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新型有机电致发光材料合成工艺的研究 
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(电子科技大学微电子与固体电子学院  成都  610054) 

 
【摘要】研究了以苯甲酰肼、间苯二甲酰氯为起始原料制备1,3-双(5-苯基)-1,3,4-噁二唑苯的合成方法与工艺。

总收率为56.1%，经高效液相色谱检测产品纯度为99.9%。通过优化实验，详细探讨了溶剂、提纯方法等因素对合

成反应的影响规律。并对产品的结构与性能进行了相关的测试，其光致发光波长(PL峰)为400~472 nm，熔点为247～

248℃。 
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Abstract  Starting from benzoylhydrazine and isophthaloyl chloride，synthetic method and 

technology of (1,3-bis (5-phenyl)-1,3,4-oxadiazol-2-yl)benzene are studied in details. The yield of 
product is 56.1% and the purity is 99.9% by the analysis of HPLC. The affection laws of factors such as 
solvent and method for purification are discussed. The structure and properties of the material are also 
tested and its PL peaks are between 400~472 nm with its melting point in the range of 247～248℃。 
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新型有机电致发光材料(Electro Luminescen，EL)是继无机EL发展之后国际上新兴发展起来的交叉性前

沿研究领域。这种新型的有机显示材料及器件，与无机发光器件相比，具有许多优点：高效率、高亮度、

宽视角、低功率、驱动电压低、响应速度快、全色、易制成超薄大面积，能满足当今信息时代对显示设备

提出的更高性能和更答案信息容量的要求，同时具有优良的性能价格比。因此，它已成为电致发光领域内

一个新的研究热点，受到了化学、光学、材料学等相关学科领域的广泛重视[1-2]。目前有机电致发光材料及

器件的研究在国外已经取得了突破性的进展，发展非常迅猛，有的已得到实用化[3-4]。有机电致发光材料包

括有机小分子和聚合物材料两大类。对于有机小分子类化合物的研究有十来年的时间，研究得相对较为广

泛与深入。其中作为电子注入材料，吸电子的1,3,4-噁二唑基团具有高的电子亲和能，更是受到了研究工作
者的重视。文献[5]等合成了1,3,4-噁二唑基团取代的1,8-萘二酰亚胺类化合物，得到了较好的发光性能。本
文通过对该电子注入材料的改进研究，将两个噁二唑杂环通过一个苯环连接成一个分子，合成出1,3-双(5-
苯基)-1,3,4-噁二唑苯，其杂原子组成及芳杂环性质未改变，整个分子的电子亲和能力不变，接受电子的能
力即电子注入的能量与噁二唑相当，而化合物的共轭程度和共轭范围却更大了，电子的离域性加大，这样

更有利于电子的输运。 
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1  合成原理 

按照有机反应的基本原理和有机合成的一般方法[6]，对于1,3-双(5-苯基)-1,3,4-噁二唑苯的合成采用以下
路线：以苯甲酰肼为原料，使其与间苯二甲酰氯发生缩合反应，得到中间体二苯甲酰基间苯二甲酰肼。然

后，用五氧化二磷或三氯氧磷作脱水剂使中间体脱水成环得到目标产物。该路线如图1所示。 
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图1  1,3-双(5-苯基)-1,3,4-噁二唑苯的合成路线 

2  实  验 

2.1  实验试剂 
苯甲酰肼、间苯二甲酰氯、四氢呋喃、吡啶、三氯氧磷、乙醇等均为市售AR或CP。 

2.2  实验步骤 
2.2.1  二苯甲酰基间苯二甲酰肼(I)的合成 

在装有搅拌器、回流冷凝器和干燥管的250 mL三口烧瓶中，依次加入28.0 g苯甲酰肼、20.3 g间苯二甲
酰氯、100 mL四氢呋喃和18 mL无水吡啶，加热至65℃，回流搅拌8 h，冷却至室温，将反应液倒入1 000 mL
冰水混合物中，充分搅拌，静置过滤，反复用冰水和冷乙醇洗涤，真空干燥得白色粉末二苯甲酰基间苯二

甲酰肼25.3 g，产率63%。 
2.2.2  1,3-双(5-苯基)-1,3,4-　二唑苯(II)的合成 

在装有搅拌器、回流冷凝器和干燥管的250 mL三口烧瓶中加入20.1 g二苯甲酰基间苯二甲酰肼和50 mL
三氯氧磷，加热至105℃，回流搅拌5 h，冷至室温，将反应液倒入1 000 mL冰水混合物中，充分搅拌，静置
过滤，依次用蒸馏去离子水和乙醇洗涤后重结晶。用柱层析法(硅胶H，洗脱剂乙酸乙酯/石油醚=1∶1)分离
得到了白色片状晶体的纯品，真空干燥得白色粉末1,3-双(5-苯基)-1,3,4-噁二唑苯16.2g，产率89%。 

3  结果与讨论 

3.1  产品的结构表征与性能测试 
(1) 元素分析：意大利CARLO ERBA 1106元素分析仪测得样品含氮12.49%，含碳65.05%，含氢5.28%，

如表1所示。 
(2) 熔点测试：四川大学XRC-1显微熔点测定仪测得样品熔点为247～248℃。 
(3) 纯度测试：美国Waters 515 HPLC Pump系列高压液相色谱仪测得样品主成分含量为99.9%。 
(4) 红外光谱分析：日本理光200SXV傅里叶红外光谱仪测得样品谱图如图2所示。 

表1  产物的元素分析结果 

元素 理论值/(％) 实验值/(％) 

C 65.02 65.05 

H 5.41 5.28 

N 12.90 12.49 

100

50

0
3 663 2 997 2 331 1 665 999 333

v/cm−1

T/
(%

)

 
图2  产物的红外吸收光谱图 
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(5) 荧光光谱分析：日本HITACHI 850荧光光谱仪测得样品光致发光波长(PL峰)400～472 nm。 
3.2  合成反应的影响因素 
3.2.1  溶剂的影响 

吸收HCl的非质子溶剂显然为该合成反应的有效溶剂[7]。产物作为酰肼，故不能使用一般的N,N-二甲基
甲酰胺为溶剂。本文使用四氢呋喃，加以无水吡啶作为溶剂，得到较高的产率，并同时确定了它们之间的

较佳用量。 
3.2.2  试剂用量的影响 

在合成反应中，试剂的用量比例要恰当。苯甲酰肼与间苯二甲酰氯的比例应该稍高于2∶1。若是太高，
则反应后产物杂质含量会明显增加。若是低于该比例，则间苯二甲酰氯只是部分发生反应，得不到所期望

合成的目标产物。 
3.2.3  提纯方法的影响 

采用有机溶剂与去离子水洗涤，随后浓缩，进行重结晶，从而得到较纯的产品。其优点是既有利于后

处理，又使得产品更易纯化。从反应过程来看，该法制备目标产物所得到的是双关环和单关环的混合物，

在重结晶时不易分离。为此探索了用柱层析(硅胶H，洗脱剂乙酸乙酯/石油醚=1∶1)法分离得到了白色片状晶
体的纯品，效果很好。所合成的噁二唑衍生物可作为电子传输材料，用于器件的制作。 

4  结  论 

在酰肼与酰氯用量比例稍高于2∶1、溶剂采用四氢呋喃和无水吡啶这一较佳工艺条件下，得到了预期结
构的具有电子注入功能的1,3-双(5-苯基)-1,3,4-噁二唑苯，总收率约为56%，并采用柱层析法分离提纯，纯度
可达99.9%。收率较低及工艺较复杂是有待于进一步研究的问题。 
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