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摘要:应用硫酸铁作催化剂 将 B-萘酚与无水乙醇反应合成橙花素 O 最佳反应条件是:物质的量比为 B-萘酚 =
无水乙醇 = 硫酸铁= 1= 5. 48= 0. 05 产率为 83. 7% O 该方法反应条件温和 操作方便 对环境污染小 收率

高 是合成橙花素的好方法 O
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Abstract: B-Naphthol ethylether was synthesized in the reaction of B-naphthol and ethyl alcohol in
the catalysis of ferric sulfate. The optimum reaction conditions are released as follows. Molar ratio
of B-naphthol to ethyl alcohol to ferric sulfate is 1 = 5. 48 = 0. 05. The production ef f iciency
reaches 83. 7% . This method is moderate in reaction and is convenience in operation without
pollution to environment.
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橙花素 学名 B-萘乙醚 是一种合成香料 具有
柔和的花香和持久的橙花香味 比 B-萘甲醚温和 ~幽
雅 在气体中性能稳定 能和其他香料化合物调合 
效果良好 因此作为香料广泛用于肥皂和化妆品中 
还可用作玫瑰香 ~柠檬香等香料的定香剂[1]O
目前合成 B-萘乙醚的常用方法是将 B-萘酚与乙

醇在硫酸存在下回流或由 B-萘酚与硫酸二乙酯或乙
基硫酸钾在氢氧化钠存在下反应而成[1 2]O 但硫酸具
有强腐蚀性 硫酸二乙酯有剧毒 O文献[3~ 7]分别用
氯化铁超声波相转移催化 ~ 微波辐射氯化铁催化和
季磷盐型高聚物相转移催化合成橙花素 O 也有学者
分别用对甲苯磺酸[8]~ 硫酸氢钠[9]等作催化剂合成

橙花素 取得良好效果 O 三价铁盐是 Lewis酸 根据
酚能与 Lewis酸形成盐的原理[10] 本文采用结晶硫
酸铁为催化剂 将 B-萘酚与无水乙醇反应合成 B-萘

乙醚 反应式如下
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本方法反应条件温和 操作方便 对环境污染
小 且收率较高 是合成 B-萘乙醚的好方法 O

 实验部分

 . 仪器与试剂
显微熔点测定仪 (四川大学科仪厂生产 )  

Nicolet 5S C 红外 光 谱 仪 德 国 elementar vario
 LIII 元素分析仪 O B-萘酚 ~ 无水乙醇 ~ 乙醚 ~ 氢氧化
钠和一水硫酸铁等均为分析纯 O
 . B-萘乙醚的合成
将 3. 60g( 0. 025mol) B-萘酚 ~ Fe2 ( SO4) 3 和无水

乙醇一起回流 一定时间后稍冷 蒸出未反应的乙
醇 加入少量水 用乙醚提取 醚层再分别用 10%氢
氧化钠溶液和水洗涤 醚层经干燥后在水浴上蒸去
乙醚 再冷却析出浅棕色结晶 熔点 36. 0~ 36. 5  
计算收率 O 可以用减压蒸馏 (收集 138~ 140  
1600 a 的馏分)或乙醇重结晶提纯 O 氢氧化钠洗涤



液经酸化后可回收 B-萘酚 重复使用 O

z 结果与分析

采用 3. 60g( 0. 025mOlD B-萘酚 改变催化剂用
量 ~ 无水乙醇用量和回流时间进行试验的结果见表

1O
表 1 B 萘乙醚的合成结果

无水乙醇

(mlD
Fe2( SO4D 3
( gD

回流时间

( hD
产量

( gD
收率

(% D

12. 0 0 8. 0 0 0
12. 0 0. 20 8. 0 0. 3 7. 0
12. 0 0. 50 8. 0 0. 9 20. 9
12. 0 0. 80 8. 0 0. 6 14. 0
12. 0 1. 00 8. 0 0. 4 9. 3
12. 0 0. 50 8. 0 0. 9 20. 9
8. 0 0. 50 8. 0 2. 7 62. 8
6. 0 0. 50 8. 0 2. 4 55. 8
4. 0 0. 50 8. 0 2. 1 48. 8
8. 0 0. 50 16. 0 3. 6 83. 7
8. 0 0. 50 13. 0 3. 4 79. 1
8. 0 0. 50 11. 0 3. 1 72. 1
8. 0 0. 50 9. 0 2. 9 67. 4
8. 0 0. 50 8. 0 2. 7 62. 8
8. 0 0. 50 3. 0 0. 3 7. 0

由表 1 可知 Fe2( SO4D 3 催化合成 B-萘乙醚是有
效的 O此反应不仅与催化剂用量 ~无水乙醇用量及回
流时间有关 而且与乙醇用量和回流时间的关系极
为密切 O其适宜条件是 , B-奈酚 0. 025mOl( 3. 60gD ~无
水乙醇 0. 137mOl ( 8. 0ml D ~ Fe2 ( SO4 D 30. 0125mOl
( 0. 5gD  回流 16. 0h 收率可达 83. 7%  比文献[3]值
略高 O
产品经减压蒸馏或乙醇重结晶得白色闪光的片

状结晶 熔点 36. 0~ 36. 5C与文献 [8 9]的 36~
37C 一致 O 该产品在乙醇中的溶解度为 1. 3%
( 12C D O 产品元素分析结 果 是 , 实 测 值 (计 算
值D W(CD = 83. 64% ( 83. 69% D  W(HD = 7. 09%
( 7. 02% D  W(OD = 9. 26% ( 9. 29% D  与文献值[8]
相符 O 产品经红外光谱仪分析( IR Kbr 压片D  其主
要特征吸收峰为 , 苄基 UC-H3062cm-1; 烃基 UC-
H2985 cm-1 2941 cm-1 2891 cm-1 2889 cm-1; 芳
基 UC -C1615 cm-1 1608 cm-1; 芳基 U r-O 1215

cm-1 1227 cm-1; 脂基 UC-O 1051 cm-1 未出现-
OH 吸收峰 与其结构相符合 并与文献[8 9]的值
相符合 O
在上述适宜条件下 用回收的 B-萘酚进行试验 

回流 11h 收率达 57%~65% O

3 结束语

在实验过程中我们发现 B-萘乙醚的生成与乙
醇的用量的关系非常密切 当乙醇超过一定量时 产
品收率大大下降 即与反应体系中 B-萘酚的浓度有
关 O 根据酚能与 Lewis酸形成盐的原理[10] 我们认
为该反应可能是 B-萘酚与 Fe2 ( SO4D 3 形成酚盐 由
于酚负离子的形成易进攻 CH3CH+2 而形成 B-萘乙
醚 O 当乙醇过量较多时 会较多地消耗 Fe2( SO4D 3 生
成盐 B-萘酚的浓度降低不利于酚铁盐的形成 从而
不利于上述反应 O

参考文献 ,

[1] 何坚 季儒英 .香料概论[M].北京 , 中国石化出版社 

1993, 125.

[2] 樊能廷 .有机合成事典[M].北京 , 北京理工大学出版

社 1992, 267.

[3] 俞善信 唐艳春 .氯化铁催化合成橙花素[J].化学试

剂 1996 18( 5D , 310-311.

[4] 乔庆东 于大勇 .超声波相转移催化合成 B-萘乙醚[J].
精细化工 1997 14( 6D , 32-34.

[5] 周广运 张晓辉 .微波辐射氯化铁催化合成橙花素[J].
化学世界 1998 39 ( 10D , 524-525.

[6] 颜桂炀 郑柳萍 .相转移催化法合成 B-萘乙醚[J].福建

化工 2002( 4D , 16-17.

[7] 颜桂炀 郑柳萍 .橙花素的催化合成研究[J].广州化

学 2003 28( 1D , 14-16.

[8] 李善吉 .香料橙花素的合成[J].化学工程师 2004( 4D ,

63-64.

[9] 管仕斌 俞善信 文瑞明 .无机固体酸催化合成橙花素

[J].北京工商大学学报(自然科学版D  2004 22( 5D , 5-

7.

[10] 邢其毅 徐瑞秋 周政 .基础有机化学 (下册 D [M].北

京 , 高等教育出版社 1984, 751.

(责任编辑 , 邓大玉D

62 广西科学院学报 第 22 卷 第 1 期 2006 年 2 月


