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摘要　以４溴１，８萘酐为原料经过亚胺化和取代反应合成４烷氧基犖十八烷基１，８萘酰亚胺类荧光化合物。并

以产率为指标讨论了影响亚胺化反应的因素，得到优化的亚胺化工艺条件，即反应温度５０℃，反应时间３犺，４溴１，

８萘酐与十八胺的物质的量比为１∶１．０８，所得中间产物４溴犖十八烷基１，８萘酰亚胺的产率可达８１．６％。中间产

物的红外光谱表明生成的产物符合要求。对目标产物４烷氧基犖十八烷基１，８萘酰亚胺进行了荧光光谱测定，

在４６４狀犿波长激发下样品的荧光光谱表明，该类化合物在５１０～５５０狀犿之间有明显的发射峰。目标产物在空调系

统润滑油中有较好的溶解性，在紫外灯照射下有较强的绿色或黄绿色荧光。

关键词　光学材料；４烷氧基犖十八烷基１，８萘酰亚胺；荧光光谱；荧光检漏
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１　引　　言

１，８萘酰亚胺（ｎａｐｈｔｈａｌｉｍｉｄｅ）具有大π键共轭

体系的化学结构，常用作发色团和荧光功能团，特征

颜色为黄绿色，主要用于生产染料和荧光增白

剂［１～３］。萘酰亚胺类衍生物近年来引起了光电功能

材料研究人员的极大兴趣，在激光染料［４］、分子开

关、电致发光器件制备、ＤＮＡ嵌入剂
［５］、化学荧光探

针等方面的研究进行了大量研究［６，７］。

制冷剂泄漏是密闭制冷系统，如汽车空调系统

中常见的故障。解决该问题最新和有效方法之一是

采用荧光检漏法。据报道，１，８萘酰亚胺类荧光化

合物可添加于制冷剂为Ｒ１３４ａ和使用ＰＡＧ润滑油
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的制冷系统中，如系统某点发生泄漏，用紫外灯可以

准确、快速的检测出［８，９］。本文合成一种１，８萘酰亚

胺类荧光染料，研究了其合成工艺和发光特性。

２　实　　验

使用的４溴１，８萘酐（工业品），；无水乙醇、甲

醇、正丁醇、乙二醇甲醚均为分析纯，十八胺为化学

纯。ＤＦ１０１Ｓ集热式恒温加热磁力搅拌器（郑州长

城科工贸有限公司）；Ｘ５显微熔点测定仪（北京泰

克仪器有限公司）；ＷＧＹ１０型荧光分光度计（天津

港东科技发展有限公司）；ＥＱＵＩＮＯＸ５５傅立叶红外

光谱仪（ＢＲＵＫＥＲ公司）等。

１，８萘酰亚胺类荧光染料的合成路线见文献

［１０］，它的具体操作步骤为：

１）中间体４溴Ｎ十八烷基１，８萘酰亚胺（Ｃ）

的合成

在带磁力搅拌的５０ ｍＬ 单口烧瓶中，加入

０．６７ｇ（２．４ｍｍｏｌ）４溴１，８ 萘 酐 （Ａ），０．６９ｇ

（２．６ｍｍｏｌ）十八胺（Ｂ），１５ｍＬ无水乙醇，６０℃水浴

加热至回流，降温至５０℃反应３ｈ，得到土黄色混浊

液，静置过夜，抽滤、干燥，用热无水乙醇洗涤固体，

烘干固体得到灰白色固体 Ｃ粗品，熔程１６５．９～

１６８．４℃，产率８１．６％。

２）４烷氧基Ｎ十八烷基１，８萘酰亚胺（Ｄ）的

合成

Ｄｂ的合成：在带磁力搅拌的５０ｍＬ单口烧瓶

中，加入中间体Ｃ０．１０６ｇ，无水碳酸钠０．１０ｇ，十六

烷基三甲基溴化铵（ＣＴＭＡＢ）０．１０ｇ，正丁醇５ｍＬ，

蒸馏水１０ｍＬ，８０℃水浴加热反应６ｈ，生成黄色浑

浊液，静置过夜，水洗、过滤、干燥得到黄色固体Ｄｂ，

熔程７４．３～７６．０℃，产率４７．９％。

Ｄｃ的合成：同Ｄｂ的合成相似，得到桔黄色固体

Ｄｃ，熔程７１．５～７４．５℃，产率４６．５％。

Ｄｄ的合成：同Ｄｂ的合成相似，得到桔黄色固体

Ｄｄ，熔程６８．８～７１．２℃，产率５７．４％。

３　结果与讨论

３．１　影响４溴犖十八烷基１，８萘酰亚胺（犆）合成

的因素

３．１．１　反应时间

如图１所示，反应时间越长，反应物分子之间接

触更加充分，中间体Ｃ的产率逐渐升高，且熔程逐渐

缩短；当反应时间３ｈ时，Ｃ的产率达到一个峰值，且

图１ 反应时间对化合物Ｃ的产率的影响

Ｆｉｇ．１ＩｍｐａｃｔｏｆｒｅａｃｔｉｏｎｔｉｍｅｏｎｔｈｅｙｉｅｌｄｏｆｃｏｍｐｏｕｎｄＣ

熔程最短；反应时间５ｈ时，Ｃ的产率有所提高但熔

程变长，可能有副产物生成。因而实验中反应时间

采用３ｈ。

３．１．２　反应温度

如图２所示，反应温度在５０℃时中间体Ｃ的产

率最大，熔程最短；熔程差随着反应温度的继续升

高，呈现上升的趋势，可能生成了副产物。因而实验

中反应温度采用５０℃。

图２ 反应温度对化合物Ｃ的产率的影响

Ｆｉｇ．２ Ｉｍｐａｃｔｏｆｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｏｎｔｈｅｙｉｅｌｄｏｆ

ｃｏｍｐｏｕｎｄＣ

３．１．３　配料比

图３ 配料比对化合物Ｃ的产率的影响

Ｆｉｇ．３ ＩｍｐａｃｔｏｆｍｏｌａｒｒａｔｉｏｏｎｔｈｅｙｉｅｌｄｏｆｃｏｍｐｏｕｎｄＣ

如图３所示，随着物质的量比的增加，中间体Ｃ

４６２
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的产率逐渐提高。在物质的量比为１．０８时Ｃ的熔程

最短；当配料比增加时，Ｃ的产率增加，熔程变长，可

能过量的原料成为了杂质。因而实验中采用物质的

量比１．０８为反应配料比。

３．２　４溴犖十八烷基１，８萘酰亚胺（犆）的红外检

测结果

图４为４溴Ｎ十八烷基１，８萘酰亚胺的红外

谱图。其中５６２．２５ｃｍ－１为νＣＢｒ，７２２．１５ｃｍ
－１为亚

甲基的（狀＞４）面内摇摆振动，１６３８．４１ｃｍ
－１为亚酰

胺的伸缩振动。由以上各峰的归属可知，合成的物

质中含有亚酰胺基，符合实验设计的目的。

图４ ４溴Ｎ十八烷基１，８萘酰亚胺的红外谱图

Ｆｉｇ．４ Ｉｎｆｒａｒｅｄｓｐｅｃｔｒａｏｆ

４ｂｒｏｍｉｎｅ｜Ｎ１８ａｌｋｖｌ１，８ｎａｐｈｔｈａｌｉｍｉｄｅ

图５ ４烷氧基Ｎ十八烷基１，８萘酰亚胺的发射光谱

Ｆｉｇ．５ Ｅｍｉｓｓｉｏｎｓｐｅｃｔｒａｏｆ

４ａｌｋｏｘｙＮ１８ａｌｋｖｌ１，８ｎａｐｈｔｈａｌｉｍｉｄｅ

３．３　４烷氧基犖十八烷基１，８萘酰亚胺（犇）的应

用实验

在试管中，分别加入一定量 Ｄ（ｂ～ｃ），１ｍＬ

ＰＡＧ类空调润滑油，９０℃水浴加热１ｈ后用紫外灯

照射，发现Ｄ（ｂ～ｃ）与ＰＡＧ类空调润滑油互溶，加

入Ｄｂ的溶液呈黄色，有绿色荧光，Ｄｃ溶液呈黄色，

有黄绿色荧光，Ｄｄ溶液呈黄绿色，有绿色荧光。

３．４　４烷氧基犖十八烷基１，８萘酰亚胺的荧光检

测结果

通过测定目标产物的荧光激发光谱得知该类化

合物在４６４ｎｍ波长左右有较明显的吸收。因此选用

４６４ｎｍ作为激发波长，测定了Ｄｂ，Ｄｃ，Ｄｄ粉体的发

射光谱如图５所示，从图中可见，Ｄｂ，Ｄｃ，Ｄｄ在５１０

～５５０ｎｍ之间有明显的发射峰，其中Ｄｃ的发射峰

位于５４４ｎｍ，属黄绿色荧光。这与应用实验的结果

一致。

４　结　　论

以４溴１，８萘酐为原料经过亚胺化得到４溴

Ｎ十八烷基１，８萘酰亚胺，对该工艺过程进行单因

素实验，得出了较优的反应条件，即４溴１，８萘酐

和十八胺以物质的量比为１∶１．０８，先６０℃加热至回

流再降温至５０℃反应３ｈ，静置过夜，抽滤、干燥，得

粗品产率８１．６％，熔程１６５．９～１６８．４℃。通过４溴

Ｎ十八烷基１，８萘酰亚胺的红外谱图分析可定性

认为生成的产物符合要求。

对４烷氧基Ｎ十八烷基１，８萘酰亚胺的合成

进行了初步的探索。在波长４６４ｎｍ激发下样品的荧

光光谱表明，该类化合物在５１０～５５０ｎｍ之间有明

显的发射峰。目标产物在汽车空调润滑油中的溶解

性较好，在紫外灯下观测，具有较强的绿色或黄绿色

荧光，与荧光光谱的检测结果一致。
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