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３硝基１，２，４三唑５酮铅盐合成
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摘要：将３硝基１，２，４三唑５酮及其铅盐的合成放大至百克级，利用分段升温，减少硝化剂用
量合成ＮＴＯ时硝化得率达８１．８％。
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１　引　言

３硝基１，２，４三唑５酮（ＮＴＯ）是近年来受到人
们普遍重视的一种高能量密度含能添加剂，其密度高

达１．９３ｇ·ｃｍ－３，能量接近ＲＤＸ，感度接近ＴＮＴ，具有
高能低感的特点［１］。含能材料专家对 ＮＴＯ金属盐的
热性能研究结果表明［２，３］，ＮＴＯ的铅盐最稳定，适合作
为含能添加剂使用。本实验对 ＮＴＯ及其铅盐的合成
工艺进行了研究并放大至百克级。

２　试剂与仪器

试剂：甲酸（８８％，Ｃ．Ｐ．，中国医药集团上海化学
试剂公司）；盐酸氨基脲（ＡＲ，南京华立明公司）；硝
酸（６８％，ＡＲ，中国医药集团上海化学试剂公司）。

仪器：瑞士ＢＲＵＫＥＲ产ＤＰＸ４００核磁仪，ＴＭＳ为
内标；美国ＢＩＯＲＡＤ产ＦＴ１８５型傅立叶红外光谱仪；
ＨＰ５９８９Ａ质谱仪；德国 ＨＥＲＡＥＵＳ产１１０６型元素分
析仪；上海精科仪器公司雷磁仪器厂产 ＺＤ２型自动
酸度电位滴定仪。

３　实　验

３．１　ＮＴＯ合成
在一配有温度计和机械搅拌的１０００ｍｌ三口烧瓶

中加入２２０ｍｌ甲酸，升温至 ７０℃，加入盐酸氨基脲
１５４ｇ（１．３８ｍｏｌ）后升温至９０～９５℃反应７ｈ。反应液
温度降低至８０℃后减压蒸除甲酸，加入１００ｍｌ水后
再蒸干。

冰水浴下加入５５０ｍｌ６８％硝酸，搅拌１０ｍｉｎ后升
温至６０℃反应１ｈ，再升温至８５℃反应１ｈ，析出白色
固体产物。冷却反应液，滤集产物，充分水洗，干燥，得

产物１４７ｇ，得率８１．８％。
１ＨＮＭＲ（ａｃｅｔｏｎｅｄ６）：δ１２．８５（４位—ＮＨ—，１Ｈ）；

２．５４（１位—ＮＨ—，１Ｈ）。ＩＲ（ＫＢｒ）：３２０９（—ＮＨ—），
１７１９（ Ｃ Ｏ），１５４５，１３５６。ＭＳ（ＥＩ）：１３０（Ｍ＋，７３．５），
８３（ＴＯ，１００）。元素分析Ｃ２Ｈ２Ｎ４Ｏ３（％）：计算值 Ｃ１８．５，
Ｈ１．５，Ｎ４３．１；实测值 Ｃ１８．６５，Ｈ１．６８，Ｎ４３．４８。

采用不同的硝化反应工艺合成 ＮＴＯ时得率不同
（见表１）。

表１　硝化反应工艺与ＮＴＯ得率
Ｔａｂｌｅ１　ＲｅｌａｔｉｏｎｓｈｉｐｂｅｔｗｅｅｎｔｈｅｙｉｅｌｄｏｆＮＴＯａｎｄｎｉｔｒａｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

ｉｔｅｍ １ ２ ３ ４ ５
ｒｅａｃｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ３５℃ ａｆｔｅｒ１ｈ，４５℃ ２ｈ ４５℃ ２ｈ ４５℃ ３ｈ ８０℃ ６０℃ ａｆｔｅｒ１ｈ，８０℃ １ｈ
ｙｉｅｌｄｏｆＮＴＯ／％ １２．６ ９．１ １７．６ ｅａｓｙｂｏｉｌｉｎｇ ８１．８

３．２　ＮＴＯ铅盐合成
常温水浴下将５６ｇＮＴＯ溶于８００ｍｌ水中，滴加

１９．２ｇ氢氧化钠的１００ｍｌ水溶液，反应３０ｍｉｎ得橙色
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溶液；滴加７１．６ｇ硝酸铅的２００ｍｌ水溶液，反应３ｈ
以上，析出黄色晶体产物。滤集，水洗，干燥得产物

１０４ｇ。
ＩＲ（ＫＢｒ）：３６０５，３５２２（—ＮＨ—），１６２９（ Ｃ Ｏ），

１５０６，１３１３。元素分析 Ｃ４Ｈ４Ｎ８Ｏ６Ｐｂ·Ｈ２Ｏ（％）：计
算值 Ｃ９．８９，Ｈ１．２４，Ｎ２３．０９；实测值 Ｃ９．９３，Ｈ１．０２，
Ｎ２３．１７。测得ＮＴＯ铅盐２％水溶液的ｐＨ值为４．７８。

４　结　论

由合成ＮＴＯ时所采用的硝化反应工艺与得率的
关系可知，硝化温度低导致得率较低，硝化温度过高则

反应过于激烈，强烈放热易使反应液暴沸。通过分段

升温、减少硝化剂用量可提高得率和ＮＴＯ纯度。将合
成得到的ＮＴＯ直接与氢氧化钠反应（ＮＴＯ无须提纯）
制得钠盐，再和硝酸铅反应制得了 ＮＴＯ铅盐，反应过
程中，如ＮＴＯ铅盐不析出，可采用加入晶种的方法。

将ＮＴＯ及其铅盐合成放大至１００克级，合成得率
高。由元素分析结果可知ＮＴＯ铅盐纯度高。
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