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摘  要：以氯亚钯酸钠为钯源与 Binap反应，合成了[2,2'-双(二苯基膦)-1,1'-联萘]二氯化钯，收率达

97.4%，合成原料相对廉价易得，合成过程简单、绿色环保。通过元素分析、红外光谱(IR)以及核磁

共振分析(
1
H-NMR、31

P-NMR)等手段，证实了所合成产物的组成与结构，产物具有较高纯度。 
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Abstract: Dichloro[2,2'-bis(diphenylphosphino)-1,1'-binaphthyl]palladium(II) was prepared by reaction of 

2,2'-bis(diphenylphosphino)-1,1'-binaphthyl with Na2PdCl4. The compound could be synthesized easily 

under green production conditions with low cost, and reached a yield of 97.4%. The chemical structure of 

dichloro-[2,2'-bis(diphenylphosphino)-1,1'-binaphthyl]palladium(II) was characterized by elemental 

analysis, infrared spectra, 
1
H and 

31
P nuclear magnetic resonance. And the product was proved to be with 

high purity. 
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手性不对称催化合成是目前化学学科最为活跃

的研究之一，手性化合物因其独特的性质，在医药、

食品、香料等方面应用广泛。目前获得手性化合物

的方法有 3 种，包括从天然产物中提取、外消旋体

拆分和不对称催化合成。不对称催化合成因具有反

应速度快、产率高、专一性强、产物容易分离等优

点，已发展成最经济有效地合成手性化合物的方法，

即选择一种手性诱导催化剂，将其手性信息传递给

目标产物，使无手性或者潜手性的作用物转化为手

性产物。这一领域最重要的进展是手性膦配体 2,2'-

双(二苯基膦)-1,1'-联萘(Binap)的问世，将 Binap 与过

渡金属形成的配合物应用到催化反应中，表现出特

殊的空间效应，在不对称氢化合成反应中展现出优

异的催化性能。 

国内外文献中，有关 Ru 与 Binap 形成的系列

催化剂(Ru-Binap)的制备报道[1-4]较多，贵金属 Pd

与 Binap 形成的 PdCl2(Binap)催化剂对 C=C、C=O、

C=N 双键的不对称催化加氢及关环反应有极好的

对映选择性，目前其合成主要以(1,5-环辛二烯)氯

化钯或者苯甲腈(乙腈)与钯的络合物为原料[5-6]，但

腈类化合物属高毒类物质，环境污染比较大，使用

的(1,5-环辛二烯)氯化钯价格较高。本文研究了该

化合物的另一种合成途径，即以较易得的氯亚钯酸

钠为原料，与 Binap 直接反应进行合成，并用元素

分析、红外光谱(IR)以及核磁共振(
1
H-NMR、31

P- 

NMR)等分析手段，对其化学结构进行表征分析。 
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1 实验 

 

1.1 试剂、仪器和测定方法 

试剂：氯亚钯酸钠(Pd 含量：36.1%)，西安凯

立化工有限公司；2,2'-双 (二苯基膦 )-1,1'-联萘 

(Binap)，恒森博源，纯度大于 98%；氮气纯度大于

99.99%；其他试剂均为分析纯。 

仪器：元素分析仪，Vario EL III；红外光谱仪，

Brucker Tensor27，采用 KBr 压片法；超导傅立叶数

字化核磁共振谱仪，Bruker Avance 300 MHz，以氘

代氯仿为溶剂。 

测定：采用二甲基乙二肟重量法(GB/T 15072.4- 

94)测定 Pd 含量。 

1.2 制备 

取氯亚钯酸钠 2.0 g (6.8 mmol)，用 10 mL 纯水

溶解，然后加入 30 mL 无水乙醇稀释，备用。 

氮气气氛下将 4.2 g (6.8 mmol) S-Binap (或

R-Binap，根据所需产物的手性需求选择)加入到 50 

mL 二氯甲烷中，然后加热至 35℃，待配体完全溶

解体系呈透明溶液，滴加上述氯亚钯酸钠溶液，滴

加完后继续反应 3 h，冷却。再将反应液室温下减压

浓缩，至体积不再减小时，过滤，依次用水、无水

乙醇、乙醚进行洗涤，即得橙黄色粉末 5.3 g，产率

为 97.4%。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 元素分析 

[2,2'- 双 ( 二 苯 基 膦 )-1,1'- 联 萘 ] 二 氯 化 钯

[C44H32Cl2P2Pd]的 C、H、Pd 元素理论含量分别为

66.06%，4.03%，13.30%，产物的 C、H、Pd 元素

分析结果分别为 66.24%，4.22%，13.01%，测定值

与理论值较好吻合。 

2.2 红外光谱分析 

合成产物的红外光谱结果见图 1。3489 cm
-1 处

的吸收为羟基的振动吸收峰(vO-H)，可能由于产物未

完全干燥或者空气中的水分影响；3053 和 1310 cm
-1

处的吸收为芳环上 C-H 的伸缩振动(vC-H)和弯曲振

动吸收峰(δC-H)；1623、1585 和 1489 cm
-1 处的吸收

归属于苯环的骨架振动(vC=C(benzen))，1430 和 1097 

cm
-1 处的吸收归属于 C-P 的振动吸收峰(δP-ph)，860、

813 cm
-1 处的吸收为萘环(连四取代苯)的特征吸收

峰，741 cm
-1 处的吸收为一取代苯的特征吸收峰[7]。 

 

图 1 PdCl2(S-Binap)的红外光谱图 

Fig.1 IR spectra of PdCl2(S-Binap) 

 

2.3 核磁共振分析 

经干燥后合成产物的核磁共振氢谱(
1
H-NMR)

如图 2 所示。化学位移在(6.5~7)×10
-6之间的为苯环

氢，在 7~8×10
-6 归属于萘环上的氢[8]。δ=1.56×10

-6

为溶剂残留水峰，δ=7.26×10
-6 为溶剂氯仿峰。 

 

 

图 2  PdCl2(S-Binap)的核磁共振氢谱 

Fig.2 1H-NMR spectra of PdCl2(S-Binap) 

 

室温下产物的核磁共振磷谱(
31

P-NMR)如图 3

所示。谱图中只出现了一组共振峰，δ=28.8×10
-6 归

属于与 Pd 配位的 2,2'-双(二苯基膦)-1,1'-联萘[9]，未

发现游离的 2,2'-双(二苯基膦)-1,1'-联萘，说明该合

成途径配体与 Pd(II)配位充分，合成所得产物的纯

度较高。 

 



 

52 贵 金 属 第 36 卷 

 

 

图 3  PdCl2(S-Binap)的核磁共振磷谱 

Fig.3  31P-NMR spectra of PdCl2(S-Binap) 

 

3 结论 

 

以 Na2PdCl4 和 Binap 为原料直接合成了

PdCl2(Binap)，产物收率可达 97.4%，合成所使用的

原料相对廉价易得，合成过程绿色环保，有利于降

低 PdCl2(Binap)催化剂成本。元素分析、IR 以及核

磁共振分析结果表明，本法合成产物具有较高纯度。 
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