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肉桂酸的 Perkin反应合成及其工艺优化 

陈 志 涛，肖尚 友，田树 高，李 志 良 
(重庆太学环境与化学化工学院，重庆 4a~4) 

摘 要：用 CO,作催化荆，PEG一4OO作相转移催化荆，对传统 p~drt反应合成肉桂酸工艺务件进 

行改进。通过正交实验设计对 CO,的量，PEG的分子量，反应时间和温度进行优化，提高了合成产率， 

使产率达到 65．3％，同时缩短了反应时间，收效明显。 
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肉桂酸(口一苯丙烯酸)是合成感光树脂、香料、药 

物的重要原料或中间体。特别是随着一种新型甜昧剂 

Aspaaame(L一天冬酰胺 一￡苯丙氨酸甲酯)的开发生 

产，该产品颇具市场前景。其合成方法有perkin法，甲 

醛 一丙酮法，苯甲醛 一乙烯酮法、苯乙烯 一二氧化碳法 

等。Pelkin合成法是指苯甲醛和酸酐在较高温度和碱 

性催化剂作用下发生类似羟醛缩合反应生成 ， 一不 

饱和芳香酸的反应。此反应具有原料易得、工艺流程 

短、操作简单、能耗小等优点。本实验采用 CO,作 

催化剂，PEG为相转移催化剂考查反应时间、温度、 

CO,的用量及 PEG的分子量对产率的影响，用正交 

实验对反应条件进行优化，取得较为理想的效果，合成 

产率可达 65．3％。同时反应时间缩短至60min。取得 

较为理想的效果。 

醛与醋酸酐使用前重新蒸馏。 

合成步骤：在50 干燥的 

计和干燥管的玲凝管，瓶内加入5 苯甲醛，l4 乙酸 

酐，滴加数滴 PEG和一定量的碳酸钾，在 140—180 qc 

的条件下反应。然后，加入浓 N CO,溶液，调节 pH 

值为8左右，将该溶液转入250 ml三颈瓶中进行水蒸 

汽蒸馏至馏出液澄清为止。残液中加入少量活性炭， 

煮沸5 roan，趁热过滤，在搅拌下缓慢加入浓盐酸至溶 

液的pH值为4左右，经冰水冷却，待结晶全部析出后， 

抽滤。用少量冷水洗涤滤瓶，得粗产品。将粗产品在 

热水中重结晶，干燥、称重、并测得熔点为 nzp=132— 

132．5~C(文献值 1 330 ) 

TIC检验结果：乙醇作溶剂，乙酸乙酯为展开剂与 

肉桂酸标样对照，Rf值相同。 

1 实验 2 结果与讨论 

1 1 试剂 

苯甲醛、乙酸酐的纯度为 A R，浓盐酸、碳酸钠、碳 

酸钾、氯化钙、无水乙醇、乙酸乙酯、PEG一4O0、PEG一 

600、PEG一800、硅胶 GF254上述药品均为 C．P。 

1．2 仪器 

微量及半微量有机合成仪 DHSK一4型、水蒸汽发 

生装置、干燥管、冷凝管、紫外灯、薄层层析板等。 

1 3 实验方法 

试剂预处理：碳酸钠按文献⋯处理，即在蒸发皿中 

加强热，使固体熔化，不断搅拌使水分蒸发后，趁热倒 

入研钵中，冷却后研成粉末，放入干燥器中待用。苯甲 

2．1 正交设计及实验结果 

结果如下表 1所示： 

表 1 1-9(3')表 
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2．2 因素效应及极差分析 

在温度为 =160℃，反应时间为c2=60 rain，催 

化剂用量为 B：=2．0 g，PEG的分子量为 D =46"O时， 

产率最高，可达 65．3％。其中在所选定的水平范围 

内，时间因素、温度因素的极差 R较大，说明其对产率 

影响较大。 

2 3 催化剂及用量对产率的影响 ’ 

用碳酸钾作催化剂优于传统的醋酸钠催化剂，笔 

者认为有以下几点：(一)碳酸根离子的碱性强于醋酸 

根离子，有利于夺取乙酐的n氢原子；(--)碳酸钾可以 

中和该反应生成的醋酸；(三)生成的醋酸钾可以作催 

化剂；(四)钾阳离子的作用：研究表明 】，钾阳离子非 

常广泛地以络合物的形式参与反应。醋酸离子对的紧 

密程度按钠钾顺序递增，使更多的碳酸根离子进入有 

机相。碳酸钾的量要适当，量过少，得不到好的摧化效 

果，量过大，碱性过大，易发生副反应。 

2．4 PEG的分子量对产率的影响 

加入PEG可使perkin反应产率明显提高，这是由 

于：1)碳酸钾在反应液中因存在 PEG，使得钾离子与 

眦 形成一种包含络台物，使碳酸根离子的浓度较原 

来有所增强 ；2)反应生成的醋酸钾在 PEG的条件 

下，钾离子(K )与PEG形成包含络合物，从而使有机 

相中的醋酸根离子变成裸的c地coo一离子，更有利于 

夺取乙酸酐的。质子，形成碳负离子，发生缩合反应； 

3)PEG与钾离子(K )络合后，裸的 CH3cOO一离子更 

易进入有机相，缩短反应时间，提高产率。PEG的分子 

量反映分子尺寸 ，PEG一46"O更容易与 K 离子匹配，故 

其效果较好。同时，PEG一4OO用量对产率也有影响 

(见表2)，当PEG一46"O体积为苯甲醛 2％，效果最佳。 

表 2 PEG～4OO用量对产率影响 

PEc一400占苯甲醛体积百分比(％) 1 1．5 2 2．5 

产 率，珏 58．2 ．1 65．3 薛．9 

2．5 反应时间、温度对产率的影响 

由于该反应机理较为复杂 ，温度太低，时间短，反 

应不能进行完全，这一点从极差分析(表 1)可得到证明。 

Peddn反应为固液两相反应，在反应初期，IEG有明显的 

催化作用，随着反应的时间延长，产率增加不太，即时问 

因素中肯， 、岛与 有明显差别，而 k和b相差不 

大，考虑实际情况，选择反应时间位60 r血 较为合适。 
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Synthesis and Optimization of Cinnamic Acid 

Through Perkin Reaction 

04-tEN刀 招0 ，XIAO Shang-you，TIANShu-gao，LIZh]-Iiang 

(College of Chemistry and Chemical Enginee~g，Chongqing University，ch0n n ，China) 

Abstract：~ improvement OI3 synthetic procedure of cinnmnic acid is made，using p iuTn caI m as catalyst and PEG一 

4OO as phasetransfer catalyst．The synthetic yieldisincreasedto 65．3％ andthe reactiontimeis出0rl蛆ed by optimization 

出r伽g}．coratJaringthe quantity of 她 哪 carbonate，rmlecularweight ofPEG，reactiontime andternpemture by usingthe 

o~．hogon,,d desi ． 

1 0r凼 ：einnamic acid；synthesis；catalyst；phse～transfer cBtalyst；orthogonal design 
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