在 江 苏［３］。
开达精细化工有限公司采用传统工艺合成还原橙

ＲＴ，即以固相进行缩合反应 制 得 原 染 料 粗 品，然

后再经过水煮、干燥、固相闭环、离析、二次离析、
氧化和酸化等步骤而得到 还 原 橙ＲＴ原 染 料，产

率为５０％～６０％。这种传统工艺的成本较高、收

率低、污染重，同时产品的环保性能较差，不符合

国家环保要求。笔者对老工艺进行优化，以邻二

氯苯为溶剂，并对反应时间、反应温度、原料配比

和溶剂进行了改进，使收率比原工艺提高了２０％
以上，找到了既经济又环保的工艺路线［５］。

１　实验部分

１．１　主要仪器及试剂

红外光谱仪，美国Ｎｉｃｏｌｅｔ公司。
邻二氯苯，徐州科翔化学试剂有限公司；四氯

化钛，西陇化工股份有限公司；扩散剂［亚甲基双

（甲基萘磺酸钠），简称 ＭＦ］，泰兴市恒源化学厂；
蒽醌亚 胺，纯 度≥７０％，徐 州 开 达 精 细 化 工 有 限

公司。

１．２　反应机理

１）闭环

２）合成

１．３　实验方法

１．３．１　闭环物的生成

在有电动搅拌、温度计、回流冷凝管和恒压滴
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液漏斗的２５０ｍＬ四口烧瓶中，加入６０ｍＬ邻二

氯苯，搅拌下加 入３２ｇ蒽 醌 亚 胺，油 浴 加 热 至 回

流状态，滴加１２ｍＬ四 氯 化 钛，当 溶 液 变 成 黑 色

后反应３ｈ停止。蒸馏回 收 过 量 的 邻 二 氯 苯（回

收率９０％左右），降温、抽滤、洗涤、干燥得暗红棕

色固体２８ｇ，收率为８１．２％。

１．３．２　染料的生成

在装有 搅 拌 器、温 度 计 的５００ｍＬ三 口 烧 瓶

中依次加入水２００ｍＬ、４０ｇ暗红色固体、１５ｇ碳

酸氢钠和５０ｇ次氯酸钠，水浴加热至７０℃，反应

３ｈ。降温、抽滤、洗涤，烘干得到明亮的橙色粉末

３９ｇ，收率为９６％。

１．３．３　染色色光和强度的测定

染色条件：染色深度为２％；染色用５ｇ精练

漂白４２支双股纱。
染浴的配方如表１所示。

表１　染浴的配方

染缸编号 １　 ２　 ３　 ４
标准样／ｇ　 ０．０９５　 ０．１００　 ０．１０５ －

试样／ｇ － － － ０．２８
ＭＦ／ｇ － － － ０．３

３％氢氧化钠／ｍＬ　 ２０　 ２０　 ２０　 ２０
８５％保险粉／ｍＬ　 ０．２　 ０．２　 ０．２　 ０．２
３５％氢氧化钠／ｍＬ　 ２．４　 ２．４　 ２．４　 ２．４
８５％保险粉／ｇ　 ０．８　 ０．８　 ０．８　 ０．８

　　 染色操作：称取棉纱５．０ｇ（称 准 至０．１ｇ）
编号后用沸腾蒸馏水煮１０ｍｉｎ，备用。

按表１称取染料标准品和试样，分别 置 于 已

编号的的染缸中，加入扩散剂（ＭＦ），研磨均匀后

各加３％的氢氧化钠溶液和８５％的保险粉，搅拌

还原１５ｍｉｎ，再 加 预 热 的 保 险 粉 溶 液（内 含 配 方

中规定的３５％氢氧化钠溶液，８５％保险粉各一定

数量），配成总体积２００ｍＬ，搅均后将煮过的棉纱

分别按编号入染缸，不断翻动，保持一定温度染色

若干时 间［２］。染 色 完 毕，将 染 样 取 出，用 冷 水 冲

洗，然后氧化，皂煮，漂洗，吹干，整理。

２　结果与讨论

２．１　不同因素对产物的影响

２．１．１　反应时间

在ｎ（四氯化 钛）∶ｎ（蒽 醌 亚 胺）＝１．８∶１，
反应温度１６０℃，邻二氯苯作溶剂条件下，考察反

应时间对反应收率、色光、强度 的 影 响［６］，结 果 见

表２。由表２可以看出：随着反应时间的变化，产

物收率呈现先增加后基本保持不变的趋势，２～３
ｈ时反应收率 增 加 很 快，反 应 在５ｈ时 反 应 收 率

最高，达到了８１．６％，但反应为３ｈ的时候，加长

反应时间产物收率没有明显增加，色光和强度也

在３ｈ达到要求，所以最佳反应时间为３ｈ。
表２　反应时间对收率影响

序号 反应时间／ｈ 色光 强度，％ 收率，％
１　 ２ 微红 ９３　 ７６．５
２　 ３ 近似 ９８　 ８１．３
３　 ４ 近似 ９９　 ８１．５
４　 ５ 近似 ９９　 ８１．６

２．１．２　反应温度

在ｎ（四氯化钛）∶ｎ（蒽醌亚胺）＝１．８∶１，反

应时间３ｈ条件下，分别选取不同反应温度，考察

反应时间对反应收率、色光、强 度 的 影 响［８］，结 果

见表３。
表３　反应温度对收率的影响

序号 反应温度／℃ 色光 强度，％ 收率，％
１　 １４０ 微红 ９２　 ７５．４
２　 １５０ 近似 ９７　 ８１．０
３　 １６０ 近似 ９８　 ８１．２
４　 １７０ 近似 ９８　 ８１．９

　　由表３可以看出：反应收率随温度升高而缓

慢升高，温度１６０℃时产物收率达到最大，色光和

强度 也 在１６０℃达 到 要 求，故 最 佳 反 应 温 度 为

１６０℃。

２．１．３　反应物料比

为了提高产物收率，控制反应物料蒽醌亚胺、
四氯化钛的配 比。在 回 流 状 态，反 应 时 间３ｈ的

条件下，考察反应物料比对产物收率的影响［７］，结
果见表４。

表４　反应物料比对收率的影响

序号 ｎ（四氯化钛）∶ｎ（蒽醌亚胺）色光 强度，％ 收率，％
１　 １．３∶１ 微黄 ９１　 ７４．４
２　 １．６∶１ 微红 ９２　 ７８．２
３　 １．８∶１ 近似 ９８　 ８１．２
４　 ２．０∶１ 近似 ９８　 ８１．６

　　由表４可以看出：随着原料投料比的增加，反
应收率呈现先升后基本保持不变化的趋势。在ｎ
（四氯化钛）∶ｎ（蒽 醌 亚 胺）＝１．８∶１时，产 物 收

率达到８１．２％，色 光 和 强 度 也 达 到 要 求，所 以 适

宜的投料比为１．８∶１。

２．１．４　溶剂用量

在ｎ（四氯化钛）∶ｎ（蒽醌亚胺）＝１．８∶１，反

应温度为回流温度，在反应时间为３ｈ的条件下，
考察溶剂用量对收率的影响，结果见表５。由表５
可见：实 验 选 取ｎ（邻 二 氯 苯）∶ｎ（蒽 醌 亚 胺）＝
１３∶１为宜。
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表５　反应溶剂对收率的影响

序号 ｎ（邻二氯苯）∶ｎ（蒽醌亚胺）色光 强度 收率，％
１　 １１∶１ 微黄 ９３　 ７６．４
２　 １２∶１ 微红 ９５　 ７８．２
３　 １３∶１ 近似 ９９　 ８１．２
４　 １４∶１ 近似 ９９　 ８１．４

２．２　目标产物分析

产物红外光谱见如图１。

图１　还原橙ＲＴ红外光谱

图１中，σ／ｃｍ－１：１　５７０，１　５０８处吸收峰表明

该化合物的 结 构 中 含 有 苯 环 骨 架；７０５处 吸 收 峰

说明苯环上的氢原子，从而可证实化合物结构中

含有１，２－二取代苯环；１　２５３，１　２７４处 吸 收 峰 证

明结构中含有 芳 香 族 胺；１　６６９，１　６４９处 吸 收 峰

证明 结 构 含 有 芳 酮；１　１７０处 吸 收 峰 证 明 含 有

—ＮＨ—。由此，初 步 证 实 了 该 化 合 物 的 结 构 即

为ＲＴ［９］。

３　结　论

　　ａ．以蒽醌亚胺经过闭环、氧化等步骤合成了

还原橙ＲＴ。实验结果表明：以邻二氯苯为溶剂，

ｎ（四氯化钛）∶ｎ（蒽醌亚胺）＝１．８∶１，在１６０℃
（回流状态）的 条 件 下 反 应３ｈ，产 物 收 率 可 达 到

８１．２％。合成的 还 原 橙ＲＴ目 标 化 合 物，按 照 国

家标准进行浸染实验，结果在此条件下色光与标

准试样最为接近，染色强度较好。

ｂ．改进工艺比原有工艺的收率提高约２０％，
色光和染色强度和原有工艺相近，并已用于工业

化［４］。
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