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微通道反应器中制备 ２－溴噻吩的工艺研究
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摘要:利用微通道反应器设计了连续合成 ２－溴噻吩的新工艺ꎬ并分别从反应温度、停留时间、物料配比等方面进行了研究ꎬ
确定了最佳的工艺合成条件:在 ｎ(噻吩) ∶ｎ(ＨＢｒ) ∶ｎ(Ｈ２Ｏ２)＝ １ ∶１􀆰 ２５ ∶１􀆰 ３７５、反应温度为 ２５℃、停留时间为 ３０ ｓ 时ꎬ噻吩的转
化率为 ８４􀆰 ３％ꎬ选择性为 ７９􀆰 ９％ꎮ 与传统间歇釜式工艺相比ꎬ微通道反应器工艺的反应时间明显缩短ꎬ操作过程安全简便ꎬ产
品转化率高、选择性好ꎮ

关键词:微通道反应器ꎻ２－溴噻吩ꎻ氧化溴化
中图分类号:ＴＱ４６３＋.５３　 文献标志码:Ａ　 文章编号:０２５３－４３２０(２０１８)０６－０１１４－０３
ＤＯＩ:１０.１６６０６ / ｊ.ｃｎｋｉ.ｉｓｓｎ ０２５３－４３２０.２０１８.０６.０２６　

Ｓｔｕｄｙ ｏｎ ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ ｏｆ ２￣ｂｒｏｍｏｔｈｉｏｐｈｅｎｅ ｉｎ ａ ｍｉｃｒｏ￣ｃｈａｎｎｅｌ ｒｅａｃｔｏｒ
ＳＨＥＮ Ｚｈｉ￣ｗｅｉ１ꎬ ＬＩＵ Ｙｅ１ꎬ ＷＡＮＧ Ｊｉｎｇ￣ｊｉｎｇ１ꎬ ＬＩＵ Ｊｉ￣ｙａｎｇ１ꎬ ＬＵ Ｊｉａｎ￣ｊｕｎ１∗ꎬ ＹＡＮ Ｓｈｕ￣ｍｉｎｇ２

(１.Ｋｅｙ Ｌａｂｏｒａｔｏｒｙ ｏｆ Ｃｏａｌ Ｓｃｉｅｎｃｅ ａｎｄ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ ｏｆ ｔｈｅ Ｍｉｎｉｓｔｒｙ ｏｆ Ｅｄｕｃａｔｉｏｎ ａｎｄ Ｓｈａｎｘｉ Ｐｒｏｖｉｎｃｅꎬ
Ｔａｉｙｕａｎ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ ｏｆ Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙꎬ Ｔａｉｙｕａｎ ０３００２４ꎬ Ｃｈｉｎａꎻ

２.Ｓｈａｎｘｉ Ｃｏｎｓｔａｎｔ Ｓｔｒｏｎｇ Ｃｈｅｍｉｃａｌ Ｃｏ.ꎬ Ｌｔｄ.ꎬ Ｙｕｎｃｈｅｎｇ ０４３１００ꎬ Ｃｈｉｎａ)

Ａｂｓｔｒａｃｔ: Ｔｈｅ ｎｅｗ ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ ｆｏｒ ｃｏｎｔｉｎｕｏｕｓ ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｏｆ ２￣ｂｒｏｍｏｔｈｉｏｐｈｅｎｅ ｉｓ ｄｅｓｉｇｎｅｄ ｂｙ ｕｓｉｎｇ ｍｉｃｒｏｃｈａｎｎｅｌ
ｒｅａｃｔｏｒ.Ｔｈｅ ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｓ ｏｆ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅꎬｒｅｓｉｄｅｎｃｅ ｔｉｍｅ ａｎｄ ｍｏｌａｒ ｒａｔｉｏｓ ａｍｏｎｇ ｒａｗ ｍａｔｅｒｉａｌｓ ｏｎ ｔｈｅ ｒｅａｃｔｉｏｎ ａｒｅ
ｏｂｓｅｒｖｅｄ. Ｔｈｅ ｏｐｔｉｍｕｍ ｐｒｏｃｅｓｓ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ ａｒｅ ａｓ ｆｏｌｌｏｗｓ: ｔｈｅ ｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎ ｏｆ ｔｈｉｏｐｈｅｎｅ ａｎｄ ｔｈｅ ｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙ ｏｆ ２￣
ｂｒｏｍｏｔｈｉｏｐｈｅｎｅ ｃａｎ ｒｅａｃｈ ８４􀆰 ３％ ａｎｄ ７９􀆰 ９％ꎬｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ ｗｈｅｎ ｎ( ｔｈｉｏｐｈｅｎｅ) ∶ｎ(ＨＢｒ) ∶ｎ(Ｈ２Ｏ２)＝ １ ∶１􀆰 ２５ ∶１􀆰 ３７５ꎬ
ｒｅａｃｔｉｏｎ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｉｓ ２５℃ ａｎｄ ｒｅｓｉｄｅｎｃｅ ｔｉｍｅ ｉｓ ３０ ｓ. Ｃｏｍｐａｒｅｄ ｗｉｔｈ ｔｈｅ ｔｒａｄｉｔｉｏｎａｌ ｂａｔｃｈ ｐｏｔ ｐｒｏｃｅｓｓꎬ ｔｈｅ ｍｉｃｒｏ￣
ｃｈａｎｎｅｌ ｒｅａｃｔｏｒ ｅｘｈｉｂｉｔｓ ａｄｖａｎｔａｇｅｓ ｏｆ ｓｈｏｒｔｅｒ ｒｅａｃｔｉｏｎ ｔｉｍｅꎬｓｉｍｐｌｅｒ ａｎｄ ｓａｆｅｒ ｏｐｅｒａｔｉｏｎ ｐｒｏｃｅｓｓꎬｈｉｇｈｅｒ ｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎ ｒａｔｅ
ａｎｄ ｂｅｔｔｅｒ ｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙ.

Ｋｅｙ ｗｏｒｄｓ: ｍｉｃｒｏ￣ｃｈａｎｎｅｌ ｒｅａｃｔｏｒꎻ ｔｈｉｏｐｈｅｎｅꎻ ｏｘｉｄａｔｉｖｅ ｂｒｏｍｉｎａｔｉｏｎ

　 收稿日期:２０１７－１１－２５ꎻ修回日期:２０１８－０４－１０
　 基金项目:山西省科技攻关项目(２０１３ＳＫ０２)ꎻ山西省煤基重点科技攻关项目(１５２１４００４１－Ｓ)
　 作者简介:申志伟(１９９２－)ꎬ男ꎬ硕士ꎬ研究生ꎬ研究方向为微通道反应器在有机合成中的应用ꎬｓｈｅｎｚｈｉｗｅｉｔｙｕｔ＠ １６３.ｃｏｍꎻ卢建军(１９７０－)ꎬ男ꎬ博

士ꎬ教授ꎬ研究方向为精细化工产品工艺开发ꎬ通讯联系人ꎬｌｕｊｉａｎｊｕｎｋｔｚ＠ ｔｙｕｔ.ｅｄｕ.ｃｎꎮ

　 　 ２－溴噻吩作为一种重要的有机合成中间体ꎬ广
泛应用于医药、食品、农药、高分子材料等领域ꎮ 在

医药领域ꎬ２－溴噻吩作为合成噻吩乙胺的原料ꎬ用
于合成噻氯匹啶、嘧啶酮衍生物等治疗性脑血管疾

病、抑制艾滋病的药物ꎬ市场需求量逐年增加ꎮ
国内生产 ２－溴噻吩的方法主要有溶剂法、直接

溴化法等[１]ꎮ 但都存在一些缺点:如两者都需要长

时间的搅拌ꎬ反应需要较好的传质效果ꎻ两者都使用

传统釜式反应器ꎬ需严格控制反应温度ꎬ存在共性问

题如反应过程不易控制且反应流股返混严重ꎬ反应

生成的热量不易及时移除ꎬ从而产生“飞温”现象ꎬ
形成较多杂质[２－３]ꎮ

根据许刘华等[４] 关于 ２－溴噻吩的发明专利并

结合本课题组的前期工作ꎬ优化出一种合成 ２－溴噻

吩的方法ꎬ即 Ｈ２Ｏ２－ＨＢｒ 氧化溴化法ꎬ可以达到较高

的转化率和收率ꎮ 但是仍需要长时间的搅拌过程

(约 ８ ｈ)ꎬ同时反应过程中需严格控制低温(０℃以

下)和双氧水滴加速度ꎬ否则容易造成反应热量的

积累ꎬ引发安全事故ꎮ

近年来ꎬ微通道反应技术在国内受到越来越多

的关注[５－７]ꎮ 微通道反应器指当量直径介于微米和

毫米之间的流动通道[８]ꎬ具有传质传热效率高、返
混几率小及能很好地控制反应温度和停留时间等

优点[９－１０]ꎮ
因此ꎬ笔者采用 Ｈ２Ｏ２ －ＨＢｒ 氧化溴化法与微通

道反应器相结合的方法来合成 ２－溴噻吩ꎬ同时ꎬ利
用微通道反应器传质、传热好的优点ꎬ提高了噻吩的

转化率和 ２－溴噻吩的选择性ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 主要试剂与仪器

噻吩(ＡＲꎬ质量分数≥９９％)ꎬ山西恒强化工有

限公司生产ꎻ氢溴酸(ＡＲꎬ质量分数为 ４８％)、双氧

水(ＡＲꎬ质量分数 ３０％)ꎬ阿拉丁试剂有限公司生

产ꎻ乙醇(ＡＲꎬ质量分数≥９９％)、乙酸乙酯(ＡＲꎬ质
量分数≥９９％)ꎬ国药集团化学试剂有限公司生产ꎮ

微通道反应器ꎬＡＦＲ－Ｇ１ 型ꎬ康宁公司生产ꎻ进
料泵ꎬＨＹＭ－ＰＯ－Ｂ２－ＮＳ－０８ 型ꎬ日本 Ｆｕｊｉ Ｐｕｍｐ 公司
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生产ꎻ进料泵ꎬＮＰ７００１ 型ꎬ江苏汉邦科技有限公司生

产ꎻ换热器ꎬＨＣ－Ｇ１－Ｃ 型ꎬ无锡冠亚恒温制冷技术

有限公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 实验方法

传统反应工艺:将噻吩与氢溴酸混合ꎬ在低温

(０℃以下)下滴加双氧水(放热剧烈)ꎬ滴加完后ꎬ低
温搅拌约 ８ ｈꎬ反应完毕ꎮ 将反应物反复水洗数次至

中性ꎬ经分液漏斗中静置分层ꎬ收集其中的有机相ꎮ
依次进行常压和减压蒸馏ꎬ收集 ５８~６２℃(７􀆰 ３３ ｋＰａ)
的馏份ꎬ得到产品 ２－溴噻吩ꎮ 有机相用气相色谱进

行分析检测ꎮ
微通道反应器工艺:用计量泵将噻吩、氢溴酸、

双氧水 ３ 种原料输送到康宁 Ｇ１ 微通道反应器内ꎬ
预热到反应温度进行反应ꎮ 反应结束后ꎬ将反应物

反复水洗数次至中性ꎬ经分液漏斗静置分层ꎬ收集其

中的有机相ꎮ 依次进行常压和减压蒸馏ꎬ收集 ５８ ~
６２℃(７􀆰 ３３ ｋＰａ)的馏份ꎬ得到产品 ２－溴噻吩ꎮ 有机

相用气相色谱进行分析检测ꎮ 流程图如图 １ 所示ꎮ

图 １　 微通道反应器制备 ２－溴噻吩流程

１􀆰 ３　 分析检测

原料和产品的组成由 ＧＣ－９５０ 海欣气相色谱进

行分析ꎮ 色谱柱条件:毛细色谱柱ꎬ型号为 ＤＭ －
ＦＦＡＰꎬ采用氢火焰检测器ꎬ载气为 Ｎ２ꎬ气化室和检

测室温度均为 ２５０℃ꎬ进样量为 ０􀆰 ５ μＬꎬ升温程序:
初始温度 ５０℃ꎬ保持 ２ ｍｉｎꎬ以 ５℃ / ｍｉｎ 升至 ２３０℃ꎬ
保持 ４ ｍｉｎꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 微通道反应器合成 ２－溴噻吩的机理研究

反应体系中ꎬ溴负离子首先被过氧化氢氧化成

溴分子ꎬ然后溴分子裂解成 ２ 个溴自由基ꎬ溴自由基

与底物分子发生碰撞ꎬ发生自由基反应ꎬ从而夺取底

物邻位的 １ 个氢原子ꎬ生成噻吩 α 位自由基和溴化

氢ꎬ生成的噻吩 α 位自由基再与溴分子发生碰撞ꎬ
生成溴代产物和另 １ 个溴自由基ꎬ而溴化氢继续与

过氧化氢反应ꎬ直至溴原子全部参与反应[１１]ꎮ 其反

应机理如图 ２ 所示ꎮ

图 ２　 噻吩溴化反应机理

２􀆰 ２　 原料摩尔配比对反应的影响

以噻吩和氢溴酸为基准ꎬ不断增加双氧水用量ꎬ
使 Ｈ２Ｏ２ 与 ＨＢｒ 摩尔比分别为 １ ∶１、１ ∶１􀆰 １、１ ∶１􀆰 ２、１ ∶
１􀆰 ３ꎬ在反应温度为 ３０℃ꎬ停留时间为 ３０ ｓ 的条件

下ꎬ考察 Ｈ２Ｏ２ 和 ＨＢｒ 摩尔比对反应的影响ꎬ结果如

图 ３ 所示ꎮ

１—２ꎬ５－溴噻吩选择性ꎻ２—噻吩转化率ꎻ３—２－溴噻吩选择性

图 ３　 Ｈ２Ｏ２ 与 ＨＢｒ 摩尔比对反应的影响

从图 ３ 中可以看出ꎬ随着 Ｈ２Ｏ２ 和 ＨＢｒ 摩尔比

的增加ꎬ噻吩的转化率先增加后减少ꎬ２－溴噻吩和

２ꎬ５－二溴噻吩的选择性基本不变ꎻ当 Ｈ２Ｏ２ 和 ＨＢｒ
摩尔比大于 １􀆰 １ ∶ １ 时ꎬ 噻吩的转化率降低ꎮ 在

ｎ(Ｈ２Ｏ２) ∶ｎ(ＨＢｒ)＝ １􀆰 １ 的情况下ꎬ相比于其他各点

２－溴噻吩和 ２ꎬ５－二溴选择性相近ꎬ但是噻吩的转化

率最高ꎬ所以ꎬ优先选择 ｎ(Ｈ２Ｏ２) ∶ｎ(ＨＢｒ)＝ １􀆰 １ꎮ
以氢溴酸和双氧水为基准ꎬ在反应温度 ３０℃ꎬ

停留时间 ３０ ｓ 的条件下ꎬ考察 ｎ(噻吩) ∶ｎ(ＨＢｒ)对
反应的影响ꎬ结果如图 ４ 所示ꎮ

１—２ꎬ５－溴噻吩选择性ꎻ２—噻吩转化率ꎻ３—２－溴噻吩选择性

图 ４　 噻吩与 ＨＢｒ 摩尔比对反应的影响

由图 ４ 可以看出ꎬ随着 ｎ(噻吩) ∶ｎ(ＨＢｒ)的增

加ꎬ噻吩的转化率逐渐减小ꎬ２－溴噻吩的选择性先

降低再升高后趋于稳定ꎬ２ꎬ５－二溴噻吩的选择性先

升高再减低后趋于稳定ꎮ 当 ｎ(噻吩) ∶ｎ(ＨＢｒ)小于

０􀆰 ８ ∶１时ꎬ噻吩的转化率较高ꎬ这是由于双氧水和氢

溴酸生成的溴素量固定ꎬ噻吩含量少一方面增加了
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噻吩在微通道反应器中的停留时间ꎬ另一方面增加

了与溴素碰撞的概率ꎮ 在 ｎ(噻吩) ∶ｎ(ＨＢｒ)＝ ０􀆰 ８ ∶
１时ꎬ噻吩有较高的转化率ꎬ同时 ２－溴噻吩选择性较

高ꎬ２ꎬ５－二溴噻吩的选择性较低ꎬ同时原料利用率

较高ꎮ 因此ꎬ较优的摩尔比为 ｎ(噻吩) ∶ｎ(ＨＢｒ) ∶ｎ
(Ｈ２Ｏ２)＝ １ ∶１􀆰 ２５ ∶１􀆰 ３７５(即 ０􀆰 ８ ∶１ ∶１􀆰 １)ꎮ
２􀆰 ３　 停留时间对反应的影响

在微通道反应器中ꎬ停留时间和流速是 ２ 个相

互矛盾的概念ꎬ反应物的流速大ꎬ意味着更强的传质

效果ꎬ但是相应的停留时间减小ꎻ反应物的流速小ꎬ
虽然没有反应物间剧烈的碰撞ꎬ并不意味着最终转

化率不好ꎮ 最佳的停留时间是反应本身动力学和热

力学等因素共同作用的结果ꎮ
在物料摩尔比 ｎ(噻吩) ∶ｎ(ＨＢｒ) ∶ｎ(Ｈ２Ｏ２)＝ １ ∶

１􀆰 ２５ ∶１􀆰 ３７５(即 ０􀆰 ８ ∶１ ∶１􀆰 １)ꎬ反应温度为 ３０℃条件下ꎬ
考察了停留时间对反应的影响ꎬ结果如图 ５ 所示ꎮ

１—２ꎬ５－溴噻吩选择性ꎻ２—噻吩转化率ꎻ３—２－溴噻吩选择性

图 ５　 停留时间对反应的影响

由图 ５ 可以看出ꎬ随着停留时间的增加ꎬ噻吩的

转化率呈先增加然后减小的趋势ꎬ２－溴噻吩和 ２ꎬ５－
二溴噻吩的选择性变化不大ꎮ 说明停留时间的长短

即流速的大小对反应选择性影响不大ꎮ 当停留时间

小于 ３０ ｓ 时ꎬ噻吩的转化率不是很高ꎬ虽然流速较

大ꎬ传质效果好ꎬ但是停留时间短ꎬ反应不完全ꎻ当停

留时间大于 ３０ ｓ 时ꎬ噻吩的转化率呈现下降的趋

势ꎬ流速逐渐变慢ꎬ原子间碰撞强度减弱ꎬ反应液不

完全ꎮ 当停留时间为 ３０ ｓ 时ꎬ噻吩的转化率最高ꎬ
２－溴噻吩选择性较高ꎬ２ꎬ５－二溴噻吩选择性较低ꎮ
因此ꎬ较优的停留时间为 ３０ ｓꎮ
２􀆰 ４　 反应温度对反应的影响

噻吩的溴化反应其实是一个自由基反应[１２]ꎬ温
度对反应的影响很大ꎮ 在传统条件下ꎬ需将反应温

度控制在 ０℃以下来保证 ２－溴噻吩有非常好的选择

性ꎻ在微通道反应器中ꎬ由于是个连续化过程ꎬ反应

过程产生的热量可以通过连续流动直接移出ꎬ所以

反应可以在较高的温度下进行[１３]ꎮ
在物料摩尔比 ｎ(噻吩) ∶ｎ(ＨＢｒ) ∶ｎ(Ｈ２Ｏ２)＝ １ ∶

１􀆰 ２５ ∶１􀆰 ３７５(即 ０􀆰 ８ ∶１ ∶１􀆰 １)ꎬ停留时间为 ３０ ｓ 的条

件下ꎬ停留时间对反应的影响如图 ６ 所示ꎮ

１—２ꎬ５－溴噻吩选择性ꎻ２—噻吩转化率ꎻ３—２－溴噻吩选择性

图 ６　 温度对反应的影响

由图 ６ 可以看出ꎬ随着反应温度的升高ꎬ噻吩的

转化率和 ２－溴噻吩的选择性都是先升高后降低ꎬ
２ꎬ５－溴噻吩的选择性逐渐升高ꎮ 在温度较低时ꎬ虽
然 ２ꎬ５－二溴噻吩选择性较低ꎬ但是对应的噻吩转化

率更低ꎮ 随着温度升高至 ２５℃ꎬ噻吩的转化率和 ２－
溴噻吩选择性增幅较大ꎬ２ꎬ５ －二溴噻吩的增幅较

小ꎻ温度大于 ２５℃时ꎬ噻吩的转化率先降低后趋于

稳定ꎬ而 ２ꎬ５－二噻吩的选择性却一直升高ꎮ 因此ꎬ
最佳的反应温度为 ２５℃ꎮ
２􀆰 ５　 传统反应器与微通道反应器反应比较

在常规反应器与微通道反应器各自较优反应工

艺条件下进行反应ꎬ结果如表 １ 所示ꎮ
表 １　 常规反应器与微通道反应器的反应对比

工艺条件 常规反应器 微通道反应器

停留时间 ８ ｈ ３０ ｓ
反应温度 / ℃ <０ ２５
噻吩转化率 / ％ ８９ ８４􀆰 ３
２－溴噻吩选择性 / ％ ８１ ７９􀆰 ９

由表 １ 可以看出ꎬ传统的 ２－溴噻吩合成工艺

中ꎬ在加料以及反应过程中需严格控制温度在 ０℃
以下ꎬ以防发生飙温ꎮ 从双氧水开始滴加到最后反

应完全需要 ８ ｈꎬ最终噻吩的转化率为 ８９％ꎬ２－溴噻

吩选择性为 ８１％ꎮ 在微通道反应器中ꎬ反应时间由

８ ｈ 缩短至 ３０ ｓꎬ反应温度由 ０℃以下到室温 ２５℃ꎬ
并且反应过程安全ꎬ不会有飙温危险ꎮ 虽然最终的

转化率和选择性相比于传统条件有所降低ꎬ但是较

短的停留时间和常温的条件降低了反应的能耗ꎬ大
大提高了反应效率ꎮ

３　 结论

(１)对微通道反应器中制备 ２－溴噻吩的反应工

艺进行了研究ꎬ考察了原料摩尔比、停留时间、反应

　 　 　 　 (下转第 １１８ 页)
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锰酸钾、浓硫酸、双氧水(３０％)ꎬ分析纯ꎬ天津市科

密欧化学试剂有限公司生产ꎻ ８Ｗ 紫外线灯管

(３６５ ｎｍ)ꎬ上海季光特种照明电器厂生产ꎮ
仪器:ＤＦ１０１ 型集热式恒温加热磁力搅拌器ꎬ巩

义市英峪予华仪器厂生产ꎻ１０１－１ 型电热鼓风干燥

箱ꎬ上海泸南科学仪器联营厂生产ꎻＭＥ２０４ 型电子

分析天平ꎬ梅特勒－托利多仪器生产ꎻｍｉｎｉｒａｅ ３０００
型 ＶＯＣ 气体检测仪ꎬ美国华瑞科学仪器公司生产ꎻ
ＴｅｃｎａｉＧ２２０ 型透射电镜ꎬ美国 ＦＥＩ 公司生产ꎻＨｉｔａｃｈｉ
Ｓ４８００ 型扫描电镜ꎬ日本 ＨＩＴＡＣＨＩ 公司生产ꎻＤＭＡＸ－
２５００ 型 Ｘ 射线衍射仪ꎬ日本理学株式会社生产ꎻ
ＴＥＮＳＯＲ３７ 型傅里叶变换红外光谱仪ꎬ德国布鲁克

光谱仪器公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 催化剂的合成

氧化石墨烯(ＧＯ) 通过改进的 Ｈｕｍｍｅｒｓ 法制

得[１１]ꎮ 采用水热法制备 ＴｉＯ２ －ｒＧＯ 纳米复合材料ꎮ
称取适量的 ＧＯ 放入含有 ２００ ｍＬ 的去离子水和

５０ ｍＬ 的无水乙醇中ꎬ超声剥离 ＧＯ ３０ ｍｉｎ 后加入

２ ｇ ＴｉＯ２ꎬ继续超声 ３０ ｍｉｎꎬ期间避免超声过久造成

水温提升ꎮ 随后ꎬ将所得液体转移到 ２００ ｍＬ 聚四氟

乙烯内衬的反应釜中ꎬ１３０℃下保持 ４ ｈꎮ 待反应结

束冷却至室温ꎬ用去离子水和乙醇洗涤数次ꎬ放在

６０℃干燥箱中干燥 １２ ｈꎮ
１􀆰 ３　 光催化组件的制备

分别称取适量的 ＴｉＯ２、ＴｉＯ２ －ｒＧＯ 催化剂ꎬ加入

一定比例的去离子水ꎬ超声 ５ ｍｉｎꎬ形成分散均匀的

乳胶状态的催化剂液体ꎮ 然后ꎬ将其均匀涂抹于

２ ｃｍ×１５ ｃｍ 的玻璃片两面ꎬ６０℃下干燥 １ ｈꎮ 按照

百叶窗式将玻璃片固定在同一平面ꎮ
１􀆰 ４　 空气净化器的设计与制作

以亚克力板材为外壳ꎬ按照设计图纸将空气

净化滤网、光催化组件、风机等组装完成ꎮ 其外观

和内部原理如图 １ 所示ꎮ 净化器尺寸为 ２８０ ｍｍ×
２００ ｍｍ×４００ ｍｍꎮ

图 １　 净化器外观和内部原理图

１􀆰 ５　 光催化性能测试

净化器性能测试图如图 ２ 所示ꎮ 按照图 ２ 所示

将净化器放入到容量为 ５０ ｃｍ×８０ ｃｍ×８０ ｃｍ 的封

闭体系中ꎬ分别以苯、甲苯和二甲苯为气体发生源ꎬ
待容器内污染物的浓度达到一定量时ꎬ密闭容器ꎬ打
开空气净化器ꎬ一定时间间隔测定容器内污染物的

浓度ꎮ 并计算其净化效率:
η ＝ (Ｃ / Ｃ０) × １００％ (１)

式中:Ｃ０ 为净化开始前容器内污染物的浓度ꎻＣ 为

净化后污染物浓度ꎮ
􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜􀤜
　 　 (上接第 １１６ 页)
温度对产品收率的影响ꎮ 较优的条件为:ｎ(噻吩) ∶
ｎ(ＨＢｒ) ∶ ｎ (Ｈ２Ｏ２ ) ＝ １ ∶ １􀆰 ２５ ∶ １􀆰 ３７５ꎬ反应温度为

２５℃ꎬ停留时间为 ３０ ｓꎬ此时ꎬ２－溴噻吩的转化率为

８４􀆰 ３％ꎬ选择性为 ７９􀆰 ９％ꎮ
(２)微通道反应器中制备 ２－溴噻吩的反应与传

统工艺相比ꎬ反应时间缩短明显ꎬ反应在室温 ２５℃
下进行ꎬ改变传统间歇反应为连续反应ꎬ同时反应可

以达到较高的转化率和选择性ꎬ具有工业化价值ꎮ
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