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阿魏酸异辛酯的绿色合成

唐健红，曾庆友

（华侨大学 化工学院，福建 泉州３６２０２１）

摘要：　以阿魏酸乙酯和异辛醇为原料，对甲基苯磺酸为催化剂，经酯交换反应合成阿魏酸异辛酯．分别考察

物料配比、反应温度、反应时间及催化剂用量等对合成反应的影响，并采用核磁共振氢谱和红外光谱确定产物

结构．实验结果表明：在阿魏酸乙酯０．０２ｍｏｌ，异辛醇、阿魏酸乙酯和对甲基苯磺酸的量的比为８∶１∶０．１，反

应温度８０℃，反应时间１０ｈ的合成最优条件下，阿魏酸异辛酯产率为７２％．
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阿魏酸衍生物有抗血栓形成、抗炎、止痛及调节人体免疫功能等作用，具有很高的药用价值［１?３］．阿

魏酸的衍生物在食品工业中也有许多重要的用途．如阿魏酸酯由于其内在的抗氧化性和自由基清除作

用而具有高度的生物活性，并被证实有化学防癌作用，目前己处于临床前鉴定［４］．因此，阿魏酸衍生物

的合成引起了广大研究者的兴趣［５］．目前，阿魏酸异辛酯的合成方法有很多种
［６?８］，但这些方法仍存在

溶剂有毒、反应时间长等一些问题．为克服这些工艺的不足，按绿色化学的要求，本文提出一种阿魏酸异

辛酯的绿色合成方法．

１　实验部分

１．１　试剂与仪器

阿魏酸乙酯、异辛醇、对甲基苯磺酸和碳酸钾，均为国产分析纯试剂．ＡＬ２０４?ＩＣ型电子天平（瑞士

Ｍｅｔｔｌｅｒ公司），ＮｉｃｏｌｅｔＭａｇｎａＩＲ５６０型红外光谱仪（美国Ｎｉｃｏｌｅｔ公司），ＥＣＡ?６００型核磁共振波谱仪

（日本电子株式会社）．

１．２　阿魏酸异辛酯的合成

以阿魏酸乙酯和异辛醇为原料，对甲基苯磺酸为催化剂，经酯交换反应，一锅式合成阿魏酸异辛酯．
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取４．４４ｇ（０．０２ｍｏｌ）的阿魏酸乙酯放入１００ｍＬ三口瓶中，再移取一定量的异辛醇于三口瓶中，机

械搅拌，同时加入一定量的对甲基苯磺酸．反应结束后，加入一定量的碳酸钾水溶液溶解催化剂对甲基

苯磺酸．用蒸馏水洗涤产物，倒入分液漏斗萃取，旋转蒸发得黄色液体．粗产品黄色液体经柱分离（犞（石

油醚）∶犞（乙酸乙酯）＝６∶１），可得精制后的黄色液体阿魏酸异辛酯．

产品经红外光谱（ＩＲ）和核磁共振氢谱（１ＨＮＭＲ）测定并确定结构为阿魏酸异辛酯，如图１，２所示．

液相色谱分析表明，目标物质量分数大于９９．０％．
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图１　阿魏酸异辛酯的红外吸收谱图
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图２　阿魏酸异辛酯的
１ＨＮＭＲ谱图
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２　结果与讨论

２．１　原料的摩尔比对产率的影响

在阿魏酸乙酯４．４４ｇ（０．０２ｍｏｌ），狀（对甲基苯磺酸）∶狀（阿魏酸乙酯）＝１∶１０，反应时间为１０ｈ，反

应温度为８０℃时，考察原料的摩尔比（狀（异辛醇）∶狀（阿魏酸乙酯））对目标物产率的影响．结果表明：

当狀（异辛醇）∶狀（阿魏酸乙酯）分别为４∶１，６∶１，８∶１，１０∶１和１２∶１时，阿魏酸异辛酯的产率分别

为５０．１％，５７．２％，７２．５％，６７．１％和６５．３％．随着异辛醇与阿魏酸乙酯摩尔比的增加，阿魏酸异辛酯的

产率先增加后降低，在狀（异辛醇）∶狀（阿魏酸乙酯）为８∶１时达最大值．

２．２　催化剂用量对产率的影响

在阿魏酸乙酯４．４４ｇ（０．０２ｍｏｌ），狀（异辛醇）∶狀（阿魏酸乙酯）＝８∶１，反应时间为１０ｈ，反应温度

为８０℃时，考察催化剂的用量对阿魏酸异辛酯产率的影响．结果表明：当狀（对甲基苯磺酸）∶狀（阿魏

酸乙酯）分别为１∶５０，１∶２０，１∶１０，１∶５和１∶３．３３时，阿魏酸异辛酯的产率分别为５０．１％，６０．０％，

７１．２％，６８．１％和６７．９％．随着催化剂对甲基苯磺酸的增加，目标产物的产率先增后降低，当狀（对甲基

苯磺酸）∶狀（阿魏酸乙酯）＝１∶１０时，阿魏酸异辛酯的产率达到最高．

对甲基苯磺酸浓度太低时，提供的催化活性中心太少，未能达到较好的催化效率；而对甲基苯磺酸

浓度太高时，副反应发生的可能性增加．所以，催化剂的量有个最佳值．因此，选取狀（对甲基苯磺酸）∶

狀（阿魏酸乙酯）为１∶１０．

２．３　反应温度对产率的影响

在阿魏酸乙酯４．４４ｇ（０．０２ｍｏｌ），狀（异辛醇）∶狀（阿魏酸乙酯）＝８∶１，狀（对甲基苯磺酸）∶狀（阿魏

酸乙酯）＝１∶１０，反应时间为１０ｈ时，考察反应温度对阿魏酸异辛酯产率的影响．结果表明：当反应温

度分别为４０，６０，８０，１００和１２０℃时，阿魏酸异辛酯的产率分别为５１．２％，６０．５％，６９．９％，７０．４％和
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７０．７％．随着反应温度的提高，阿魏酸异辛酯产率逐渐增加，当反应温度为８０℃时，产率达６９．９％．但

当再增加反应温度时，产物的产率无明显增加．因此，选取反应温度为８０℃．

２．４　反应时间对产率的影响

在阿魏酸乙酯４．４４ｇ（０．０２ｍｏｌ），狀（异辛醇）∶狀（阿魏酸乙酯）＝８∶１，狀（对甲基苯磺酸）∶狀（阿魏

酸乙酯）＝１∶１０，反应温度为８０℃时，考察反应时间对阿魏酸异辛酯产率的影响．结果表明：当反应时

间分别为４，６，８，１０和１２ｈ时，阿魏酸异辛酯的产率分别为６０．３％，６４．１％，６５．３％，７１．９％和７３．１％．

随着反应时间的延长，阿魏酸异辛酯的产率逐渐增加，反应１０ｈ时的产率达７１．９％．当再延长反应时

间，阿魏酸异辛酯的产率增加不明显，可能反应已达平衡．因此，选取反应时间为１０ｈ．

２．５　优化实验

确定了最佳的合成工艺条件：狀（异辛醇）∶狀（阿魏酸乙酯）＝８∶１，狀（对甲基苯磺酸）∶狀（阿魏酸乙

酯）＝１∶１０，反应温度为８０℃，反应时间为１０ｈ．在此条件下，阿魏酸异辛酯产率达７２％．

３　结束语

以阿魏酸乙酯和异辛醇为原料，对甲基苯磺酸为催化剂，经酯交换反应，一锅式合成阿魏酸异辛酯．

研究结果表明，该绿色合成方法的原料价廉易得，没有引入其他有毒溶剂，后处理操作简单，具有较强的

应用价值．
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