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N-十二烷基丙烯酰胺的合成研究
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摘要: 以十二伯胺和丙烯酸为原料在室温条件下合成 N-十二烷基丙烯酰胺，其结构经 IR、1 H NMR 鉴定
表征．通过单因素实验研究了溶剂种类、反应温度、反应时间及物料配比对产物产率的影响，从而建立正
交实验得出合成 N-十六烷基丙烯酰胺的最优工艺条件: 以氯仿为溶剂，反应温度 25 ℃，反应时间 4 h，物
料配比为 1∶ 1． 1 时，平均产率达到 80% ．
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0 引言

带有 N-长链烷基的丙烯酰胺及其聚合物含有
典型的两亲性分子结构，在水溶液中长链烷基基团

发生强烈的疏水缔合作用，产生独特流变性能，在

3 次采油、钻井、药物控制释放等领域有着广阔的应
用前景［1-2］．由于其在水面上具有良好的成膜性能，
可以在适当的条件下制备高度排列一致多层 LB
膜，然后应用于 248 nm 紫外光刻，刻蚀图像具有较
高的分辨率和灵敏度［3-5］．
基于 N-长链烷基丙烯酰胺的广泛应用前景，而

目前对于该类化合物合成方法国内还鲜有报道，本

文在温和反应条件下以十二伯胺为原料制备 N-长
链烷基丙烯酰胺，通过正交实验，确定最佳合成工艺

条件，使 N-十二烷基丙烯酰胺产率达到 80%，能满
足工业规模生产的要求．

1 实验部分

1． 1 主要仪器与试剂

实验仪器: Bruker Vector 22 型红外光谱仪( 瑞
士 Bruker 公司) ，KBr压片; Bruker DPX-400 MHz 型
核磁共振仪( 以 CDCl3为溶剂，TMS 为内标) ; DF-1
型集热式磁力加热搅拌器( 浙江省乐清市乐成电器

厂) ;WC-1 型显微熔点仪，温度计未校正．

丙烯酸购于天津市科密欧化学试剂开发中心;

十二烷基胺、三乙胺购于天津市化学试剂一厂，使用
前未经纯化; 其余所用药品溶剂均为分析纯，使用前

未进一步处理．柱层析用青岛海洋化工厂生产的硅
胶 G( 200 ～ 300 目) ，常压下进行分离．

1． 2 N-十二烷基丙烯酰胺的合成步骤

N-十二烷基丙烯酰胺的合成路线如下:

CH3 ( CH2 ) 11NH2 + COCl
N( Et) 3

→ 
rt． CONH( CH2 ) 11 CH3

将装有带干燥管的气体回收装置、温度计、球形
冷凝器和搅拌子的 500 mL三颈瓶置入冷水浴中，加
入 0． 10 mol 烷基胺，用适量氯仿搅拌溶解，加入
0. 11 mol( 15． 2 mL) N ( Et) 3作为缚酸剂，用滴液漏
斗逐滴滴加 0． 11 mol( 8． 9 mL) 的新鲜制备的丙烯
酰氯，滴完后撤去冷水浴，在室温下反应 4 h，反应结
束后反应液为微黄色． 反应液先后用 1 mol /L 的盐
酸、1 mol /L的碳酸氢钠溶液和饱和食盐水洗涤，静
置分液，有机层用 CaCl2干燥后减压旋蒸至较少量，
通过柱层析提纯，旋蒸出溶剂后真空干燥得产品．
产品 N-十二烷基丙烯酰胺( DMA) 为白色粉末，

平均收率为 72． 3%，m． p． : 50 ～ 52 ℃ ． 1 H NMR
( CDCl3 ) ，δ: 6． 28 ( d，J = 16． 7 Hz，1H， C CH ) ，
6． 04 ～ 6． 11 ( m，1H，CH 2 C ) ，5． 63 ( d，J =
10． 04 Hz，1H，CH 2 C) ，5． 51( s，1H，NH) ，3． 33 ( d，
J = 15． 12 Hz，2H，N—CH2 ) ，1． 52 ～ 1． 55 ( m，2H，
N—C—CH2 ) ，1． 25( s，18H，CH2 ) ，0． 86 ～ 0． 89 ( m，



3H，CH3 ) ． IR，ν / cm
－1 : 3 271. 8，1 653． 0，1 619． 7，

1 551． 4，1 473． 3，1 406． 8，964． 4，697． 3．

2 结果与讨论

十二伯胺与丙烯酰氯的反应是合成目标产物的

决定步骤，该步反应决定了最终收率． 本文以 N-十
二烷基丙烯酰胺的合成为例，考察了溶剂种类、反应
温度、反应时间、物料配比 4 个因素对产率的影响．

2． 1 溶剂的选择

常见溶剂可用乙酸乙酯、二甲基甲酰胺( DMF)
和氯仿，其中乙酸乙酯会发生副反应从而影响产率;

DMF溶解性强但后处理困难，不利于产物提纯． 由
于该反应基本保持在室温进行，所以本实验选择沸

点适中、溶解性较强的氯仿为溶剂最合适．
2． 2 反应温度对产率的影响
由图 1 可见，在其他条件不变的情况下，随着反

应温度的升高，产物产率逐渐升高，当反应温度在

25 ℃ 时产率达到最高． 进一步升温会导致产率迅
速下降．分析原因是温度过高会导致丙烯酰氯挥发
加速，造成原料损失; 同时在较高温度反应条件下，

反应液残留有粘性油状物，说明有低聚物生成，这都

导致产率下降．

图 1 反应温度对产率的影响
2． 3 反应时间对产率的影响
从图 2 可知，在其他条件不变的情况下，适当延

长反应时间可以使产物产率提高．当反应时间为 4 h
时，产率最高达 78%，随后产率基本趋于稳定．综合
考虑生产成本，反应时间控制在 4 h最佳．
2． 4 物料摩尔配比对产率的影响
从图 3 可知，丙烯酰氯与十六烷基伯胺的摩尔

配比在 0． 9 ～ 1． 1 范围内，产物产率随物料配比增大
而增加，当丙烯酰氯和十六烷基伯胺的摩尔比为

1. 1∶ 1 时产物产率达最大．继续增大物料配比，产率

反而小幅减小，原因是丙烯酰氯适当过量有助于反

应速率增加，而过量太多时有副反应发生，并且会增

加后处理的难度，因此最佳物料摩尔配比为 n( 丙烯
酰氯) ∶ n( 十六烷基伯胺) = 1． 1∶ 1．

图 2 反应时间对产率的影响

图 3 物料摩尔配比对产率的影响

2． 5 正交实验结果分析

进一步通过正交实验来确定最优合成工艺条

件．以反应温度( A) 、反应时间( B) 、物料配比( C)
为因素，每个因素取 3 个水平，采用 L9 正交式样表

( 表 1) 设计实验，反应采用氯仿为溶剂．
表 1 正交试验结果

序号 反应温度 /℃ 反应时间 /h 物料配比 产率 /%

1 20 3 0． 9 50． 2
2 20 4 1． 0 53． 3
3 20 5 1． 1 55． 6
4 25 3 1． 0 67． 4
5 25 4 1． 1 80． 5
6 25 5 0． 9 73． 7
7 30 3 1． 1 68． 6
8 30 4 0． 9 66． 3
9 30 5 1． 0 65． 8

k1 /% 53． 0 62． 1 63． 4
k2 /% 73． 9 66． 7 62． 2
k3 /% 66． 9 65． 0 68． 2
R /% 20． 8 4． 6 6． 1
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2． 6 强化实验

根据上述的正交实验结果，在最佳反应工艺条

件下进行 5 次强化实验，反应平均收率在 80%，相
比文献［6］中报道的收率有明显地提高．

3 结论

( ⅰ) 以十二伯胺作为原料在室温条件下制备了

N-十二烷基丙烯酰胺，产物经 IR、1H NMR进行了结
构表征，证实为目标产物．
( ⅱ) 由正交实验获得最优合成工艺条件: 以氯

仿为溶剂，当反应温度 25 ℃、反应时间为 4 h、丙烯
酰氯与十二烷基伯胺的配比为 1． 1∶ 1 时，产物产率
达到 80% ．
( ⅲ) 通过规律性实验得到影响 N-十二烷基丙烯
酰胺产率的各个因素，其中各因素对产率的影响作

用顺序为反应温度 ＞物料配比 ＞反应时间．
( ⅳ) 经过强化实验得到验证，这为实验室合成

及未来工业生产不同碳链的 N 取代长链烷基丙烯
酰胺类化合物提供了一条可行的合成路线．
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The Researches on Synthesis of N-Dodecylacrylamide

WANG Jun1，LIU Fang 1，LI Quan-liang 1，XU Wen-jian2，LI Tie-sheng2
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Abstract: N-dodecylacrylamide was synthesised under moderate reaction condition by dodecanamine and acrylic，
which was characterized by IR and 1H NMR． A variety of reaction effects were investigated such as solvent type，
temperature，time and feed ratio which impact on the yield． Thus the optimum reaction condition of preparation of N-
dodecylacrylamide obtained by orthogonal test were as follows: using trichloromethane as solvent，reaction tempera-
ture 25 ℃，reaction time 4 h，feed ratio 1． 1，the average yield reached 80% ．
Key words: N-dodecylacrylamide; synthesis; orthogonal test
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