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(57)摘要

本发明涉及一种含硅氧烷二胺的制备方法，

以不锈钢高压反应釜为反应器、以甲苯为溶剂，

采用四甲基二硅氧烷与烯丙胺为原料，在催化剂

存在下直接进行硅氢加成反应，然后再经减压蒸

馏，得到1,3-双(γ-氨丙基)-1,1′,3,3′-四甲基

二硅氧烷。该方法在完全无水无氧的反应环境

下，保证烯丙胺可一步直接与硅氢化合物进行硅

氢加成反应，而无需进行氨基的保护与脱保护等

步骤，大大简化了反应工艺。且采用自制的

Karstedt含铂催化剂，可在减少催化剂用量的同

时大幅提高催化效率，其一定的加成选择性可减

少产物中的同分异构体，提高收率，降低成本。制

得的含硅氧烷二胺的纯度可达98％～99.5％，收

率可达75％～85％。
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1.一种含硅氧烷二胺的制备方法，以不锈钢高压反应釜为反应容器，以甲苯为溶剂，采

用四甲基二硅氧烷与烯丙胺为原料，在Karstedt含铂催化剂存在下直接进行硅氢加成反

应，然后再经减压蒸馏，得到1,3-双(γ-氨丙基)-1,1′,3,3′-四甲基二硅氧烷。

2.如权利要求1所述的制备方法，具体包括以下步骤：

1)将四甲基二硅氧烷与烯丙胺溶于一定比例的甲苯中，并同催化剂一起加入高压反应

釜中，用氮气置换反应釜中的空气5～15次，再冲入一定压力的氮气后，置于加热装置中搅

拌并升温，反应一定时间，待反应结束后冷却至室温；

2)先蒸出步骤1)中的低沸物后，再减压蒸馏，在99-101℃/2mmHg收集馏分，即为1,3-双

(γ-氨丙基)-1,1′,3,3′-四甲基二硅氧烷。

3.如权利要求1或2所述的制备方法，其特征在于，所述Karstedt含铂催化剂的质量是

烯丙胺质量的0.1‰～0.1％。

4.如权利要求1或2所述的制备方法，其特征在于，所述四甲基二硅氧烷与烯丙胺的摩

尔比为1:(2～3)。

5.如权利要求4所述的制备方法，其特征在于，所述四甲基二硅氧烷与烯丙胺的摩尔比

为1:(2～2.5)。

6.如权利要求1或2所述的制备方法，其特征在于，所述甲苯质量为反应体系总质量的

50％～70％。

7.如权利要求2所述的制备方法，其特征在于，步骤1)中冲入一定压力氮气，使反应体

系在0.1MPa～2MPa下进行反应。

8.如权利要求2所述的制备方法，其特征在于，步骤1)中升温至50℃～200℃。

9.如权利要求2所述的制备方法，其特征在于，步骤1)中所述的反应时间为1～10小时。

权　利　要　求　书 1/1 页

2

CN 106496261 B

2



一种含硅氧烷二胺的制备方法

技术领域

[0001] 本发明属于有机合成材料的技术领域，涉及一种含硅氧烷二胺的制备方法。

背景技术

[0002] 含硅氧烷二胺在工业上是重要的中间体，有着广泛的应用价值。1,3-双(γ-氨丙

基)-1,1′,3,3′-四甲基二硅氧烷是文献报道较早、也是研究较为广泛的一种含硅氧烷二胺

单体，其可作为单体将含硅基团引入刚性的聚酰亚胺主链中，得到具有优异溶解性、抗冲击

性、加工性、粘结性、耐高低温性及更低的吸湿率和介电常数的含硅聚酰亚胺。此外，还可进

一步制备成二氨基封端的低聚物，作为环氧树脂的固化剂、双马来酰亚胺树脂的增韧扩链

剂等，均具有较优的性能。

[0003] 1 ,3-双(γ-氨丙基)-1 ,1′,3,3′-四甲基二硅氧烷的制备方法通常是将烯丙胺经

过氨基保护后，与四甲基二硅氧烷(含氢双封头剂)在铂催化剂下经二次硅氢加成反应后，

脱除氨基保护基而制得。如胡轶喆等在“含硅聚酰亚胺的合成及性能研究”一文中，采用六

甲基二硅氮烷对烯丙胺进行氨基保护后，将其再与四甲基二硅氧烷进行硅氢加成反应，然

后再脱氨基保护基，制得该含硅氧烷二胺。JP1995055953采用类似的方法制备该含硅氧烷

二胺。这类方法的共同缺点是步骤冗杂繁琐，耗时长效率低，副产物较复杂，纯化难度大，因

此导致最终产物收率低。其所用的氨基保护原料价格高昂，且氨基保护中间产物收率较低，

这增加了生产成本。

[0004] US6087520涉及一种烯丙胺经氨基保护后，与含氢二甲基烷氧基硅烷经一次硅氢

加成制得该含硅氧烷二胺的方法：将烯丙胺的氨基保护物与二甲基乙氧基硅烷经硅氢加成

并脱除氨基保护基后，经水解脱醇缩合制得该含硅氧烷二胺。该方法最终收率可达86％，且

无同分异构体。但是仍需对烯丙胺进行氨基的保护和脱除，以烯丙胺经氨基保护后的中间

产物为原料，其制备成本较高，且水解脱醇缩合的步骤较为繁琐；此外主要原料含氢二甲基

烷氧基硅烷成本较高，步骤繁琐。

[0005] JP1990304094公开了将烯丙胺直接与含氢烷氧基硅烷在铂催化剂下经一次硅氢

加成反应，并水解脱醇缩合制得该含硅氧烷二胺的方法。该方法避免了氨基的保护与脱保

护，但是原料及催化剂的成本较高不经济，且仍需经水解脱醇缩合，步骤繁琐。

[0006] 可见，现有该含硅氧烷二胺的制备方法需进行氨基的保护与脱保护、或经水解脱

醇缩合，步骤繁琐耗时，且所用原料(包括氨基保护原料)及催化剂成本较高，最终收率亦不

理想。因此，亟需一种步骤工艺简单可控、原料成本相对低廉、且收率较高的含硅氧烷二胺

制备方法。

发明内容

[0007] 本发明涉及一种1,3-双(γ-氨丙基)-1,1′,3,3′-四甲基二硅氧烷的制备方法。该

方法以不锈钢高压反应釜为反应容器、以甲苯为溶剂，采用四甲基二硅氧烷(含氢双封头

剂)与烯丙胺为原料，在催化剂存在下直接进行硅氢加成反应，然后再经减压蒸馏，得到1,
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3-双(γ-氨丙基)-1,1′,3,3′-四甲基二硅氧烷。其中，催化剂优选自制的Karstedt含铂催

化剂(卡式试剂：1,3′-二乙烯基四甲基二硅氧烷铂)。反应式如下式所示：

[0008]

[0009] 在具体实施例中，1,3-双(γ-氨丙基)-1,1′,3,3′-四甲基二硅氧烷的制备方法包

括以下步骤：

[0010] 1)将四甲基二硅氧烷(含氢双封头剂)与烯丙胺溶于一定比例的甲苯中，并同卡式

试剂一起加入不锈钢高压反应釜中，用氮气置换反应釜中的空气5～15次，再冲入一定压力

的氮气后，置于加热装置中搅拌并升温，反应一定时间，待反应结束后冷却至室温；

[0011] 2)先蒸出步骤1)中的低沸物后，再减压蒸馏，收集(99～101℃/2mmHg)的馏分，即

为1,3-双(γ-氨丙基)-1,1′,3,3′-四甲基二硅氧烷。

[0012] 其中，步骤1)中所述四甲基二硅氧烷与烯丙胺的摩尔比优选为1:(2～3)，更优选

为1:(2～2.5)。

[0013] 步骤1)中所述甲苯质量用量优选为反应体系总质量的50％～70％。

[0014] 步骤1)中所述卡式试剂为1,3′-二乙烯基四甲基二硅氧烷铂(Karstedt含铂催化

剂，铂含量为0.1％～2％)；所用卡式试剂的质量是烯丙胺质量的0.1‰～0.1％。

[0015] 步骤1)中冲入一定压力的氮气，使反应体系优选保持在0.1MPa～2MPa下进行反

应，更优选为保持在0.5MPa～1MPa下进行反应。

[0016] 步骤1)中升温至50℃～200℃，优选升温至80℃～150℃。

[0017] 步骤1)中所述反应时间优选为1～10小时，更优选为3～6小时。

[0018] 本发明以不锈钢高压反应釜为反应器、并以甲苯为溶剂，采用高压釜及高沸点溶

剂，解决了因烯丙胺和含氢双封头剂的沸点均低于反应温度而在常压下难以保证体系温度

达到反应温度的问题。使得在完全无水无氧的反应环境下，保证烯丙胺可一步直接与硅氢

化合物进行硅氢加成反应，而无需进行氨基的保护与脱保护、或水解脱醇缩合等步骤，大大

简化了反应工艺。且采用自制的Karstedt含铂催化剂直接催化烯丙胺与双封头剂进行硅氢

加成，可在减少催化剂用量的同时大幅提高催化效率并提高收率，降低成本。同时，

Karstedt含铂催化剂有一定的加成选择性，可减少产物中同分异构体的含量。本发明制得

的1,3-双(γ-氨丙基)-1 ,1′,3,3′-四甲基二硅氧烷的纯度可达98％～99.5％，收率可达

75％～85％。

具体实施方式

[0019] 为了使本技术领域人员更好地理解本发明方案，下面将对本发明实施例中的技术

方案进行清楚、完整地描述，显然，所描述的实施例仅仅是本发明一部分的实施例，而不是

全部的实施例。基于本发明中的实施例，本领域普通技术人员在没有做出创造性劳动前提

下所获得的所有其他实施例，都应当属于本发明保护的范围。

[0020] 实施例1：

[0021] 于500mL不锈钢高压反应釜中加入62.7g(1.1mol)烯丙胺、67.15g(0.5mol)四甲基

二硅氧烷、170g甲苯、0.1g卡氏试剂，用氮气置换反应釜中空气8次，冲入0.5MPa压力的氮气
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后置于油浴锅中，搅拌并升温至80℃保持3h，再升温至110℃保持3h，待反应结束后冷却至

室温；蒸出低沸物后收集(99～101℃/2mmHg)的馏分，得产物1,3-双(γ-氨丙基)-1,1′,3,

3′-四甲基二硅氧烷98.8g，纯度99.5％，收率为79.5％。

[0022] 实施例2：

[0023] 于1000mL不锈钢高压反应釜中加入125.4g(2.2mol)烯丙胺、134.3g(1mol)四甲基

二硅氧烷、0.2g卡氏试剂，用氮气置换反应釜中空气8次，冲入0.5MPa压力的氮气后置于油

浴锅中，搅拌并升温至80℃保持3h，再升温至110℃保持3h，待反应结束后冷却至室温；蒸出

低沸物后收集(99～101℃/2mmHg)的馏分，得产物1,3-双(γ-氨丙基)-1,1′,3,3′-四甲基

二硅氧烷200.2g，纯度98.9％，收率为80.56％。

[0024] 实施例3：

[0025] 于500mL不锈钢高压反应釜中加入62.7g(1.1mol)烯丙胺、67.15g(0.5mol)四甲基

二硅氧烷、170g甲苯、0.1g卡氏试剂，用氮气置换反应釜中空气8次，冲入0.8MPa压力的氮气

后置于油浴锅中，搅拌并升温至80℃保持3h，再升温至110℃保持3h，待反应结束后冷却至

室温；蒸出低沸物后收集(99～101℃/2mmHg)的馏分，得产物1,3-双(r-氨丙基)-1 ,1’,3,

3’-四甲基二硅氧烷95.8g，纯度98.5％，收率为77.1％。

[0026] 实施例4：

[0027] 于500mL不锈钢高压反应釜中加入62.7g(1.1mol)烯丙胺、67.15g(0.5mol)四甲基

二硅氧烷、170g甲苯、0.1g卡氏试剂，用氮气置换反应釜中空气8次，冲入0.5MPa压力的氮气

后置于油浴锅中，搅拌并升温100℃并保持6h，待反应结束后冷却至室温；蒸出低沸物后收

集(99～101℃/2mmHg)的馏分，得产物1,3-双(γ-氨丙基)-1 ,1′,3 ,3′-四甲基二硅氧烷

87.5g，纯度98.1％，收率为75.4％。

[0028] 实施例5：

[0029] 于1000mL不锈钢高压反应釜中加入125.4g(2.2mol)烯丙胺、134.3g(1mol)四甲基

二硅氧烷、0.2g卡氏试剂，用氮气置换反应釜中空气8次，冲入0.2MPa压力的氮气后置于油

浴锅中，搅拌并升温至80℃保持3h，再升温至110℃保持3h，待反应结束后冷却至室温；蒸出

低沸物后收集(99～101℃/2mmHg)的馏分，得产物1,3-双(γ-氨丙基)-1,1′,3,3′-四甲基

二硅氧烷194.2g，纯度98.6％，收率为78.1％。

[0030] 以上所述，以上实施例仅用以说明本发明的技术方案，而非对其限制；尽管参照前

述实施例对本发明进行了详细的说明，本领域的普通技术人员应当理解：其依然可对前述

各实施例所记载的技术方案进行修改，或者对其中部分技术特征进行等同替换；而这些修

改或者替换，并不使相应技术方案的本质脱离本发明各实施例技术方案的范围。
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