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摘　要：作为受阻胺光稳定剂（HALS）的重要中间体�2-氯-4�6-二（2�2�6�6-四甲基-4-哌啶氧基）-1�3�5-三
嗪（CDTMTZ）本身也是一种光稳定剂�是合成其它高分子量光稳定剂的基础．通过实验考证了溶剂、物料
配比、添加方式及不同反应阶段的温度、时间等因素的影响；通过对产物的熔点及元素分析�得出了用水
作溶剂时�理论配比下两次加料�反应阶段Ⅰ温度5～8℃、时间2h；反应阶段Ⅱ温度80℃、时间24h�得
到了CDTMTZ 一水合物�熔点（223．8℃～226．4℃）及元素分析结果均与相关文献较一致．
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　　高分子材料暴露于阳光和高能射线中会发生

氧化降解作用�导致其制品变色�表面失去光泽�
最终失去使用价值�而使用光稳定剂可抑制或减
缓光氧化作用�提高聚合物制品的使用寿命．受阻
胺类光稳定剂（HALS） 能通过多种途径捕获游离
基�分解过氧化物�转移激发态能量�使耐老化性
能提高�其光稳定性能比紫外线吸收剂高2～4
倍［1］ �因此�近年来发展迅速．国内HALS 的研究
和生产有一定规模�但总体上与国外差距较大�产
品吨位小�急待开发和生产性能更优的品种．由于
2-氯-4�6-二（2�2�6�6-四甲基-4-哌啶氧基）-1�3�5-
三嗪的结构特殊�可合成带有多个三嗪环的大分

子且性能优的光稳定剂�使其制备工艺得到更多
的关注．
1　实验部分
1∙1原料与试剂

三聚氰氯（TCC） ；2�2�6�6-四甲基-4-哌啶醇
（TMPONOL） ；二甲苯（AR） ；金属钠（AR） ；三乙醇
胺（AR） ；碳酸氢钠（AR） ；二口恶烷（AR） ．
1∙2　实验原理与方法

由2�2�6�6-四甲基-4-哌啶醇和三聚氰氯合
成2-氯-4�6-二（2�2�6�6-四甲基-4-哌啶氧基-1�3�
5-三嗪（CDTMTZ）的反应式如下：

　　在液相�三分子同时碰撞反应一般少见．由于
三聚氰氯结构中的三嗪环非常稳定�与三嗪环相
连接的三个氯原子具有不同的反应活性�依Fierz-
David 法则�在水相中�正常情况下�第一个氯原子
在0～5℃反应�第二个氯原子在30～50℃反应�

第三个氯原子在70～100℃反应�但常常随反应
组分不同而有例外．本文产品是三嗪环上的两个
氯原子被取代�因此�CDTMTZ 的合成可分为两步
进行：在较低温度下�取代一个氯原子�产生一分
子氯化氢；在较高温度下�发生第二个氯原子的取
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代�同时放出一分子氯化氢．两个阶段反应温度的
控制是关键．其次�要得到一氯三嗪物�需添加缚
酸剂［2］ ．

对原料提纯、溶剂筛选后�采用正交试验分别
考察了反应第一阶段和第二阶段的温度、时间、原
料配比、缚酸剂用量及三聚氰氯加料方式对产品
收率及熔点的影响�得到了较好的产品收率．
1∙3　实验步骤

将带有温度计、搅拌器及回流冷凝器的三口
烧瓶放入恒温装置�在一定浓度的NaHCO3水溶
液中加入TMPONOL 制备其钠盐溶液（溶剂不同

制备方法不同） �然后按配比缓慢、分批加入三聚
氰氯�在指定温度下反应一定时间后�冷却、过滤、
洗涤、结晶提纯并干燥得到白色粉末状产品
CDTMTZ�用X6精密熔点测定仪及元素分析仪测
定产品的有关性质．
2　实验结果与讨论
2∙1　正交试验结果

用正交试验法研究溶剂用量、原料配比及添
加方式、反应温度、时间、缚酸剂用量等因素的影
响．安排正交试验L18（21×37） �结果见表1．

表1　正交试验因素及结果分析表
Tab．1　Perpendicular-experi ment factors and result analysis

序号
温度
Ⅰ／℃

时间
Ⅰ／h

配比／
mol

NaHCO3／
mol

溶剂量／
mL

C3N3Cl3
加入方式

温度
Ⅱ／℃

时间
Ⅱ／h

收率／
％

熔点／
℃

1 7～9 1．0 1．2∶2 2．0 200 一次加入 75 21 25．8 222～225
2 7～9 1．0 1．0∶2 1．0 150 二次加入 80 18 30．1 221～227
3 7～9 1．0 1．5∶2 1．5 250 三次加入 85 24 32．3 220～226
4 7～9 1．5 1．2∶2 1．5 150 一次加入 85 18 39．1 216～221
5 7～9 1．5 1．0∶2 2．0 250 二次加入 75 24 22．2 221～225
6 7～9 1．5 1．5∶2 1．0 200 三次加入 80 21 26．5 217～221
7 7～9 2．0 1．0∶2 1．0 250 一次加入 85 21 32．4 219～225．3
8 7～9 2．0 1．5∶2 1．5 200 二次加入 75 18 35．4 223～227．3
9 7～9 2．0 1．2∶2 2．0 150 三次加入 80 24 46．3 222～225．6
10 10～13 1．0 1．5∶2 1．0 150 一次加入 75 24 23．0 220～225．7
11 10～13 1．0 1．2∶2 1．5 250 二次加入 80 21 30．7 221～227
12 10～13 1．0 1．0∶2 2．0 200 三次加入 85 18 32．9 222～225．7
13 10～13 1．5 1．5∶2 2．0 250 一次加入 80 18 29．8 220～225．8
14 10～13 1．5 1．2∶2 1．0 200 二次加入 85 24 37．4 219～224．5
15 10～13 1．5 1．0∶2 1．5 150 三次加入 75 21 30．4 221～226
16 10～13 2．0 1．0∶2 1．5 200 一次加入 80 24 29．5 219～225．5
17 10～13 2．0 1．5∶2 2．0 150 二次加入 85 21 33．6 220～225
18 10～13 2．0 1．2∶2 1．0 250 三次加入 75 18 20．7 222．6～226
位

级

和

290．1 174．8 177．6 170．1 202．5 179．6 157．5 188 － －
268．0 185．4 200．0 197．4 187．5 189．4 192．9 179．4 － －
－ 197．9 180．6 190．6 168．1 189．1 207．7 190．7 － －

极差 22．1 23．1 22．4 27．3 34．4 9．8 50．2 11．3 － －
2∙2　结果讨论

对表1进行比较和综合分析�从收率角度考
虑�温度Ⅱ的影响最大（极差为50．2） �温度Ⅱ升
高�产品收率提高；其次是溶剂水的用量�水用量
增加�收率明显降低�主要因为三聚氰氯强烈的水
解作用�在0℃冰水中可存在12h 不水解�水温
超过10℃即发生水解�而在30℃经过1h 就约有
40％水解．因此�第一阶段的反应温度定在10℃
以下�发生第一个氯原子的取代�但没有反应的三
聚氰氯仍然不可避免地要发生水解�这是整个试
验收率不高的原因所在（最高为46．3％） ．三聚氰

氯的加料方式影响最小（极差为10．1） 选取第二
种．

对产物同时进行了熔点和元素分析后�发现
随第二阶段反应温度升高�产物的熔点越高�元素
分析也与理论计算值不吻合．原因可能为：升温一
方面可加速二氯、三氯的取代�由文献［3］ 可知�三
氯取代物熔点为198～200 ℃�二氯取代物
（CDTMTZ）一水合物熔点为225～226℃�如果发
生了多氯取代�熔点应降低而不是升高．说明升温
另一方面加剧了三聚氰氯的水解�使得产物中多
氯取代物并不多．因此�单纯收率高还不能认为都
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是产物CDTMTZ（二氯取代物） ．试验条件优化后
的产物元素分析结果及熔点如表2所示．

从表2中可看出�本实验结果与文献值稍有
偏差�原因之一是实验中所用原料均为工业品�尤
其是三聚氰氯�外观发黄且有块状物�表明已有明
显水解发生．筛分除去块状物�再用二口恶烷重结
晶提纯．尽管如此�其元素分析结果仍与理论计算
结果有偏差�见表3．

表2　C21H36N5O2Cl·H2O 元素分析结果及熔点
Tab．2　Elemental analysis by weight and m．p．of

C21H36N5O2Cl·H2O
项目 N／％ C／％ H／％ O／％ Cl／％ 熔点／℃
理论值 15．7856．79 8．63 10．81 7．99 －
试验值 15．6956．44 8．38 11．25 8．00 223．8～226．4
文献值 15．7156．50 8．72 11．21 7．86 225～226

表3　主要原料元素分析结果
Tab．3　Elemental analysis by weight of reagents ％

项目 物质 H C N Cl O
理论计
算值

C3N3Cl3
哌啶醇

－ 19．52 22．78 57．75 －
12．10 68．79 8．92 － 10．19

原料提
纯结果

C3N3Cl3
哌啶醇

0．005 19．88 22．92 56．25 0．95
12．39 69．27 9．12 － 10．11

3　结论
（1） 光稳定剂中间体2-氯-4�6-二（2�2�6�6-四

甲基-4-哌啶氧基）-1�3�5-三嗪的制备�用水作溶剂
时�适宜的条件为第一阶段反应温度5℃～8℃�
时间2小时�第二阶段反应温度75℃～80℃�时间
24小时�TMPONOL 与TCC 用理论配比．

（2） 在适宜条件下制备的产物熔点223．8～
226．4℃�与文献值较为吻合；元素分析结果与理
论计算值及文献值都较为一致．

（3） 水作溶剂�成本低�操作简单�后处理方
便且无污染�具有很好的工业应用前景．
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Preparation of 2-Chloro-4�6-Bis （2�2�6�6-Tetramethyl
Piperidinyl-4-Oxy）-1�3�5-Triazine
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（1．College of Chemical Engineering�Zhengzhou University �Zhengzhou 450002�China ；2．Henan CAPA Group�Gongyi 451200�China）

Abstract ：As a kind of inter-media of hindered amine light stabilizers （HALS） �2-chloro-4�6-bis（2�2�6�6-tetram-
ethyl piperidinyl -4-oxy）-�3�5�-triazine（CDTMTZ） is a kind of light stabilizer as well as base of macromolecule
HALS．During the two stages of preparation of CDTMTZ�the reaction temperature and ti me �solvent �reactants ratio
and adding manner of Tricyanogen chloride （TCC） are examined ．The suitable preparation parameters obtained un-
der theoretical reagents ratio in solvent water are ：T1＝5～8℃�t1＝2h；T2＝80℃�t2＝24h．The melting point
of CDTMTZ is 223．8℃～226．4℃．
Key words ：light stabilizer ；2-chloro-4�6-bis （2�2�6�6-tetramethyl piperidinyl-4-oxy）-1�3�5-trianine ；prepara-

tion ；melting point ；elemental analysis
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