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　　多氮、高氮化合物具有高正生成热和较好稳定性
的特点，是一类具有良好应用前景的新型含能材料。

氮杂环化合物 ２氯４，６二甲基嘧啶（Ⅱ）是合成上述
材料的重要中间体之一。

２氯４，６二甲基嘧啶的制备路线如下：
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２羟基４，６二甲基嘧啶盐酸盐（Ⅰ）的制备方法
通常是先将乙醇加热至沸腾，再加入尿素，溶解后加入

乙酰丙酮，然后停止加热，趁热加入盐酸，静置反应一

段时间，结束后直接过滤分离产物，反应温度高，工艺

繁琐，收率低（７４．５％）。针对这些问题，我们进行了
改进：将所有反应物按比例在常温下依次加入，升温至

６５℃搅拌反应，反应结束后减压浓缩，加入适量乙醇
和乙醚，过滤分离后干燥得白色固体产物（Ⅰ）。熔点
大于３３５℃（与文献一致），ＩＲ（ν／ｃｍ－１

）：３４４６（ＯＨ）、
２８４３（ＣＨ３）、１７４３（ Ｃ Ｏ）、１６８２（ Ｃ Ｎ）、１６３３

（Ｃ Ｃ）、１２８２（Ｃ—Ｎ）、１０３０（Ｃ—Ｏ）ｃｍ－１
。元素分析

（％）实测值（计算值）：Ｃ４４．６３（４４．８７），Ｈ５．４８（５．６５），
Ｎ１７．２６（１７．４４）。

　　在上述改进的基础上进一步研究了温度、时间对
２羟基４，６二甲基嘧啶盐酸盐收率的影响（见图 １），
结果表明较合适的反应条件为６５℃下反应４８ｈ，化合
物（Ⅰ）得率达９１．３％。

图 １　温度、时间对收率的影响
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２氯４，６二甲基嘧啶（Ⅱ）的制备通常是在回流
反应１９ｈ后蒸除三氯氧磷，再倒入冰水中水解，由于
残留的三氯氧磷遇水强烈水解放出大量热，经常发生

暴沸得不到产物，造成实验失败；饱和氢氧化钾中和

后用大量乙醚萃取 ２４ｈ，然后蒸干得到产物。上述操
作繁琐，环境污染大，得率低（５４．７％）。我们进行了
改进：回流８～１０ｈ后蒸除三氯氧磷，放入冰箱中冷却
１０～３０ｍｉｎ，再慢慢滴到冰块中在搅拌下水解，有效防
止了暴沸；水解结束后，加入饱和氢氧化钾中和至 ｐＨ
值等于９，同时用大量冰水冷却，静置 ５～１０ｍｉｎ，结晶
析出棕黄色产物，过滤分离。产物（Ⅱ）收率达９２．７％，
熔点 ３３．７～３４．５℃（与文献一致），ＩＲ（ν／ｃｍ－１

）２９７０
（ＣＨ３），１７４０（ Ｃ Ｎ），１５９４（ Ｃ Ｃ），１２５１（Ｃ—Ｎ），

８６７（Ｃ—Ｃｌ）ｃｍ－１
。元素分析（％）实测值（计算值）：

Ｃ５０．３８（５０．５４），Ｈ４．７９（４．９５），Ｎ１９．５１（１９．６５）。
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