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腰果酚缩水甘油醚的制备

徐 丽，张亚男＊，刘国际，车宋卫
（郑州大学化工与能源学院，河南 郑州４５０００１）

摘要：以腰果酚和环氧氯丙烷为原料，在苄基三乙基氯化铵的催化作用下合成了腰果酚缩水甘油醚。考察 了

反应条件对产物收率的影响，腰果酚缩水甘油醚的适宜合成工艺条件为：ｎ（腰果酚）∶ｎ（环氧氯丙烷）∶ｎ（氢

氧化钠）＝１∶６∶３，催 化 剂 用 量 为２％，反 应 温 度７０℃，反 应 时 间１０ｈ，腰 果 酚 缩 水 甘 油 醚 的 产 率 达 到

８９．１％。利用红外光谱对腰果酚缩水甘油醚进行结构表征。常压下采用比重瓶法和乌氏黏度计 法 对 腰 果 酚

缩水甘油醚的密度和黏度进行测定，结果表明：腰果酚缩水甘油醚的密度在给定温度范围内随着温度的升高

呈直线下降，黏度呈对数关系下降。
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　　腰果酚缩水甘油醚是一种含有长的脂肪烃链

和苯环的环氧化合物，具有黏度低、柔性好，耐热

性好等特点［１］，可用作环氧树脂稀释剂来 降 低 环

氧体系的粘性和改进环氧固化物力学性能。是重

要的有机化学中间体，可广泛应用于涂料工业、
橡胶工业和合成树脂工业［２］。

目前文献中关于的腰果酚缩水甘油醚的合成

报道较少。张玉金等［３］通过环氧氯丙烷成功的合

成出了腰果 酚 缩 水 甘 油 醚，但 是 收 率 较 低 为７１．
０％，黏度较大，副产物较多。笔者通过在 相 转 移

催化剂的作用下，采用环氧氯丙烷与腰果酚反应

制备了 腰 果 酚 缩 水 甘 油 醚。相 转 移 催 化 剂 的 存

在，使反应物接触充分，反应进行比较彻底，从而

提高产品收率。

１　实验部分

１．１　试剂与仪器

腰果酚，实验室自制，纯度大于９９．０％；环氧

氯丙烷、氢氧化钠、苄基三乙基氯化铵、丙酮均为

分析纯，国药集团化学试剂有限公司。

１．２　腰果酚缩水甘油醚的制备

将一定比例的腰果酚、环氧氯丙烷、氢氧化钠

和苄基三乙基氯化铵加入三口瓶中，在一定的反

应温度恒温反应数小时后，冷却至室温。加石油

醚洗涤并抽滤除去盐分，再水洗至中性，旋转蒸发

除去未反应的环氧氯丙烷和溶剂，最后得到腰果

酚缩水甘油醚［４］。参照ＧＢ／Ｔ　１６７７—２００８《增 塑

剂环氧值的测定》对产物进行环氧值的测定，并通

过测定的环氧值计算产率［５］。反应式如下
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１．３　红外光谱结构表征

采 用 ＦＴ－ＩＲ 用 美 国 Ｎｉｃｏｌｅｔ公 司 生 产 的

ＩＭＰ４１０型傅里叶变换红外光谱仪（ＫＢｒ压片）测

定。

１．４　密度测定

实验中，采 用 比 重 瓶 法 测 定 溶 液 的 密 度［６］。
对溶液进行密度测定之前，首先用二次蒸馏水对

比重瓶 进 行 体 积 校 正。每 个 数 据 点 至 少 重 复６

次，每２次的读数误 差 值 不 超 过１．０ｍｇ，恒 温 水

浴的温度变化控制在０．１Ｋ。

１．５　黏度测定

利用乌氏黏度计测量液体的黏度，液 体 流 过
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黏度计毛细管的时间通过精度为０．０１ｓ的精密

电子秒表测量［７］。每个数据点至 少 重 复４次，每

２次的读数误差值不超过０．０５ｓ，４次测量值的平

均值作为最终实验结果。恒温水浴的温度变化控

制在０．１Ｋ，实验时由精密温度计读数精确到０．１
Ｋ。

２　结果与讨论

２．１　反应影响因素考察

腰果酚缩水甘油醚的合成是一个两 步 反 应，
合成过程中可能出现一些副反应如开环过程中腰

果酚与环氧氯丙烷生成β加成产物，环 氧 氯 丙 烷

在碱性条件下发生水解等。所以本文重点对物料

配比，反 应 时 间，反 应 温 度 和 催 化 剂 用 量 进 行 了

考察。

２．１．１　腰果酚与环氧氯丙烷的摩尔比对腰果酚

缩水甘油醚产率的影响

在苄 基 三 乙 基 氯 化 铵 的 质 量 为 腰 果 酚２％，
腰果酚与氢 氧 化 钠 的 摩 尔 比 为１∶２，温 度 为８０
℃恒温８ｈ，考 察 腰 果 酚 与 环 氧 氯 丙 烷 的 摩 尔 比

对产物的影响。从图１中可以看出产率随着环氧

氯丙烷用量的增加而增加，当腰果酚与环氧氯丙

烷的摩尔比大于１∶６后再增加环氧氯丙烷的用

量，产率几乎维持不变。所以将腰果酚与环氧氯

丙烷的摩尔比为１∶６，作为实验的最适宜原料配

比。

图１　腰果酚与环氧氯丙烷的摩尔比对产率的影响

２．１．２　腰果酚与氢氧化钠的摩尔比对产率的影

响

在苄 基 三 乙 基 氯 化 铵 的 质 量 为 腰 果 酚２％，

腰果酚与环氧氯丙烷的摩尔比为１∶６，温度为８０
℃恒温８ｈ，考 察 腰 果 酚 与 氢 氧 化 钠 的 摩 尔 比 对

产物的影响。从图２中可以看出，随着氢氧化钠

的增加，产率也在提高，但是当腰果酚与氢氧化钠

的摩尔比大于１∶３后，产率略微有所下降，可能

是因为碱的用量过多，使得环氧氯丙烷发生了水

解，影响产率。所以选取腰果酚与氢氧化钠的摩

尔比为１∶３为后续的反应条件。

图２　腰果酚与氢氧化钠的摩尔比对产率的影响

２．１．３　催化剂的用量的影响

在腰果酚／环氧氯丙烷／氢氧化钠（摩尔比）为

１∶６∶３，温度为８０℃，恒温８ｈ的条件下，考察催

化剂用量对产物的影响。从图３中可以看出，当

催化剂的用量为２％时，产率最高，当催化剂用量

增大时，可能发生了副反应［８］，影响了实验结果。

图３　催化剂的用量对产率的影响

２．１．４　反应温度的影响

腰果酚／环 氧 氯 丙 烷／氢 氧 化 钠（摩 尔 比）为

１∶６∶３，催化剂 用 量 为２％，恒 温８ｈ，考 察 温 度

对产率的影响。如图４所示，随着温度的增高，产
率先增加后降低，可能原因是高温导致腰果酚缩

水甘油醚的开环发生，当温度达到９０度时，产物

颜色 加 深，黏 度 增 大［９］。最 终 选 择 反 应 温 度 为

７０℃。

２．１．５　反应时间的影响

腰果酚／环 氧 氯 丙 烷／氢 氧 化 钠（摩 尔 比）为

１∶６∶３，催化剂用量为２％，温度为７０℃，考 察

反应时间对产率的影响。如图５所示，随着时间

的增加，产率先增加后降低，在１０ｈ时达到最大，
刚开始反应不完全，但是反应时间过长会出现老
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化现象［１０］。

图４　反应温度对腰果酚缩水甘油醚产率的影响

图５　反应时间对产率的影响

综上所述，腰果酚缩水甘油醚的适宜 合 成 条

件为：腰果酚／环氧氯丙烷／氢氧化钠（摩尔 比）为

１∶６∶３，催化剂用量为２％，反应温度７０℃，反

应时间１０ｈ，此 时，腰 果 酚 缩 水 甘 油 醚 的 产 率 最

高达到８９．１％。

２．２　产物结构表征

腰果酚和腰果酚缩水甘油醚的红外结构如图

６所示。从图６可以看出：腰果酚在３　３４４ｃｍ－１处

的酚羟基特征峰消失，在１　０４５ｃｍ－１处为Ｃ—Ｏ—Ｃ
伸缩振动峰，９１０ｃｍ－１和８５６ｃｍ－１处为环氧键的特

征峰［１１］。表明合成出了腰果酚缩水甘油醚。

图６　腰果酚和腰果酚缩水甘油醚的红外光谱

２．３　腰果酚缩水甘油醚的密度和黏度测定

２．３．１　腰果酚缩水甘油醚的密度

实验所得的腰果酚缩水甘油醚是一种淡黄色

的油状液体。图７为腰果酚缩水甘油醚的密度与

温度的关系曲线。

图７　腰果酚缩水甘油醚的密度与温度的关系

对 腰 果 酚 缩 水 甘 油 醚 的 密 度 与 温 度 关 系［１２］

进行数据拟合，得到腰果酚缩水甘油醚的密度与

温度遵循式（１）：

ρ＝－０．６９５Ｔ＋９９０．８６７　（Ｒ
２ ＝０．９９０　４） （１）

　　从式（１）可 得：腰 果 酚 缩 水 甘 油 醚 的 密 度 在

５～４０℃内随温度的升高呈高度直线下降。

２．３．２　腰果酚缩水甘油醚的黏度

图８为腰果酚缩水甘油醚的黏度与温度的关

系曲线。

图８　腰果酚缩水甘油醚的黏度与温度的关系

对 腰 果 酚 缩 水 甘 油 醚 的 黏 度 与 温 度 关 系［１３］

进行数据拟合，得到腰果酚缩水甘油醚的黏度与

温度遵循式 （２）：

μ＝１８７．７２－４６．１５５ｌｎ（Ｔ－１．６４５）　（Ｒ
２ ＝０．９９７　４）

（２）

　　从式（２）可 得：腰 果 酚 缩 水 甘 油 醚 的 黏 度 在

５～４０℃内随温度的升高呈对数规律下降。

３　结　论

以苄基三乙基氯化铵为催化剂合成了腰果酚
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缩水甘油醚，确定出腰果酚缩水甘油较佳的合成

条件为腰果酚、环氧氯丙烷和氢氧化钠的摩尔比

为１∶６∶３，催化剂用量为２％，反应温度７０℃，
反应时间１０ｈ，所得腰果酚缩水甘油醚的产率高

达８９．１％，该合成方法条件温和且产率较高。
对腰果酚缩水甘油醚分别进行了密度和黏度

的测定并对其进行数据拟合，结果表明其密度随

着温度的升高呈直线下降，黏度成对数关系下降，
该研究为腰果酚缩水甘油醚的生产和应用提供了

理论依据和数据支持。
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