


将化合物 k2ltwqt ªksqsx °²̄ l!无水碳酸钾 ktzqux ªo

sqtux °²̄ l加到 txs °�的丙酮中 o搅拌下滴加溴乙酸乙酯

kt{qw ªosqtt °²̄l后加入 tws °ª冠醚 o强有力搅拌下加热

回流 o反应终点用 ×�≤进行检测 ≈展开剂 }氯仿 2乙酸乙酯 k{s

Βusl~薄层板 }硅胶 �ƒuxw zy °° ≅ uy °° ∀反应毕 o过滤 o滤

液蒸除溶剂后加乙醇 ktss °�l析出淡黄色晶体 o放置 tu «

后过滤 o得到的 3粗品 kutqx ªl用乙醇 2水 ktsΒzl重结晶 o得

类白色晶体 kt|qx ªo{xq|h lo°³qtsuq| ∗ tsvqu ε ∀ k文

献 ≈u 
}产率 yxh o°³qtsv ε l∀t � 2�� � k≤⁄≤ v̄ l} tquzwkv� o

·o{2� lotqvtzk|� o·otuotzout2� lowqsu{ku� o¶o|2� lowqtzz

ku� o°oz2� lowquzsky� o°ottotyous2� lowqvy{kw� o¶otwo

t{2� l∀ �� k��µl} Μ≤ � �uutuoΜ≤ � � ty|totzv|∀

2  结果与讨论

在固 2液相转移催化反应中 o各种因素相互影响 o体系较

为复杂 o本实验对催化剂的种类 o烷基化试剂的用量 o反应物

与碱的摩尔比 o反应时间 o反应温度进行了考查 ∀

2q1  不同相转移催化剂对反应的影响

选用不同的相转移催化剂 o其他条件不变 ∀按 k3l的合

成方法操作 o结果见表 t∀

表 1  不同相转移催化剂对反应的影响

Ταβ 1  �±©̄∏̈ ±¦̈ ²©§¬©©̈µ̈±·³«¤¶̈ ·µ¤±¶©̈µ¦¤·¤̄¼½̈ µ²± µ̈¤¦·¬²±

相转移催化剂 反应时间 r«产率 rh 纯度 rh 产物颜色

四丁基硫酸氢铵 tu z{qx z|qu 淡黄色结晶

�o�2双 ku2羟乙基 l2�2
甲基 2t2十二烷基酸溴

t{ zxqv ztqx 淡黄色结晶

冠醚 y {xqy |xqx 类白色结晶

�ƒ r� ū �v { {sq{ |sqw 类白色结晶

  由表 t可以看出 o季铵盐类催化剂和 �ƒ r� ū �v
缚酸剂在

反应时间 !产率和纯度上均不如冠醚 ot{2冠 k醚 l2y可以与钾

离子络合 o使该正离子溶在有机溶剂中 o而与它相对应的负

离子也随同进入有机溶剂内 o冠醚不与负离子络合 o使游离

的负离子反应活性增加 o能迅速反应 o因此使用少量的冠醚

即可提高反应效率和反应收率 ∀因此本实验选用冠醚作为

相转移催化剂 ∀

2q2  烷基化试剂的用量对反应的影响

选用不同摩尔量的烷基化试剂 k溴乙酸乙酯 lo其他条件

不变 o按 k3l的合成方法操作 o结果见表 u∀

表 2  不同摩尔量的烷基化试剂对反应的影响

Ταβ 2  �±©̄∏̈ ±¦̈ ²©§¬©©̈µ̈±·°²̄¤µµ¤·¬²²©¤̄®¼̄ ¤·¬±ªµ̈¤ª̈ ±·²±

µ̈¤¦·¬²±

烷基化试剂 r摩尔比 产率 rh

uqs {tqx

uqu {xqy

uqx {xqx

uq{ {xqv

  由表 u可以看出 o过量的溴乙酸乙酯在一定程度上可以

提高产物的产率 o但随着溴乙酸乙酯的量增加 o产率并没有

一直相应的增加 o因此本实验选用的最佳摩尔比为 uqu∀

2q3  固体碱 �u ≤�v
的用量对反应的影响

选用不同摩尔量的 �u ≤�v o其他条件不变 o按 k3l的合成

方法操作 o结果见表 v∀

表 3  不同摩尔量的 �u ≤�v
对反应的影响

Ταβ 3  �±©̄∏̈ ±¦̈ ²©§¬©©̈µ̈±·°²̄¤µµ¤·¬² ²©�u ≤�v ²± µ̈¤¦·¬²±

�u ≤�v r试剂 r摩尔比 产率 rh

uqs z|qy

uqu {uqw

uqx {xqy

uq{ {wq{

  碱的用量对反应影响较大 o它是相转移反应中的重要组

成部分 o其作用是夺取底物分子中的活泼氢 o使之成为强的

亲核试剂 q有利于烷基化反应的进行 ∀由表 v可以看出 o碱

的用量小 o收率则低 o但用量大 o使体系的不溶物增多 o对反

应产生阻力 o因此固体碱的最佳摩尔比为 uqx∀

2q4  不同温度对反应的影响 k该反应在水浴中进行 o以下温

度代表水浴温度 l∀

选用不同温度 o其他条件不变 o按 k3l的合成方法操作 o

结果见表 w∀

表 4  不同温度对反应的影响

Ταβ 4  �±©̄∏̈ ±¦̈ ²©§¬©©̈µ̈±··̈°³̈ µ¤·∏µ̈ ²± µ̈¤¦·¬²±

温度 rε 产率 rh

ws w{qz

xs xxqz

ys {wq{

zs zxqu

  由表 w可以看出 o此烷基化反应为吸热反应 o随着反应

温度的升高 o产率也提高 o在水浴为 ys ε 有较高的产率 o而

随着温度的继续升高 o由于部分酯被水解而使收率降低 o因

此最佳的反应控制温度为 ys ε k实际反应温度 x{ ε l∀

2q5  反应时间对反应的影响

按 k3l的合成方法操作 o在不同的时间点结束反应 o测定

产物的产率 o结果见表 x∀

表 5  不同反应时间对反应的影响

Ταβ 5  �±©̄∏̈ ±¦̈ ²©§¬©©̈µ̈±··¬°¨²± µ̈¤¦·¬²±

时间 r« 产率 rh

w wxqv

x y|qy

y {xqy

z {uq{

{ {sqt

  由表 x可以看出 o此烷基化反应速度较慢 o在 y «后基本

反应完全 o如延长反应时间 o可能由于部分酯被水解而导致

收率降低 ∀
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