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摘要:运用微型有机合成技术 以芥酸和无水乙醇为原料 ~ 浓硫酸为催化剂合成芥酸乙酯 采用柱层析分离纯

化 红外光谱 IR~氢核磁共振谱1H-NMR 确证结构 O 结果表明 微型合成法能够在 60*70cm 内合成芥酸乙酯 O
该方法设备简单 试剂用量少 ~ 成本低 ~ 环境污染少 ~ 操作简便 节省时间 适合在有机合成中摸索反应条件时

采用 O
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Abstract: Ethyl erucate Was synthetized. Ethyl erucate has been prepared by the reactiOn Of erucic
acid With ethanOl in cOncentrated sulfuric acid in micrOscale Organic labOratOry and isOlated With
cOlumn chrOmatOgraphy. Its structure Was identif ied by IR and 1H-NMR. The result shOWed
that ethyl erucate Was synthetized and identif ied.  nsaturated fatty acids can be synthetized
guickly and cOnveniently by using micrOscale Organic synthesis.
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酯化反应是有机化学的基本反应之一 O 微型有
机合成是目前世界上比较流行的合成方法 O 微型有
机合成的操作简单 时间短 成本低 排污少 安全高
效等 应用于摸索反应条件时具有极大的优势 对于
控制实验室排污 执行教育部国家环境保护总局关
于加强高等学校实验室排污管理的通知 (教技

[Z005]3 号)的文件规定具有极大的意义 O
芥酸 ( 13-二十二碳烯酸)主要存在于十字花科

种子(如油菜籽 ~芥菜籽)中 O 在菜籽油中 芥酸含量
高达 40%以上 O 芥酸分子比普通脂肪酸分子多四个
碳原子 难以被消化吸收 营养价值较低[1] 并且通
过动物实验已发现高芥酸含量的菜籽油有一定的毒

性 能引起心肌脂肪沉淀[Z] 因此应尽量降低菜籽油

中芥酸的含量 O为保障人体健康 许多国家已规定食
用菜籽油的芥酸含量标准 并开发培育了低芥酸含
量的油菜品种 O
芥酸还是重要的工业原料 芥酸具有较好的增

塑性和疏水性 它作为增塑剂 ~防阻剂 ~脱膜剂 ~防水
剂 ~ 防电剂等而广泛用于塑料 ~ 食品 ~ 医药 ~ 化妆品 ~
尼龙和印染油墨工业 被科学家称作 Z1 世纪的原
料 O
为了研究药物的构效关系 需要合成一系列的

高级不饱和脂肪酸酯 我们以芥酸为原料 选择微型
有机合成技术来合成芥酸乙酯 O

1 实验部分

1. 1 实验原理
醇和酸在少量酸性催化剂 (浓硫酸)的存在下 

发生酯化反应生成有机酸酯 反应方程式如下:
CH3 ( CHZ ) 7CH ! CH ( CHZ ) 11 COOH "

CH3CHZOH
浓硫酸

#
$

CH3(CHZ ) 7CH!CH(CHZ ) 11COOCHZCH3"HZO
由于醇比较廉价且在作为反应物的同时还作为



溶剂 所以在可逆的酯化反应过程中采用醇过量来
提高酯化产率 O
1. 2 仪器

20ml 微型二口圆底烧瓶 ~ 回流冷凝管 ~ 分液漏
斗 ~ 锥形瓶 温度计 小烧杯 5ml 量筒 吸管 AE240
双量程分析天平 ( METTLER-TOLEDO)  FT-IR
Specrromerer( Perkin Elmer)  瑞士布鲁克 AVANCE
AV 500MHz 超导核磁共振谱仪 ML-902 定时 ~ 恒
温磁力搅拌器(上海浦江分析仪器厂)  MERCK 板 O
1. 3 药品
芥酸(由四川天宇油脂化学有限公司提供)  无

水乙醇(AR 广东光华化学厂有限公司提供)  浓硫
酸(AR 广西师范学院化学试剂厂生产)  液体石蜡

( CP 汕头市光华化学厂生产)  无水硫酸钠( AR 北
京化工厂生产)  乙酸乙酯 ( AR 广东汕头市西陇化
工厂生产)  石油醚 ( AR 广东光华化学厂有限公司
提供)  薄层层析用硅胶 H(CP 青岛海洋化工有限
公司提供) O
1. 4 合成
在二口烧瓶中装入 4. 2033g 芥酸 再加入 5ml

无水乙醇 摇动 使芥酸完全溶解 再滴入 6 滴浓硫
酸(约为芥酸质量的 5% )  混合均匀后 放入搅拌磁
子 装上回流冷凝管 以液体石蜡为浴液 加热搅拌
反应 至 TLC 显示原料几乎完全转化时停止[3] ( 40
~ 50min) O 反应混合物分成两相后 水洗 无水硫酸
钠干燥[4]得固体化合物 O
1. 5 分离纯化
化合物用硅胶 H 柱层析 石油醚-乙酸乙酯梯

度洗脱 分段收集 薄层检查 相同部分合并 ~回收溶
剂 分离得淡黄色油状液体 2. 8730g 在薄层色谱中

(MERCK 板 展开剂为 1= 20 乙酸乙酯-石油醚)呈
单一斑点 Rf 值为 0. 63O

2 产品分析

化合物用红外光谱 IR~ 氢核磁共振谱进行结构
确证 O

RUKBrmax cm-: 3004( = C-H)  2924( C-H)  1739

(C= O)  1655(C= C)  1177(C-O-C)  722(CH2) O
1H-NMR ( 500MHz CDCl3. ) : 6: 5. 37 ( 2H m -

CH = CH-)  4. 13 ( 2H C - COOCH2 - )  2. 30
( 2H r J = 7. 57Hz -CH2-COO-C-C)  2. 02
( 4H m -CH2-C= C-CH2-)  1. 63 ( 2H m -
CH2 -C-COO-)  1. 30 ( 30H m - ( CH2 ) n-)  
1. 27 ( 3H r J= 9. 26Hz -COO-C-CH3 )  0. 90
( 3H r J= 6. 88 Hz CH3-CH2-) O 综合以上波谱数
据 鉴定化合物为芥酸乙酯 O

3 结束语

与常量合成法相比较 本微型合成法具有以下
优点 O

( 1)设备简单 O 本方法用定时 ~恒温磁力搅拌器
代替常规搅拌器和电炉 简化了设备和操作 安全且
节省实验空间 O

( 2)试剂用量少 ~成本低 ~环境污染小 O本方法由
于设备的简化和试剂用量的减少 使得成本大为降
低 并且减少了对环境的污染和实验的危险性 O

( 3)操作简便 ~节省时间 O 设备的简化也使得本
方法的操作变得更为简便 ~缩短了实验时间 O本方法
可在 40~ 50min 完成合成实验 O
综上所述 本方法是一种充分显示微型化学优

势的 ~ 符合绿色化学思维 4R 原则的合成方法 比较
适合在有机合成中摸索反应条件时采用 O
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