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摘要:以 ５ꎬ５－二甲基海因(ＤＭＨ)、１ꎬ４－二溴丁烷为原料ꎬ合成了 ３－溴丁基－５ꎬ５－二甲基海因(ＢＢＤＭＨ)ꎬ并以柱色谱法分

离提纯ꎬ薄层色谱法跟踪产物ꎮ 利用傅里叶红外光谱(ＦＴＩＲ)、核磁共振氢谱( １ＨＮＭＲ)、核磁共振碳谱( １３ＣＮＭＲ)、Ｘ－射线衍射
(ＸＲＤ)、元素分析对产物进行了表征ꎮ 研究了缚酸剂的种类、反应时间、物料摩尔比、反应温度对 ＢＢＤＭＨ 产率的影响ꎮ 并在单
因素实验的基础上利用响应面分析法中的 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅ 实验设计对合成工艺进行优化ꎮ 制备 ３－溴丁基－５ꎬ５－二甲基海因的最
佳工艺条件:缚酸剂为无水 Ｋ２ＣＯ３ 且与 ＤＭＨ 的质量比为 ４ ∶１ꎬ反应温度为 ５０℃ꎬｎ(１ꎬ４－二溴丁烷) / ｎ(ＤＭＨ)＝ ２􀆰 ６７ꎬ反应时间
为 ４􀆰 ４０ ｈꎮ 在此条件下ꎬ产率为 ９２􀆰 ８９％ꎬ与回归模型的预测值很接近ꎬ相对误差仅为 ０􀆰 ２５％ꎮ

关键词:３－溴丁基－５ꎬ５－二甲基海因ꎻ柱色谱分离ꎻ工艺优化ꎻ响应面法ꎻ回归模型
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　 　 ５ꎬ５－二甲基海因(５ꎬ５－ｄｉｍｅｔｈｙｌ ｈｙｄａｎｔｏｉｎꎬ简称

ＤＭＨ)是一种杂环化合物[１]ꎮ 海因环中酰亚胺

( )与二酮( )结构类似ꎬＮ 上的

Ｈ 易发生取代[２]ꎮ ＤＭＨ 卤化制得的 Ｎ－卤胺ꎬ通过

释放卤正离子来杀死细菌ꎬ很难使细菌产生耐药

性[３]ꎻ因此 ＤＭＨ 常用来制备抗菌消毒剂及抗菌材

料[４－８]ꎮ 但海因卤化后制得的卤胺水溶性很低ꎬ使
其应用受到限制ꎮ 溴烷基海因是 ＤＭＨ 发生 Ｎ－烷
基化后重要的海因衍生物之一ꎬ溴烷基的引入ꎬ使其

可在烷基溴端接入亲水基团或生成离子结构ꎬ从而

提高海因的水溶性[９]ꎮ

目前ꎬ国内外对海因的研究非常广泛ꎮ Ｗｏｒｌｅｙ
等[１０]以环氧氯丙烷与 ＤＭＨ 发生烷基化反应制得丙

基海因ꎻＩｄｒｉｓ Ｃｅｒｋｅｚ 等[１１]将 ＤＭＨ 接枝到纤维素中ꎻ
Ｋｕｉｔｉａｎ Ｔａｎ 等[１２] 以 ＤＭＨ 和溴代十二烷为原料ꎬ制
得十二烷基海因ꎻ以上研究多采用两步法合成烷基

海因ꎬ步骤较多且需更换溶剂ꎮ 杨荣杰等[１３] 将制得

的烯丙基海因应用在复合固体推进剂中ꎻ李令东

等[９]以 １ꎬ３－二溴丙烷改性 ＤＭＨꎬ但反应需回流过

夜ꎬ耗时长ꎻ因此尽管对海因改性的研究报道很多ꎬ
但多以 １－溴烷烃改性ꎬ用 ２－溴烷烃改性海因的较

少ꎬ且鲜有关于利用 ＲＳＭ 分析优化溴烷基海因制备

工艺的方法报道ꎮ
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针对以上不足ꎬ笔者以 １ꎬ４－二溴丁烷、５ꎬ５－二
甲基海因为原料ꎬ采用“一锅法”制得 ３－溴丁基－
５ꎬ５－二甲基海因(３－ｂｒｏｍｂｕｔｙｌ－５ꎬ５－ｄｉｍｅｔｈｙｈｙｄａｎｔｏｉｎꎬ
简称 ＢＢＤＭＨ)ꎻ产物结构经 ＦＴＩＲ、１ＨＮＭＲ、１３ＣＮＭＲ
等进行表征ꎮ 并在单因素实验基础上ꎬ采用响应面

法优化 ＢＢＤＭＨ 的制备条件ꎬ确定较优的工艺参数ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 试剂与仪器

５ꎬ５－二甲基海因(质量分数≥９８％)、１ꎬ４－二溴

丁烷 (质量分数 ９８％)ꎬ 阿拉丁试剂生产ꎻ 无水

Ｋ２ＣＯ３、无水碳酸钠ꎬＡＲꎬ天津市登丰化学品有限公

司生产ꎻ氢氧化钠、氢氧化钾ꎬＡＲꎬ天津基准化学试

剂有限公司生产ꎻ三乙胺ꎬＡＲꎬ天津市红岩试剂厂生

产ꎻ石油醚ꎬ乙酸乙酯ꎬＡＲꎬ天津市富宇精细化工有

限公司生产ꎻ硅胶ꎬ２００ 目ꎬ青岛海洋化工有限公司

生产ꎻ丙酮ꎬ市售ꎮ
ＶＥＣＴＯＲ－８０ 型傅里叶红外光谱仪ꎻＡｄｖａｎｃｅ Ⅲ

４００ ＭＨｚ 型核磁共振仪(ＣＤＣｌ３ 为溶剂ꎬＴＭＳ 为内

标)ꎬ德国 Ｂｒｕｋｅｒ 公司生产 ꎻＵｌｔｉｍａ Ⅳ型 Ｘ－射线衍

射仪ꎬ上海仁特检测仪器有限公司生产ꎻ有机元素分

析器ꎬ德国 Ｅｌｅｍｅｒａｏｒ 公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 ３－溴丁基－５ꎬ５－二甲基海因的制备

将 １ ｇ(７􀆰 ７８ ｍｏｌ)ＤＭＨ 置于 ７０ ｍＬ 丙酮中ꎬ溶
解后加入 ４ ｇ 无水 Ｋ２ＣＯ３ꎬ加热回流 ６０ ｍｉｎ 后ꎬ滴加

３􀆰 ３７ ｇ(１５􀆰 ６１ ｍｍｏｌ)１ꎬ４－二溴丁烷ꎻ继续回流 ４ ｈꎬ
抽滤除无机盐ꎬ蒸发除去丙酮ꎬ即得粗产物ꎻ再以柱

色谱分离ꎬ薄层色谱跟踪产物(碘熏法显色) [１４]ꎬ收
集 Ｖ(石油醚) ∶Ｖ(乙酸乙酯)＝ ７ ∶３ ~１３ ∶７下液体ꎬ在
真空条件下除去溶剂ꎬ得到 ＢＢＤＭＨꎮ 其反应机理

如图 １ 所示ꎮ

图 １　 ＢＢＤＭＨ 的反应原理

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 ＢＢＤＭＨ 的 ＦＴＩＲ 分析

以最优条件下所得 ＢＢＤＭＨ 样品(Ｙ ＝ ９２􀆰 ８９％)
进行 ＦＴＩＲ 谱图分析ꎬ其结果如图 ２ 所示ꎮ

１—ＤＭＨꎻ２—ＢＢＤＭＨ

图 ２　 ＤＭＨ 与 ＢＢＤＭＨ 的红外谱图

由图 ２ 可以看出ꎬ对比图 ２ 中谱图 １ꎬ谱图 ２ 中ꎬ
２ ９７８ ｃｍ－１ 为 甲 基 峰ꎬ １ ７０５ ｃｍ－１ 为 羰 基 峰ꎻ
２ ８５９ ｃｍ－１为亚甲基峰ꎻ１ ０９５ ｃｍ－１为 Ｃ—Ｎ 的伸缩

振动峰ꎬ７７１ ｃｍ－１附近出现了—(ＣＨ２) ４—吸收峰ꎻ通
过 ＤＭＨ 与 ＢＢＤＭＨ 红外谱图分析ꎬ可初步验证化合

物结构ꎮ
２􀆰 ２　 ＤＭＨ 与 ＢＢＤＭＨ 的核磁共振谱图分析

以 ＴＭＳ 为内标ꎬＣＤＣｌ３ 为溶剂ꎬ对 ＤＭＨ 以及最

优条件下所得 ＢＢＤＭＨ( Ｙ ＝ ９２􀆰 ８９％) 进行１ＨＮＭＲ
及１３ＣＮＭＲ 分析ꎬ结果如图 ３~图 ５ 所示ꎮ

图 ３　 ＤＭＨ 的核磁共振氢谱图

图 ４　 ＢＢＤＭＨ 的核磁共振氢谱图

图 ５　 ＢＢＤＭＨ 的核磁共振碳谱图

由图 ３ 可以看出ꎮ δ ８􀆰 ３２、５􀆰 ９９ ｐｐｍ 为 ＤＭＨＩ１
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中 ３ 号位上 Ｎ 氢ꎻ由图 ４ 可以看出ꎬδ １􀆰 ４５ ｐｐｍ 归属

于 ２、３ 号 Ｃ 上 Ｈꎬδ ３􀆰 ５４ ｐｐｍ 归属于 ４ 号 Ｃ 上 Ｈꎬδ
３􀆰 ４５ ｐｐｍ 归属于 ７ 号 Ｃ 上 Ｈꎬδ ６􀆰 １２ ｐｐｍ 归属于 １
号 Ｎ 上 Ｈꎮ

由图 ５ 可以看出ꎬδ ２４􀆰 ６ ｐｐｍ 为 ２、３ 号位甲基

峰ꎻδ ２６􀆰 ２０~５８􀆰 ２０ ｐｐｍ 为亚甲基峰ꎻδ １５５􀆰 ８６ ｐｐｍ
为 １ 号羰基峰ꎬδ １７６􀆰 ８０ ｐｐｍ 为 ５ 号羰基峰ꎬ通过磁

共振谱图分析ꎬ验证了 ＢＢＤＭＨ 的结构ꎮ
２􀆰 ３　 ＢＢＤＭＨ 的 Ｘ 射线衍射图谱分析

ＢＢＤＭＨ 的 ＸＲＤ 图谱如图 ６ 所示ꎮ

图 ６　 ＢＢＤＭＨ 的 Ｘ 射线衍射图

由图 ６ 可以看出ꎬＢＢＤＭＨ 是晶体形态物质ꎮ
２􀆰 ４　 ＢＢＤＭＨ 的有机元素分析

ＢＢＤＭＨ 元素测量值为 Ｃ ４１􀆰 ４１ꎬ Ｈ ４􀆰 ９２ꎬ Ｎ
１０􀆰 ３６ꎬ理论计算值为 Ｃ ４１􀆰 ３７ꎬＨ ４􀆰 ９８ꎬＮ １０􀆰 ７３ꎬ测
量值与理论值基本一致ꎬ进一步确定所合成的物质

为目标产物ꎮ
２􀆰 ５　 各反应因素对 ＢＢＤＭＨ 产率的影响

通过文献分析和前期实验[９－１１]ꎬ确定 ＤＭＨ 与

缚酸剂的反应时间为 ６０ ｍｉｎꎬ缚酸剂与 ＤＭＨ 的质

量比为 ４ ∶１ꎬ丙酮体积为 ７０ ｍＬꎮ 在此条件下考察当

原料 ＤＭＨ 的质量为 １ ｇ 时ꎬ缚酸剂种类、反应温度、
物料摩尔比、反应时间对 ＢＢＤＭＨ 产率的影响ꎮ
２􀆰 ５􀆰 １　 缚酸剂的种类对产率的影响

在反应温度为 ５０℃ꎬｎ(ＤＭＨ) ∶ｎ(１ꎬ４－二溴丁

烷)＝ １ ∶２ꎬ反应时间为 ５ ｈ 时ꎬ缚酸剂种类对产率的

影响如表 １ 所示ꎮ
表 １　 缚酸剂对产率的影响

缚酸剂 ＫＯＨ Ｎａ２ＣＯ３ (Ｃ２Ｈ５) ３Ｎ Ｋ２ＣＯ３

收率 / ％ ４５􀆰 ８６ ７０􀆰 ６３ — ７９􀆰 ０３

由表 １ 可以看出ꎬ以无水 Ｋ２ＣＯ３ 为缚酸剂时ꎬ
产率较高ꎬ而以 ＫＯＨ 及(Ｃ２Ｈ５) ３Ｎ 为缚酸剂时ꎬ产
率较低ꎻ这是因为三乙胺的碱性较弱ꎬ无法与 ＤＭＨ
成盐ꎻ而 ＫＯＨ 会与丙酮反应ꎬ均使产率降低ꎮ
２􀆰 ５􀆰 ２　 反应温度对产率的影响

在 ｎ(ＤＭＨ) ∶ｎ(１ꎬ４－二溴丁烷)＝ １ ∶２ꎬ反应时

间为 ５ ｈꎬ无水 Ｋ２ＣＯ３ 为缚酸剂时ꎬ考察反应温度对

ＢＢＤＭＨ 产率的影响ꎬ结果如图 ７ 所示ꎮ

图 ７　 反应温度对产率的影响

由图 ７ 可以看出ꎬ温度为 ５０℃时ꎬＢＢＤＭＨ 的产

率最高ꎮ 这是因为分子的运动速度与温度正相关ꎬ
所以温度升高ꎬ反应速率增加ꎮ 相比于 １ꎬ４－二溴丁

烷ꎬＢＢＤＭＨ 的空间位阻较大ꎬ与 ＤＭＨ－Ｋ＋ 反应较

难ꎻ但随着温度的升高ꎬ达到其反应的活化能ꎬ发生

了副反应ꎬ使产率下降ꎮ 因此ꎬ适宜温度为 ５０℃
左右ꎮ
２􀆰 ５􀆰 ３　 物料摩尔比对产率的影响

在反应温度为 ５０℃ꎬ反应时间为 ５ ｈꎬ无水

Ｋ２ＣＯ３ 为缚酸剂时ꎬ物料摩尔比对 ＢＢＤＭＨ 产率的

影响如图 ８ 所示ꎮ

图 ８　 物料摩尔比对产率的影响

由图 ８ 可以看出ꎬ产率随着 ｎ(１ꎬ４－二溴丁烷) ∶
ｎ(ＤＭＨ) 的增加先增加后趋于平稳ꎮ 这是因为

ｎ(１ꎬ４－二溴丁烷)越大ꎬ与 ＤＭＨ－Ｋ＋反应概率越大ꎬ
反应速率随之增加[１５]ꎻ但物料摩尔比超过 ２ ∶ １后ꎬ
增大物料摩尔比ꎬ产率提升有限ꎬ且会加大分离难

度ꎻ因此物料摩尔比控制在 ２ ∶１~２􀆰 ５ ∶１为宜ꎮ
２􀆰 ５􀆰 ４　 反应时间对产率的影响

在反应温度为 ５０℃ꎬ无水 Ｋ２ＣＯ３ 为缚酸剂ꎬ
ｎ(１ꎬ４－二溴丁烷) ∶ｎ(ＤＭＨ)＝ ２􀆰 ５ ∶１条件下ꎬ考察反

应时间对产率的影响ꎬ结果如图 ９ 所示ꎮ
由图 ９ 可以看出ꎬ在 ２~４ ｈ 时ꎬ产率随时间增加

而增加ꎬ４ ｈ 后ꎬ随着反应时间延长ꎬ产率逐步下降ꎮ
这是因为时间较短时ꎬ反应速率较大ꎬ延长时间ꎬ产
率增加ꎻ随着时间的延长ꎬＤＭＨ 转化率不断升高ꎬ正
反应速率将随之降低[１５]ꎻ因此ꎬ反应时间控制在 ４ ｈ
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左右为宜ꎮ

图 ９　 反应时间对产率的影响

２􀆰 ６　 响应面优化实验设计

在单因素实验基础上ꎬ采用响应面分析法中的

Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ Ｄｅｓｉｇｎ(ＢＢＤ)建立数学模型ꎬ选取反

应温度(Ａ)、物料摩尔比(Ｃ)、反应时间(Ｂ)为自变

量ꎬ以－１、０、１ 分别代表自变量的低、中、高水平ꎬ以
ＢＢＤＭＨ 产率为考察指标进行中心组合实验设计ꎬ
从而进一步优化实验的工艺参数[１６]ꎻ设计结果如表

２ 所示ꎮ
表 ２　 ＢＯＸ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 试验因素、水平及编码

因素 编码
水平

－１ ０ １

Ｔ /℃ Ａ ４５ ５１ ５７

ｔ / ｈ Ｂ ３ ４ ５

ｎ(１ꎬ４－二溴丁烷) / ｎ(ＤＭＨ) Ｃ １􀆰 ５ ２􀆰 ２５ ３

２􀆰 ７　 响应面优化实验设计及结果

２􀆰 ７􀆰 １　 实验模型的建立及数据分析

依据 Ｄｅｓｉｇｎ Ｅｘｐｅｒｔ 软件ꎬ采用 ＢＢＤ 数学模型进

行实验设计ꎬ结果如表 ３ 所示ꎮ 实验共 １７ 组ꎬ其中

１２ 个为析因实验ꎬ５ 个为中心实验ꎬ以供误差分

析[１７]ꎮ 对表 ３ 的实验结果ꎬ用 Ｄｅｓｉｇｎ ｅｘｐｅｒｔ 软件进

行回归分析ꎬ建立 ＢＢＤＭＨ 产率的二次回归方程:
Ｙ＝ ８９􀆰 ９７－２􀆰 ９５Ａ＋４􀆰 ５９Ｂ＋７􀆰 ３１Ｃ＋０􀆰 ３０ＡＢ＋０􀆰 ３３ＡＣ＋
０􀆰 ０４０ＢＣ－１０􀆰 ７４Ａ２ － ５􀆰 ４７Ｂ２ － ６􀆰 ５８Ｃ２ꎮ 经二次回归

拟合后ꎬ得到回归方程的分析如表 ４ 所示ꎮ 由表 ４
可以看出模型各个变量之间的拟合程度ꎮ

表 ３　 Ｂｏｘ－Ｂｅｈｎｋｅｎ 实验设计及结果

试验号
因素

Ａ Ｂ Ｃ
Ｙ / ％

１ ０ １ １ ８９􀆰 ７６

２ １ －１ ０ ６５􀆰 ８０

３ ０ ０ ０ ９０􀆰 ３６

４ －１ ０ １ ６８􀆰 ５２

５ ０ ０ ０ ９０􀆰 ４８

６ １ ０ １ ７７􀆰 ４４

７ ０ ０ ０ ９０􀆰 ０４

８ １ ０ －１ ６２􀆰 ０８

９ －１ －１ ０ ７２􀆰 ４２

１０ －１ １ ０ ８１􀆰 １２

１１ １ １ ０ ７５􀆰 ７０

１２ ０ －１ －１ ６６􀆰 １５

１３ ０ １ －１ ７５􀆰 １４

１４ ０ －１ １ ８０􀆰 ６１

１５ ０ ０ ０ ８９􀆰 ７５

１６ ０ ０ ０ ８９􀆰 ５０

１７ －１ ０ １ ８２􀆰 ５７

表 ４　 Ｙ 回归方程方差分析表

方差来源 平方和 自由度 均方 Ｆ 值 Ｐ 值 显著性

Ｍｏｄｅｌ １５４９􀆰 ２４ ９ １７２􀆰 １４ １６３１􀆰 ８７ <０􀆰 ０００１ ∗∗∗

Ａ ６９􀆰 ６８ １ ６９􀆰 ６８ ６６０􀆰 ５６ <０􀆰 ０００１ ∗∗∗

Ｂ １６８􀆰 ７３ １ １６８􀆰 ７３ １５９９􀆰 ５５ <０􀆰 ０００１ ∗∗∗

Ｃ ４２７􀆰 ６４ １ ４２７􀆰 ６４ ４０５３􀆰 ９９ <０􀆰 ０００１ ∗∗∗

ＡＢ ０􀆰 ３６ １ ０􀆰 ３６ ３􀆰 ４１ ０􀆰 １０７２ 　

ＡＣ ０􀆰 ４３ １ ０􀆰 ４３ ４􀆰 ０７ ０􀆰 ０８３５ 　

ＢＣ ６􀆰 ４×１０－３ １ ６􀆰 ４×１０－３ ０􀆰 ０６１ ０􀆰 ８１２５ 　

Ａ２ ４８７􀆰 ８７ １ ４８７􀆰 ８７ ４６２５􀆰 ０２ <０􀆰 ０００１ ∗∗∗

Ｂ２ １２７􀆰 ４５ １ １２７􀆰 ４５ １２０８􀆰 ２２ <０􀆰 ０００１ ∗∗∗

Ｃ２ １８３􀆰 ９２ １ １８３􀆰 ９２ １７４３􀆰 ６１ <０􀆰 ０００１ ∗∗∗

残差 ０􀆰 ７４ ７ ０􀆰 １１ 　 　 　

失拟项 ０􀆰 ０６８ ３ ０􀆰 ０２３ ０􀆰 １３ ０􀆰 ９４１４ Ｎｏｔ
ｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔ

纯误差 ０􀆰 ６７ ４ ０􀆰 １７ 　 　 　

总变异 １５４９􀆰 ９８ １６ 　 　 　 　

复相关系数 / ％ 　 　 　 ０􀆰 ９９９５ 　 　

校正复相关

　 系数 / ％
　 　 　

０􀆰 ９９８９
　 　

变异系数 / ％ 　 　 　 ０􀆰 ４３ 　 　

　 　 注:∗∗∗∗<０􀆰 ００１ꎬ极显著ꎻ∗∗∗<０􀆰 ０１ꎬ高度显著ꎻ∗<０􀆰 ０５

显著ꎮ

由表 ４ 中的 Ｆ 值可知ꎬ各因素对产率的影响顺

序均为 Ｃ>Ａ>Ｂꎮ 模型的 Ｆ ＝ １ ５４９􀆰 ２４ꎬＰ<０􀆰 ０００ １ꎬ
说明该模型极其显著ꎬ而失拟项的 Ｆ ＝ ０􀆰 １３ꎬＰ ＝
０􀆰 ９４１ ４>０􀆰 ０５ꎬ表明失拟不显著ꎮ 结果证明均无失

拟因素存在ꎬ表明回归模型与实测值能较好地拟合ꎮ
复相关系数为 ０􀆰 ９９８ ９ꎬ校正后为 ０􀆰 ９９９ ５ꎮ 变

异系数较低为 ０􀆰 ４３ꎬ进一步说明该回归方程拟合较

好ꎬ给 ＢＢＤＭＨ 的产率提供了非常合适的模型ꎮ
２􀆰 ７􀆰 ２　 交互影响显著性分析

令 １ 个因素固定在中心值不变ꎬ考察其他 ２ 个
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因素对产率的影响ꎬ得到因素交互作用的三维立体

响应曲面ꎬ结果如图 １０~图 １２ 所示ꎮ

图 １０　 反应时间和温度对产率的影响

图 １１　 物料摩尔比与温度对产率的影响

图 １２　 物料摩尔比和时间对产率的影响

图 １０~图 １２ 反映了各因素对产率的交互影响ꎮ
从响应面的三维图形可以看出ꎬ响应面开口朝下ꎬ响
应值随各因素值先增大后减小ꎮ
２􀆰 ７􀆰 ３　 回归模型的实验验证

在最优实验条件反应温度为 ５０􀆰 ２６℃ꎬｎ(１ꎬ４－
二溴丁烷) / ｎ(ＤＭＨ)＝ ２􀆰 ６７ꎬ反应时间为 ４􀆰 ４２ ｈ 的

条件下ꎬ产率为 ９３􀆰 １２％ꎮ 考虑实际操作ꎬ取反应温

度为 ５０℃ꎬｎ(１ꎬ４－二溴丁烷) / ｎ(ＤＭＨ)为 ２􀆰 ６７ꎬ反
应时间为 ４􀆰 ４０ ｈꎬ 进行重复性试验 ３ 次ꎬ 测得

ＢＢＤＭＨ 产率的平均值为 ９２􀆰 ８９％ꎬ相对误差仅为

０􀆰 ２５％ꎮ 说明该方程拟合度较好ꎬ能有效地预测实

际结果ꎮ

３　 结论

以 ５ꎬ５－二甲基海因和 １ꎬ４－二溴丁烷为原料ꎬ
成功合成了 ＢＢＤＭＨꎻ在单因素实验基础上ꎬ采用响

应面分析法获得了 ＢＢＤＭＨ 制备的最佳工艺条件

为:缚酸剂为无水 Ｋ２ＣＯ３ꎬ反应温度为 ５０℃ꎬｎ(１ꎬ４－

二溴丁烷) / ｎ(ＤＭＨ)＝ ２􀆰 ６７ꎬ反应时间为 ４􀆰 ４０ ｈꎬ在
此条件下 ＢＢＤＭＨ 产率为 ９２􀆰 ８９％ꎮ 建立的二次多

项数学模型效果显著ꎬ实验结果与预测值吻合度高ꎬ
相对误差值仅为 ０􀆰 ２５％ꎮ 目标产物的成功合成为

继续改性 ＤＭＨ 做了准备ꎻ有望在 Ｎ－卤胺抗菌剂制

备中得到较好的应用ꎮ
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