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摘!要!以二苯醚和乙酰氯为反应原料"经*I8=C=G3?IBHJN酰基化反应一步合成’3苯氧基苯乙酮$通过单因

素试验%正交试验考察了反应原料配比%催化剂用量%反应温度和溶剂对反应的影响"确定了最佳反应条件&以

二硫化碳为溶剂"反应温度!"-"原料配比9!二苯醚#m9!乙酰氯#m9!无水氯化铝#\$1"m$1!m!1’"反应

时间’;"该条件下目标物收率可达)$.$
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!!’3苯氧基苯乙酮是一种重要的有机中间体"
在医药%农药%酯类液晶及耐高温材料等领域有广
泛的应用($"!)$据报道(&!()’3苯氧基苯乙酮的合
成路线有两种&第一种是以苯酚和对溴!氯#苯乙
酮经LGGRB99反应合成’第二种是以二苯醚和乙
酰氯经*I8=C=G3?IBHJN酰基化反应合成(%)$两条
路线相比较"第一条路线有很多缺点"如反应温度

高"时间长"原料贵"副产物多"产物后处理难等
等"还要用到结构复杂的配体化合物$但目前对
合成’3苯氧基苯乙酮的路线优化还未见报道"本
研究选用第二种路线"以乙酰氯为酰基化试剂"无
水氯化铝为催化剂"考察催化剂用量%酰基化试剂
用量%反应温度和溶剂对产物产率的影响"确定了
该反应的最佳条件$反应方程式如下&

$!试验部分

>1>!仪器与试剂
仪器为_aLf5a32Y3(""型超导核磁共振

仪!溶剂?]?G&"内标 +Y0#’Aa’&(红外光谱仪
!f_I压片#"[+3’双目显微熔点测定仪!温度计
未校正#’试剂有二苯醚%乙酰氯为化学纯’无水氯
化铝%二硫化碳%苯%二氯甲烷均为分析纯$

" 收稿日期：!""%3$!3$/!!修回日期：!""#3"$3!!
作者简介：吴绍东!$/)"W#"男"山西大同人"在读硕士"主要从事精细有机合成研究$N;BFCF9>UK%OB;FF1<FR1<9

"通讯作者&周文明!$/%%W#"男"湖南桑植人"副教授"主要从事有机合成和天然产物化学研究$万方数据



>1?!试验方法
在装有温度计!恒压漏斗!冷凝管"带干燥管

和 4?G气体吸收装置#的$""RD三口烧瓶中放
入磁搅拌子$依次加入&"RD溶剂$无水氯化铝$
二苯醚""1"!(RFG$’1!(>#$稳定滴加乙酰氯$控
制反应温度%滴加完毕后$继续搅拌反应$直到无

4?G气体产生$约需’;&改用普通蒸馏装置$将
溶剂蒸出&稍冷后将烧瓶置于冰水浴中$滴加浓
盐酸酸解$控制滴加速度使混合物的温度在%"-
以下&生成大量的黄色固体$以苯萃取后$过滤$
将固体不溶物用足够的水溶解$用("RD苯分两
次萃取$合并所有的有机相$依次用等体积(.
6Bb4溶液!适量水洗$直至有机相呈中性%加无
水硫酸镁干燥过夜$将产物进行过滤!浓缩!硅胶
柱层析得淡黄色粉末状产品$熔点’%!’)-"文
献’%(值’/-#&催化剂用量!酰基化试剂用量!
反应温度和溶剂等因素的D/"&’#正交试验结果
见表$和表!&
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!!结果与讨论

?1>!合成条件
从正交试验可知$用*I8=C=G3?IBHJN酰基化反

应合成’3苯氧基苯乙酮反应条件的优化组合为

2!_$?&]$$2!_!?!]四个因素;值大小分别是

]#?#_#2$所以催化剂投入量最为重要$酰化
剂!温度和溶剂顺序次之&由于无水氯化铝与酰
基化试剂所形成的配位体中$?3?G键断裂形成的
酰基正离子作为亲核试剂进攻二苯醚$所以增加
无水氯化铝的投入有利于反应进行%酰基是致钝
基$引入酰基会降低苯的活性$*I8=C=GW?IBHJN化
反应只能在苯环上引入一个酰基$故酰基化试剂
投入稍过量将利于反应&

表?!DE!DK"正交试验结果
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!!按此条件进行平行试验$得到’3苯氧基苯乙
酮的平均产率为)"1&.&但单因素试验得到的
结果*在其他条件确定的情况下$催化剂与二苯醚
的摩尔比达到$m!1’时$产率最高$故采用组合

2!_$?&]& 进行平行试验$发现产物平均产率达
到)$1%.$较正交试验得到的产物产率稍高$故
以组合2!_$?&]& 为合成的最佳条件&

?B?!产物的分离

*I8=C=G3?IBHJN酰基化以无水氯化铝为催化
剂$无水氯化铝与产物形成很稳定的氯化铝配合
物’#($首先要酸解该配合物$试验中以优化组合

2!_$?&]& 为反应条件$采用&种条件对配合物
进行酸解&秦丙昌等’#(发现直接用水就可以使配
合物水解$而且产物的回收率较传统的方法高$即
将反应物倒入冰水与浓盐酸的混合物进行酸解’)(

或在冷却和搅拌下将浓盐酸滴入反应瓶中$分解
芳酮3三氯化铝络合物’)$/(&由于酸解过程要放出
大量热$故应控制滴加浓盐酸的速度$使温度不超
过%"-$待沉淀溶解后$依次进行萃取!洗涤!干
燥!蒸馏$得到产物&

&!结 论

在反应温度为!"-$以二硫化碳作溶剂$物
料比为9"二苯醚#m9"乙酰氯#m9"无水氯化铝#

\$1"m$1!m!1’的反应条件下$反应产物’3苯
氧基苯乙酮产率可达 )$. 以上"文献’%(值

#).#$产物熔点’%!’)-"文献’%(值’/-#%Aa
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$((1%$!$&$1))!$&"1%$!$&"1"/!$!’1%!!$!"1$(!

$$#1&(!!%1&(&用水代替盐酸水解芳酮3三氯化
铝络合物!既节省了盐酸!又避免了使用盐酸时大
量酸雾逸出造成的环境污染&该合成方法原料易
得!反应条件温和!收率较高!适合工业化生产&
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