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Abstract 
Propynol is an important intermediate and organic chemical raw material. It has a very wide 
range of applications in the field of medicine and materials. 1,1-bis(6-methoxy-4'-(naph-thalen-1- 
yl)-[1,1'-biphenyl]-3-yl)prop-2-yn-1-ol was efficiently synthesized by bis(4-methoxyphenyl)me- 
thanone. The product was well characterized by 1H NMR and13C NMR. 
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摘  要 

丙炔醇是一类重要的中间产物，其在医药和材料领域都有很广泛的应用。本文以4,4’-二甲氧基二苯甲酮
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为原料通过Suzuki等反应合成1,1-双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)丙-2-炔-1-醇，并通过核磁

共振氢谱和核磁共振碳谱手段对中间产物和最终产物进行表征。 
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1. 引言 

在化工生产中，丙炔醇是重要的原料，它被广泛的使用在医药学、电镀以及石油勘探等行业。丙炔

醇通常由甲醛和乙炔制备，并在反应过程中产生关联产物丁炔二醇。丙炔醇是 1872 年由 Henuy 用 2 一溴

丙烯醇经氢氧化钾脱溴化氢首次制得(丙炔醇合成工艺的研究及今后展望) [1]。但长久以来一直都没有具

有工业大规模生产价值的方法产生。直到 20 世纪 30 年代，丙炔醇才开始被投入工业生产。目前丙炔醇

在工艺生产中的安全问题一直是阻碍其发展的主要原因之一，现在，丙炔醇生产工艺在工业上一般是采

用德国研究人员 Reppe 与其所在的德国公司所研发的 Reppe 法[2]，使用这种方法工业生产的主要产物为

丁炔二醇，而丙炔醇是作为副产物产生，且所占比例较小。 
链炔的生成通常是通过端炔醇的烷基化反应或者是端炔烃与格式试剂的反应[3]。而在第二种方法中，

丁基锂则是人们所常用的格氏试剂，因为其具有优良的反应性能，所以丁基锂被大量的投入到聚合物类

的工业反应中，具有良好的性能[4]。需要注意的是，丁基锂作格氏试剂合成链炔的反应中需要低温进行。 
丙炔醇类化合物在金属缓蚀、医药、石油勘探等方面发挥重要的作用，同时也是许多化工产品的重

要中间体。我国目前可以大量生产的炔醇种类还不多，所以合成并研究出具有更多功能及更多种类的炔

醇也成为了我们需要努力的课题。 

2. 实验部分 

2.1. 中间体双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)甲酮的核磁检测以及元素分析 

采用氘代氯仿(CDCl3)作溶剂，TMS 为内标，溶解双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)甲酮，分

析样品的 1H NMR 和 13C NMR 图谱，选用 Bruker Avance 400 MHz 核磁共振波谱仪和采用 Perkin-Elmer 
240C 元素分析仪进行元素测试。 

2.2. 目标产物 1,1-双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)丙-2-炔-1-醇的核磁检测 

采用氘代氯仿(CDCl3)作溶剂，TMS 为内标，溶解 1,1-双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)丙-2-
炔-1-醇，分析样品的 1H NMR 和 13C NMR 图谱，选用 Bruker Avance 400 MHz 核磁共振波谱仪和采用

Perkin-Elmer 240C 元素分析仪进行元素测试。 

2.3. 中间体双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)甲酮的合成 

N2 保护下，在 50 mL 三口瓶中加入 4,4'-二甲氧基-3,3'-二溴-二苯甲酮(1.2 g, 3.0 mmol)、4-(α-萘基)苯
基硼酸(1.86 g, 7.5 mmol)、Pd(PPh3)4 (0.069 g, 60 umol)、K2CO3 (1.65 g, 12 mmol)，然后用量筒分别量取甲
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苯 15 mL，水 5 mL，升温至 100℃加热回流 6 h，点板跟踪，待反应结束后，过滤掉不溶物，分液得到有

机层，用无水 Na2SO4 对有机层进行干燥过夜。蒸掉溶剂得到黄白色固体粗产物，用乙酸乙酯和正己烷进

行重结晶，过滤，烘干后得到白色固体 1.397 g，产率 72%。 

2.4. 目标产物 1,1-双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)丙-2-炔-1-醇的合成 

在 N2 保护下，向连接双排管的 Schlenk 瓶中加入约 10 mL 无水四氢呋喃和已经烘干的双(6-甲氧基

-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯] -3-基)甲酮(1.35 g, 2.1 mmol)，在搅拌状态下加入过量已经制备好的乙炔锂，保持

温度在−20℃进行反应。TLC 监测直至反应完全。向体系中加水进行淬灭，乙酸乙酯萃取分液，之后用

无水硫酸钠过夜干燥，旋蒸有机溶剂得到淡黄色的油状粗产品。加入大量正己烷，放入冰箱析出白色纯

净固体 1.102 g。产率：78%。反应方程式如路线 1 所示。 

3. 结果与讨论 

3.1. 中间体双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)甲酮的 1H NMR 和 13C NMR 图谱以及元

素分析 

图 1 所示，1H NMR (CDCl3, 400 MHz) δ (ppm)：8.09 (s, 2H, ArH), 7.96 (s, 2H, ArH), 7.91 (d, J = 8.3 Hz, 
4H, ArH), 7.87 (d, J = 7.9 Hz, 4H, ArH), 7.80 (d, J = 8.3 Hz, 6H, ArH), 7.69 (d, J = 8.2 Hz, 4H, ArH), 7.50 (t, J 
= 6.0 Hz, 4H, ArH), 7.09 (d, J = 8.6 Hz, 2H, ArH), 3.95 (s, 6H, OCH3)。 

图 2 所示，13C NMR (CDCl3,101 MHz)δ (ppm): 194.5, 159.9, 140.1, 138.2, 136.7, 133.7, 133.1, 133.0, 
132.7, 131.6, 130.9, 130.1, 128.5, 128.3, 127.7, 127.2, 126.3, 126.0, 125.8, 125.6, 110.6, 55.9. 

Anal. calcd. For C47H34O3: C, 87.28; H, 5.30. Found: C, 87.26; H, 5.30. 

3.2. 目标产物1,1-双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)丙-2-炔-1-醇的 1H NMR和 13C NMR 
图谱以及元素分析 

图 3 所示，1H NMR (CDCl3, 400 MHz) δ (ppm)：7.99 (s, 2H), 7.86 (s, 2H), 7.81 (d, J = 8.3 Hz, 4H), 7.77 
(d, J = 7.9 Hz, 4H), 7.70 (d, J = 8.3 Hz, 6H), 7.59 (d, J = 8.2 Hz, 4H), 7.40 (t, J = 6.0 Hz, 4H), 6.99 (d, J = 8.6 
Hz, 2H), 3.85 (s, 6H), 2.89 (s, 1H, CH CH), 2.82 (s, 1H, OH). 

图 4 所示，13C NMR (CDCl3, 101 MHz) δ (ppm)：158.4, 141.07, 137.2, 135.7, 132.8, 132.1, 131.7, 130.6, 
130.0, 129.1, 127.5, 127.3, 126.7, 126.2, 125.4, 125.0, 124.8, 124.6, 86.6, 74.5, 73.2, 55.0. 

Anal. calcd. For C49H36O3: C, 87.47; H, 5.39. Found: C, 87.46; H, 5.38. 

3.3. 结果与讨论 

双(3-溴-4-甲氧基苯基)甲酮的合成方法根据文献合成[5]，化合物的反应过程中，加入甲磺酸后，溶

液呈现红色，待加入 NBS 之后，溶液变为黄色，反应温和，产率高。 
4,4'-二甲氧基-3,3'-二溴-二苯甲酮与芳基硼酸得到相应的芳基取代的二苯甲酮类化合物，选用小位阻

的芳基硼酸进行 Suzuki 反应时，产率较高，同时在反应过程中，控制严格的无氧，以保证催化剂四三苯

基膦钯的利用率，在中间产物双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)甲酮 1H NMR 谱中，苯环上的质子

峰出现在 8.09~7.08 ppm 处，甲氧基的特征峰在 3.95 ppm 处；而在 13C NMR 谱中，碳峰出现在 194.5~55.9 
ppm 处，其中羰基的特征吸收在 194.5 ppm 处，甲氧基的特征吸收在 55.9 ppm。 

用新合成的芳基酮与现制的乙炔锂进行反应，生产的丙炔醇，反应过程中控制严格的无水无氧，并

保持在低温下进行，产率高，副产物少。产物 1,1-双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)丙-2-炔-1-醇 
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Scheme 1. Synthesis of 1,1-bis(6-methoxy-4'-(naphthalen-1- 
yl)-[1,1'-biphenyl]-3-yl)prop-2-yn-1-ol 
路线 1. 1,1-双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)丙-2-炔
-1-醇的合成 

 

 
Figure 1. 1H NMR of bis(6-methoxy-4'-(naphthalen-1-yl)-[1,1'-bi-phenyl]- 
3-yl)methanone 
图 1. 双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)甲酮的核磁共振氢谱 

 

 
Figure 2. 13C NMR of bis(6-methoxy-4'-(naphthalen-1-yl)-[1,1'-bi-phenyl]- 
3-yl)methanone 
图 2. 双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)甲酮的核磁共振碳谱 



宋阳君 等 
 

 
43 

 
Figure 3. 1H NMR of 1,1-bis(6-methoxy-4'-(naphthalen-1-yl)-[1,1'-biphenyl]-3- 
yl)prop-2-yn-1-ol 
图 3. 1,1-双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)丙-2-炔-1-醇的核磁共振氢谱 

 

 
Figure 4. 13C NMR of 1,1-bis(6-methoxy-4'-(naphthalen-1-yl)-[1,1'-biphenyl]-3- 
yl)prop-2-yn-1-ol 
图 4. 1,1-双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)丙-2-炔-1-醇的核磁共振碳谱 

 
1H NMR 谱中，8.09~7.08 ppm 为苯环上的质子峰，3.95 ppm 为甲氧基的特征吸收；而在 13C NMR 中，碳

峰出现在 158.4~55.0 ppm，74.5 和 73.2 ppm 为乙炔碳的特征吸收，甲氧基的特征峰在 55.0 ppm 处。 

4. 总结 

本文通过 Suzuki 偶联反应成功合成出 1,1-双(6-甲氧基-4'-(萘-1-基)-[1,1'-联苯]-3-基)丙-2-炔-1-醇。该

方法合成步骤简单，产率较高，后处理容易，可以推广至其他丙炔醇的合成。 
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