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硝基乙腈钾合成 １ꎬ２ꎬ４￣三嗪氮杂稠环化合物的研究
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[摘　 要] 　 以 ２￣氰基￣２￣羟基亚氨基乙酸乙酯(ＮＯＣＮＥｔ)为原料ꎬ在碱性条件下经氧化、水解等反应ꎬ合成了硝基乙

腈钾ꎮ 考察了硝基乙腈钾合成中物料比、催化剂用量、反应温度和时间对反应产率的影响ꎬ将硝基乙腈钾的总产率

由 ２８. ３５％提高到 ３７. ７１％ ꎮ 使用硝基乙腈钾代替现制备的硝基乙腈ꎬ与五元氮杂环的重氮盐进行偶联、环化反应ꎬ
合成了新型氮杂稠环化合物 ３￣硝基￣４￣氨基￣７￣氰基￣[１ꎬ２ꎬ４]三唑[５ꎬ１￣ｃ][１ꎬ２ꎬ４]三嗪(ＡＩＴＸ)ꎮ 表征了产物的结

构ꎬ计算了性能参数ꎮ ＡＩＴＸ 的密度为 １. ６４ ｇ / ｃｍ３ꎬ氮质量分数达到 ４７. ８０％ ꎬ生成焓为 ７７２. ４３ ｋＪ / ｍｏｌꎮ
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引言

１ꎬ２ꎬ４￣三嗪氮杂稠环化合物有着独特的生物活

性ꎬ毒性低ꎬ内吸性高ꎬ常被用作医药和农药的结构

组成单元ꎬ在医药和农药合成方面起着重要的作

用[１￣３]ꎮ 而高氮含量、可引入高能 Ｎ—Ｎ 键和 Ｃ—Ｎ
键的优点ꎬ也使氮杂环化合物在含能材料领域受到

持续关注[４￣６]ꎮ 因此ꎬ简单、经济、高效地合成氮杂稠

环化合物具有较为重要的研究意义ꎮ 硝基乙腈是合

成氮杂稠环化合物的关键中间体ꎬ其结构为亚甲基

上同时连接氰基和硝基两个强吸电子基团ꎬ使得亚

甲基具有较好的反应活性ꎮ 使用硝基乙腈与 α￣氨
基￣１Ｈ￣五元氮杂环化合物重氮盐在温和条件下发生

偶联反应ꎬ再经过分子内环化后ꎬ可以生成含有邻位

氨基 /硝基的 １ꎬ２ꎬ４￣三嗪氮杂稠环化合物ꎮ 目前ꎬ该
方法反应条件温和ꎬ操作方便ꎬ安全性高ꎬ是合成 １ꎬ
２ꎬ４￣三嗪氮杂稠环化合物的重要研究方法[７￣９]ꎮ
Ｓｈｒｅｅｖｅ 曾利用硝基乙腈的活性亚甲基与重氮盐进

行偶联反应ꎬ再经分子内环化ꎬ温和简便地合成了含

能化合物 ４￣氨基￣３ꎬ７￣二硝基￣１ꎬ２ꎬ４￣三唑[５ꎬ１￣ｃ]并
１ꎬ２ꎬ４￣三嗪(ＴＴＸ) [１０]ꎮ

常规制备硝基乙腈的方法是硝基甲烷在碱性条

件下缩合制备中间体硝基乙醛肟ꎬ后者在乙醚溶液

由二氯亚砜脱水后ꎬ在氩气保护下除去溶剂ꎬ经过柱

分离得到产物[１１￣１２]ꎮ 该方法的中间体硝基乙醛肟

容易分解ꎬ且久置容易生成爆炸性产物ꎬ因此需要即
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用即制[１３]ꎻ二氯亚砜具有强刺激性和腐蚀性ꎬ遇水

分解放出二氧化硫、氯化氢等刺激性气体ꎮ 由于氰

基、硝基等强吸电基的存在ꎬ硝基乙腈的热稳定性较

差ꎬ常温放置时容易分解ꎬ甚至发生燃烧或爆炸ꎮ 为

了在不影响性能的前提下ꎬ提高硝基乙腈的稳定性ꎬ
研究人员利用硝基乙腈的强吸电性ꎬ合成了硝基乙

腈钾、硝基乙腈钠等相应的盐ꎮ 其中ꎬ硝基乙腈钾具

有合成方法简单、稳定性高、污染性小等特点ꎬ是目

前最常用代替硝基乙腈的盐ꎮ Ｖｏｉｎｋｏｖ[１４]于 ２０１６ 年

使用 ２￣氰基￣２￣羟基亚氨基乙酸乙酯(ＮＯＣＮＥｔ)在碱

性条件下经 ＫＭｎＯ４ 氧化合成 ２￣硝基￣２￣氰基乙酸乙

酯钾(ＣＮＥＡＫ)ꎬ后者在 ＫＯＨ 的催化下水解得到硝

基乙腈钾ꎬ硝基乙腈钾总产率为 ２８. ３５％ ꎮ 该方法

制备的硝基乙腈钾稳定性比硝基乙腈高ꎬ可以稳定

存在一定时间ꎮ 中间体 ＣＮＥＡＫ 的稳定性也高于硝

基乙醛肟ꎬ常温放置不会分解ꎮ 但 Ｖｏｉｎｋｏｖ 法存在

着产率较低(总产率 ２８. ３５％ )、ＫＭｎＯ４ 用量较大[ｍ
(ＮＯＣＮＥｔ)︰ｍ(ＫＭｎＯ４) ＝ ３. ０︰４. ５]、水解反应时

间较长(常温下过夜)的缺点ꎮ
　 　 本文中ꎬ对 Ｖｏｉｎｋｏｖ 法的条件进行了优化ꎬ重点

考察了物料比、催化剂用量、反应温度和时间对反应

产率的影响ꎬ确定了较佳的反应条件ꎬ将硝基乙腈钾

的产率提高到 ３７. ７１％ ꎮ 使用硝基乙腈钾代替现制

备的硝基乙腈ꎬ与 ４￣氰基￣５￣氨基￣１Ｈ￣吲哚偶联反

应、环化反应合成了新型氮杂稠环化合物 ３￣硝基￣４￣
氨基￣７￣氰基￣[１ꎬ２ꎬ４] 三唑 [５ꎬ１￣ｃ] [１ꎬ２ꎬ４] 三嗪

(ＡＩＴＸ)ꎬ并表征其结构ꎬ测试了性能ꎬ为 １ꎬ２ꎬ４￣三嗪

氮杂稠环化合物的合成提供一种简便、高效的方法ꎮ

１　 试验部分

１. １　 试剂与仪器

ＮａＮＯ２、浓硫酸、ＮＨ４Ｃｌ、ＮａＯＨ、水合肼、浓盐酸、
ＫＭｎＯ４、ＫＯＨ、醋酸钠ꎬ成都市科龙化工试剂厂ꎮ
　 　 ＮＥＸＵＳ ８７０ 型 ＦＴ￣ＩＲꎬ美国Ｎｉｃｏｌｅｔ公司 ꎻＶａｒｉｏ
ＥＬ￣ＩＩＩ型元素分析仪ꎬ德国Ｅｌｅｍｅｎｔａｒ公司ꎻＡＶ ５００
型超导核磁共振仪ꎬ瑞士Ｂｒｕｋｅｒ公司ꎻＦｉｎｎｉｇａｎ ＴＳＱ
Ｑｕａｎｔｕｍｕｌｔｒａ ＡＭ型质谱仪ꎬ美国Ｔｈｅｒｍａｌ 公司ꎻＬＣ￣
２０１０Ａ型高效液相色谱仪(归一法) ꎬ日本Ｓｈｉｍａｄｚｕ

公司ꎮ
１. ２　 试验过程

１. ２. １　 ＣＮＥＡＫ 的合成

将 １２. ７８ ｇ(９０ ｍｍｏｌ) ＮＯＣＮＥｔ 溶于 ２２０ ｍＬ 水

中ꎬ常温下滴加 ３０ ｍＬ 的 ＫＯＨ(１ ｍｏｌ / Ｌ)溶液ꎬ滴加

完毕后升温至 ３０ ℃ꎬ分批加入 ９. ４８ ｇ (０. ０６ ｍｏｌ)
ＫＭｎＯ４ꎬ控制加料速度ꎬ反应液温度不超过 ４０ ℃ꎮ
滴加完毕后ꎬ在 ３０ ℃ 反应ꎬ直至 ＫＭｎＯ４ 消耗完毕

(取样滴在滤纸上没有紫色斑点为终点)ꎮ 过滤除

去 ＭｎＯ２ 后旋蒸浓缩(浴温低于 ４０ ℃)ꎬ冰乙醇洗涤

固体ꎬ过滤ꎮ 用乙醇重结晶ꎬ得到白色固体 １１. ６７ ｇꎬ
产率 ６６. １６％ ꎮ

１Ｈ ＮＭＲ(ＣＤＣｌ３ꎬ ５００ ＭＨｚ):δ ＝ １. ２２ (ｓꎬ３Ｈ)ꎬ
４. ０５ (ｓꎬ２Ｈ)ꎮ ＩＲ(ＫＢｒ):ｖ ＝ ２ ２１１ꎬ １ ７００ꎬ １ ３６７ꎬ
１ ３３７ꎬ１ ２９２ꎬ １ ２２２ꎬ １ ０８９ꎬ １ ０１５ꎬ ７７２ ｃｍ － １ꎮ

Ｃ５Ｈ５Ｎ２Ｏ４Ｋ 元素分析: Ｃ ３０. ６１ꎬ Ｈ ２. ５７ꎬ Ｎ
１４. ２８ꎻ 实测值:Ｃ ３０. ４１ꎬ Ｈ ２. ７６ꎬ Ｎ １４. １７ꎮ
１. ２. ２　 硝基乙腈钾的合成

将 ９. ８ ｇ (５０ ｍｍｏｌ)ＣＮＥＡＫ 溶于 ４０ ｍＬ ＫＯＨ 溶

液(１. ２５ ｍｏｌ / Ｌ)中ꎬ并在 ３０ ℃反应 ４ ｈꎬ溶液 ｐＨ 值

从 １４ 降到 ９ꎮ ４０ ℃以下旋蒸除去溶剂ꎬ得到的固体

用 ５０ ｍＬ 乙醇洗涤ꎬ过滤后滤饼用 ５０ ｍＬ 甲醇常温

萃取 ３ 次ꎬ回流下萃取 １ 次ꎬ合并甲醇溶液ꎬ３０ ℃以

下旋蒸ꎬ旋蒸后的固体用乙醇洗涤ꎬ干燥后得到浅黄

色固体 ３. ２ ｇꎬ产率 ５６. ６１％ ꎮ 爆点 １３７ °Ｃꎮ 合成路

线见图 １ꎮ
　 　 １Ｈ ＮＭＲ (Ｄ２Ｏꎬ５００ ＭＨｚ)ꎬδ ＝ ４. ７０ ( ｓꎬ １Ｈ)ꎮ
１３ Ｃ ＮＭＲ ( ＤＭＳＯ￣ｄ６ꎬ １２５ ＭＨｚ )ꎬ δ ＝ １６１. ４２ꎬ
１１６. ６８ꎬ８７. ９４ꎮ
１. ２. ３　 ＡＩＴＸ 的合成

０. ６２ ｇ(５ ｍｍｏｌ)硝基乙腈钾溶于 １０ ｍＬ 水中ꎬ
冷却至 ０ ℃ꎬ加入 ２. ４６ ｇ (３０ ｍｍｏｌ)醋酸钠ꎬ低温搅

拌待用ꎮ 将 １. ０８ ｇ (１０ ｍｍｏｌ) ４￣氰基￣５￣氨基咪唑

溶解于 １０ ｍＬ 水中ꎬ加入 ２. ５ ｍＬ (３０ ｍｍｏｌ)浓盐

酸ꎬ加热使反应物全溶后ꎬ冰盐浴使反应体系降温至

－ ５ ~ ０ ℃ꎬ缓慢滴加冰的 ＮａＮＯ２(０. ７６ｇꎬ １１ ｍｍｏｌ)
水溶液ꎬ滴加完毕后反应 ０. ５ ｈꎻ在 ４￣氰基￣５￣氨基咪

唑溶液中缓慢滴加入硝基乙腈钾溶液ꎬ滴加完毕后ꎬ
在 ０ ℃以下反应 ０. ５ ｈꎬ收集灰黄色滤饼ꎬ滤饼冰水

　 　 　 　 　 　 　 　 　 　 　
图 １　 硝基乙腈钾合成路线

Ｆｉｇ １　 Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｏｆ Ｎｉｔｒｏａｃｅｔｏｎｉｔｒｉｌｅ ｐｏｔａｓｓｉｕｍ
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洗两次后ꎬ进行柱分离ꎬ得到目标产物棕红色固体

ＡＩＴＸꎮ
１Ｈ ＮＭＲ (ＤＭＳＯ￣ｄ６ꎬ５００ ＭＨｚ)ꎬδ ＝ １０. ０４( ｓꎬ

１Ｈ)ꎬ ９. ０５ ( ｓꎬ １Ｈ )ꎮ １３ Ｃ ＮＭＲ ( ＤＭＳＯ￣ｄ６ꎬ １２５
ＭＨｚ):δ ＝ １４４. ９４ꎬ１３７. ７９ꎬ１３６. ４７ꎬ１２９. ６５ꎬ１１４. ２８ꎬ
１０３. ９２ꎮ ＦＴ￣ＩＲ ( ＫＢｒ): ｖ ＝ ２ ３２３ꎬ ３ ３２８ꎬ ３ １９３ꎬ
３ １１１ꎬ２ ９２４ꎬ ２ ８５４ꎬ ２ ２４０ꎬ ２ ２２７ꎬ １ ７５２ꎬ １ ６３８ꎬ
１ ５７９ꎬ１ ５４９ꎬ １ ４７７ꎬ １ ４６５ꎬ １ ３７４ꎬ １ ３４９ꎬ １ ２４８ꎬ
１ １６９ꎬ１ ０９８ꎬ１ ０３７ꎬ９０６ꎬ８５６ꎬ８１８ ｃｍ － １ꎮ

高分辨质谱 ( Ｃ６Ｈ３Ｎ７Ｏ２ ):ｍ / ｚ ＝ ２０４. ０２７ ５４６
[Ｍ—Ｈ] － ꎮ

２　 结果与讨论

２. １　 ＮＯＣＮＥｔ 与 ＫＭｎＯ４ 摩尔比对 ＣＮＥＡＫ 产率

的影响

当 ｎ(ＮＯＣＮＥｔ)︰ｎ(ＫＯＨ) ＝ ３. ０︰１. ２ꎬ固定其

他反应条件ꎬ选取了常用氧化剂 ＫＭｎＯ４ 对 ＮＯＣＮＥｔ
进行氧化ꎬ改变 ＮＯＣＮＥｔ 与 ＫＭｎＯ４ 的摩尔比ꎬ考察

ＫＭｎＯ４ 用量对产物 ＣＮＥＡＫ 的影响ꎬ具体结果见表

１ꎮ 表 １ 中ꎬ纯度使用高效液相色谱仪测试ꎮ
表 １　 ＫＭｎＯ４ 用量对 ＣＮＥＡＫ 产率与纯度的影响

Ｔａｂ. １　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ＫＭｎＯ４ ｏｎ ｔｈｅ ｙｉｅｌｄ ａｎｄ
ｐｕｒｉｔｙ ｏｆ ＣＮＥＡＫ

序
号

ｎ(ＮＯＣＮＥｔ)︰ｎ(ＫＭｎＯ４)
产率 /
％

纯度 /
％

１＃ ３. ０︰２. ０ ６５. ７４ ９８. ５５
２＃∗ ３. ０︰４. ５ ６３. ００
３＃ ３. ０︰２. １ ６５. ７７ ９８. ４４
４＃ ３. ０︰２. ２ ６５. ８０ ９８. ４７
５＃ ３. １︰２. ０ ５９. ４８ ９３. ７５

注:∗为 Ｖｏｉｎｋｏｖ 法使用的比例ꎮ

　 　 Ｖｏｉｎｋｏｖ 法使用的 ＮＯＣＮＥｔ 与 ＫＭｎＯ４ 的摩尔比

为 ３. ０︰４. ５ꎬＣＮＥＡＫ 的产率为 ６３. ００％ ꎮ 但重复

Ｖｏｉｎｋｏｖ法时ꎬ产率仅为 ３２. ００％ ꎮ 分析原因ꎬ可能是

ＫＭｎＯ４ 用量太大ꎬ导致产率降低ꎮ 降低 ＫＭｎＯ４ 用

量ꎬＮＯＣＮＥｔ 与 ＫＭｎＯ４ 的摩尔比分别为 ３. ０︰２. ０、
３. ０︰２. １、３. ０︰２. ２ 时ꎬＣＮＥＡＫ 产率(纯度)分别为

６５. ７４％ (９８. ５５％ )、６５. ７７％ (９８. ４４％ )、６５. ８０％
(９８. ４７％ )ꎬ产率和纯度均比较接近ꎮ 继续降低

ＫＭｎＯ４ 用量ꎬＮＯＣＮＥｔ 与 ＫＭｎＯ４ 的摩尔比为 ３. １︰
２. ０ 时ꎬ由于氧化反应不完全ꎬＣＮＥＡＫ 的产率仅为

５９. ４８％ ꎬ纯度 (９３. ７５％ ) 也较低ꎮ 因此ꎬ较佳的

ＮＯＣＮＥｔ 和 ＫＭｎＯ４ 投料摩尔比为 ３. ０︰２. ０ꎮ

２. ２　 ＮＯＣＮＥｔ 与 ＫＯＨ 摩尔比对 ＣＮＥＡＫ 产率的

影响

当 ｎ(ＮＯＣＮＥｔ)︰ｎ(ＫＭｎＯ４) ＝ ３. ０︰２. ０ꎬ固定

其他反应条件ꎬ氧化反应选取了 ＫＯＨ 为催化剂ꎬ改
变 ＮＯＣＮＥｔ 与 ＫＯＨ 的摩尔比ꎬ讨论了反应物与

ＫＯＨ 摩尔比对产物 ＣＮＥＡＫ 产率的影响ꎬ具体结果

见表 ２ꎮ
表 ２　 ＫＯＨ 用量对 ＣＮＥＡＫ 产率与纯度的影响

Ｔａｂ. ２　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ＫＯＨ ｏｎ ｔｈｅ ｙｉｅｌｄ ａｎｄ ｐｕｒｉｔｙ
ｏｆ ＣＮＥＡＫ

序号 ｎ(ＮＯＣＮＥｔ)︰ｎ(ＫＯＨ) 产率 / ％ 纯度 / ％

１＃ ３. ０:０. ９ ６３. ７５ ９５. ４４
２＃ ３. ０:１. ０ ６６. １６ ９８. ５９
３＃ ３. ０:１. １ ６６. ０１ ９８. ５４
４＃ ３. ０:１. ２ ６５. ７７ ９８. ５５
５＃∗ ３. ０:１. ２ ６３. ００

注:∗为 Ｖｏｉｎｋｏｖ 法使用的比例ꎮ

　 　 Ｖｏｉｎｋｏｖ 法使用的 ＮＯＣＮＥｔ 与 ＫＯＨ 的摩尔比为

３. ０︰１. ２ꎬＣＮＥＡＫ 的产率为 ６３. ００％ ꎮ 在重复试验

时ꎬ产率为 ６６. １４％ ꎬ略高于文献报道ꎮ 尝试减少

ＫＯＨ 的用量ꎬｎ(ＮＯＣＮＥｔ):ｎ(ＫＯＨ)分别为 ３. ０︰

１. １和 ３. ０︰１. ０ 时发现ꎬＣＮＥＡＫ 的产率略有上升

(６６. ０１％和 ６６. １６％ )ꎮ 继续减少 ＫＯＨ 用量ꎬ发现

ＣＮＥＡＫ 产率下降较大(６３. ７５％ )ꎬ并且纯度降低

(９５. ４４％ )ꎮ 因此ꎬ选择较佳的 ＮＯＣＮＥｔ 和 ＫＯＨ 投

料比为 ３. ０︰１. ０ꎮ
２. ３　 时间和温度对硝基乙腈钾产率的影响

ｎ(ＮＯＣＮＥｔ)︰ｎ(ＫＭｎＯ４)︰ｎ(ＫＯＨ) ＝ ３. ０︰

２. ０︰１. ０ 时ꎬ固定其他反应条件ꎬ考察了水解反应

温度和反应时间对硝基乙腈钾产率的影响ꎬ结果如

图 ２ 所示ꎮ

　 　
图 ２　 时间和温度对产率影响

Ｆｉｇ. ２　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｔｉｍｅ ａｎｄ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ ｏｎ ｙｉｅｌｄ

　 　 Ｖｏｉｎｋｏｖ 法是常温下水解 ２４ ｈꎬ产率 ４５. ００％ ꎮ
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本文中ꎬ讨论了反应温度与产率之间的关系ꎬ以达到

减少反应时间ꎬ提高产率的目的ꎮ 反应温度升高至

２５ ℃ꎬ随着反应时间的延长ꎬ产率提高ꎬ当反应时间

为４. ５ ｈ 时ꎬ产率升至 ４１. ００％ ꎮ 继续升高反应温度

至 ３０ ℃ꎬ随着反应时间的延长ꎬ产率也相应增加ꎬ当
反应时间为 ４ ｈ 时ꎬ产率达到 ５６. ８８％ ꎮ 继续延长反

应时间ꎬ产率无明显提高ꎮ 继续提高反应温度至 ３５
℃ꎬ反应产率虽然随着反应时间的延长而增加ꎬ但总

体低于 ３０ ℃时的产率ꎮ 这可能是由于硝基乙腈钾

在高温下不稳定ꎬ可能会发生分解而导致ꎮ 因此ꎬ选
择较佳的水解反应温度为 ３０ ℃ꎬ反应时间为 ４ ｈꎮ
２. ４　 水解反应溶剂对反应的影响

在水解反应后ꎬ需要使用高真空度条件 ４０ ℃以

下旋蒸除去溶剂水ꎮ 除水后得到的产物胶粘于烧瓶

壁ꎬ板结严重ꎬ难以分离ꎻ直接用乙醇洗涤效果较差ꎮ
因此ꎬ尝试使用乙醇和水的混合溶剂代替水ꎬ反应后

得到悬浊液直接过滤后ꎬ甲醇提取产物ꎮ
乙醇对水解反应的影响见图 ３ꎮ 但反应结果并

不理想ꎮ 使用混合溶剂时ꎬ反应 ２４ ｈꎬ硝基乙腈钾的

产率仅为 ４０. ２１％ ꎬ纯度也只有 ９５. ２３％ (表 ３)ꎮ 造

成此结果的主要原因是２￣硝基￣２￣氰基乙酸乙酯在

碱性条件下水解为２￣硝基￣２￣氰基乙酸盐和乙醇ꎬ２￣

　 　 　 　 　
图 ３　 乙醇对水解反应影响

Ｆｉｇ. ３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ａｌｃｏｈｏｌ ｏｎ ｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓ ｒｅａｃｔｉｏｎ

表 ３　 溶剂对水解反应产物产率和纯度的影响

Ｔａｂ. ３　 Ｅｆｆｅｃｔ ｏｆ ｓｏｌｖｅｎｔ ｏｎ ｙｉｅｌｄ ａｎｄ ｐｕｒｉｔｙ
ｏｆ ｈｙｄｒｏｌｙｓｉｓ ｐｒｏｄｕｃｔ

溶剂 产率 / ％ 纯度 / ％
Ｈ２Ｏ ５１. ４５ ９８. １４

ｎ(Ｈ２Ｏ)︰ｎ(乙醇) ＝ １︰９ ４０. ２１ ９５. ２３

硝基￣２￣氰基乙酸盐通过脱羧反应得到目标产物硝

基乙腈钾ꎮ 当使用乙醇和水的混合溶剂时ꎬ体系中

的大量乙醇使得第一步酯的水解反应平衡难以向右

移动ꎬ因此反应时间延长ꎬ产率降低ꎮ
２. ５　 ＡＩＴＸ 的合成及性能

以 ４￣氰基￣５￣氨基￣１Ｈ￣吲哚和硝基乙腈钾为底

物ꎬ合成了新型氮杂稠环化合物 ＡＩＴＸ(图 ４)ꎮ ４￣叠
氮基￣５￣氨基￣１Ｈ￣吲哚与 ＮａＮＯ２ 反应生成相应的重

氮盐ꎬ后者与硝基乙腈偶联反应后ꎬ得到中间产物ꎬ
由中间产物环合生成目标产物[１５]ꎮ 经计算ꎬＡＩＴＸ
的密度、氮含量、生成焓等性能参数见表 ４ꎮ 结果显

示ꎬＡＩＴＸ 的密度为 １. ６４ ｇ / ｃｍ３ꎬ氮质量分数达到

４７. ８０％ ꎬ生成焓为 ７７２. ４３ ｋＪ / ｍｏｌꎮ 通过 ＡＩＴＸ 的结

构、密度和生成焓可以看出ꎬ由于 ＡＩＴＸ 含能基团较

少(仅有一个硝基和一个叠氮基)ꎬ并不适合作为直

接应用的含能材料ꎮ 所以ꎬ并未计算其爆速和爆压ꎬ
而会在后续对其结构进行进一步修饰ꎬ尝试合成新

的、性能更好的含能材料ꎮ

３　 结论

　 　 以ＮＯＣＮＥｔ为原料ꎬ经过氧化、水解制备得到硝

基乙腈钾ꎬ并表征了其结构ꎮ优化了Ｖｏｉｎｋｏｖ的合

成方法ꎬ对物料比、催化剂用量、反应温度和时间等

反应条件进行了讨论ꎬ硝基乙腈钾的总产率达到

　 　 　 　 　
图 ４　 ＡＩＴＸ 的合成

Ｆｉｇ. ４　 Ｓｙｎｔｈｅｓｉｓ ｏｆ ＡＩＴＸ

表 ４　 ＡＩＴＸ 的性能

Ｔａｂ. ４　 Ｐｒｏｐｅｒｔｉｅｓ ｏｆ ＡＩＴＸ

分子式 分子量 氮质量分数 / ％ 氧平衡 / ％ ρ / (ｇ􀅰ｃｍ － ３) △Ｈｆ / (ｋＪ􀅰ｍｏｌ － １)

Ｃ６Ｈ３Ｎ７Ｏ２ ２０５. ０３ ４７. ８０ － ８９. ７０ １. ６４ ７７２. ４３
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３７. ７１％ ꎬ高于文献中报道的 ２８. ３５％ ꎮ 使用 ４￣氰基￣
５￣氨基￣１Ｈ￣吲哚和硝基乙腈钾合成了新型的氮杂稠

环化合物 ＡＩＴＸꎬ并计算了其部分性能ꎮ ＡＩＴＸ 的密

度为 １. ６４ ｇ / ｃｍ３ꎬ氮质量分数达到 ４７. ８０％ ꎬ生成焓

为 ７７２. ４３ ｋＪ / ｍｏｌꎮ
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