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Abstract 
Objective: 1,3,5-Triacetylbenzene was synthesized. Methods: 1,3,5-Triacetylbenzene was prepared 
by ethyl formate and acetone reaction with sodium ethoxide and then the producing unsaturated 
sodium ethoxide solution was acidified with weak acid. Results: 1,3,5-Triacetylbenzene was syn-
thesized and confirmed by TLC, melting point, 13C-NMR and 1H-NMR. Conclusion: The operating 
method of the synthesis of 1,3,5-triacetylbenzene was simple, cheap and easily available for the 
raw materials, so it could be used for the industrial synthesis of relatively large quantities. 
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摘  要 

目的：合成均苯三乙酮。方法：利用甲酸乙酯、丙酮和乙醇钠反应生成不饱和醇钠，然后用弱酸酸化生

成均苯三乙酮。结果：成功合成出均苯三乙酮，并通过TLC监测、测定其熔点及质谱和核磁共振氢谱确

定其结构。结论：此合成均苯三乙酮的方法操作简单，原料价廉易得，可用于工业上合成较大量的均苯

三乙酮。 
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1. 引言 

均苯三乙酮(即 1,3,5-三乙酰基苯)属于芳香酮，具有三个羰基结构，能发生酮式–烯醇式互变异构，

因其具有 α-H，化学性质活泼。均苯三乙酮主要作为合成含氮杂环配体的原料及其类似物，这类化合物

可与中心原子或离子以配位键相结合形成配位化合物，在药物化学[1]、均相催化[2]、不对称催化[3]及环

境化学等领域都有广泛的应用。用这类配体合成的过渡金属或稀土金属配位化合物主要在分析化学中用

于金属离子的分离、滴定和掩蔽干扰，也广泛应用于工业生产中的配位催化、提取金属和硬水软化等方

面。此外，树形化合物也可作为多电子转移催化剂、分子电子器件，高效凝絮剂、稳定剂和膜材料等，

特别是在药物化学方面，具有亲水性表面基团又有疏水内层树枝状大分子中的内层空隙可用来隐藏需缓

慢释放的药物，而作为新的药物缓释剂或导弹式药物[4]。作为合成树形化合物的关键原料，均苯三乙酮

在工业、农业、国防、医学、生命科学、环境保护等国民经济领域有重要的应用前景[5] [6]。同时，均苯

三乙酮的席夫碱和曼尼希碱衍生物及其配合物也具有抑菌杀菌、抗肿瘤和抗氧化等的生物活性[7] [8]，在

催化、分析化学、腐蚀、染料涂料、石油化工以及光致变色等领域亦有重要应用[9] [10]。 
均苯三乙酮及其衍生物应用广泛，但因其价格昂贵，应用受到限制。因此，国内外化学工作者积极

探索使用不同原料和方法来合成均苯三乙酮。均苯三乙酮的合成方法主要有三种[11]-[13]，第一种是用

(E)-4-甲氧基丁-3-烯-2-酮在无氧和高温高压条件下合成，产率 77%，但原料不容易得到并且反应条件苛

刻；另外两种分别用(E)-4-(二甲基氨基)丁-3-烯-2-酮和丁-3-炔-2-酮为原料合成，产率分别是 65%和 95%，

产率虽有提高，但同样原料不易得到。 
本实验通过改进文献[11]-[13]方法，选取实验材料易得、无须苛刻条件的实验方法。均苯三乙酮合成

路线如下： 
 

CH3COCH3 + HCO2CH2CH3 + C2H5ONa CH3COCH=CHONa + C2H5OHEtOH
reflux  

3CH3COCH=CHONa + 3CH3COOH +3CH3CH2ONa+

O

O
O

3H2O

 
 

此合成反应是典型的克莱森-斯密特(Claisen-Schimit)缩合反应，即含有 α-氢的酯在醇钠等碱性缩合剂
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作用下发生缩合作用，失去一分子醇得到 β-酮酸酯的反应。在这个反应中，同样以醇钠为碱性介质，甲

酸乙酯、丙酮和醇钠反应生成不饱和醇钠，在弱酸的催化下，羰基烯经过加成环化得到均三乙酰基苯。 

2. 实验部分 

2.1. 主要试剂与仪器 

主要试剂 
甲酸乙酯(纯度 98%，华威锐科)、冰乙酸(分析纯，纯度 99.5%，天津市富宇精细化工有限公司)、钠

(分析纯，纯度 99.5%，天津市科密欧化学试剂有限公司)、硼氢化钠(分析纯，纯度 96%，上海润捷化学

试剂有限公司)、氯化钙(分析纯，纯度 96%，天津福晨化学试剂厂)、盐酸(分析纯，纯度 36%，天津市富

宇精细化工有限公司)、甲苯(分析纯，纯度 99.5%，广州化学试剂厂)，其它试剂均为分析纯且所有无水

试剂均需经过干燥处理。 
仪器 
质谱仪(DSQ，美国 Thermo 公司)；1H NMR 谱(美国 VARIAN 公司 Mercury-Plus 300 型核磁共振仪)。 

2.2. 实验方法 

取 12.65 g 钠(0.55 mol)切成小块，加入装有 40 mL 二甲苯的三颈瓶中，装上回流冷凝管、机械搅拌

器和装有氯化钙的干燥管，通入氮气，加热回流，剧烈搅拌。打成钠沙后冷却至室温，倾出二甲苯，用

20 mL 无水乙醚洗涤一次，完毕后加入 150 mL 无水乙醚，2 h 内滴加无水乙醇 36 mL (0.6 mol)，再搅拌

回流 6 h。之后 4 h 内滴加甲酸乙酯 40 mL (0.5 mol)和丙酮 37 mL (0.5 mol)的混合液，完毕后反应 2 h。加

入水 500 mL 分 3 次萃取，取水层置于 1000 mL 四口瓶内，用冰乙酸(约 40 mL)调 pH 值呈酸性，装上回

流冷凝管、机械搅拌器和温度计，通入氮气，于 55℃反应 4 h，再停止加热搅拌，静置过夜。抽滤，滤

出沉淀，干燥，用丙酮重结晶，得到浅黄色晶体。再用 95%乙醇重结晶，得纯白色晶体，产率 60.4% (文
献[4] 56%，只一次重结晶)。m.p. 161℃~162℃ (文献[4] 162℃~163℃)。 

3. 结果与讨论 

3.1. 均苯三乙酮产率、鉴定及表征 

产物经两次重结晶后为牙白色晶体，产率为 60.4%，文献[4]产率为 56% (只重结晶一次)，熔点为 161℃
~162℃ (文献[4] 162℃~163℃)；用薄层色谱法鉴定，分别用三种展开剂展开：1) 以乙酸乙酯为展开剂时，

在 254 nm 紫外光下得单一点，Rf 值为 0.89；2)以混合溶剂(二氯甲烷:甲醇 = 100:1)为展开剂时，在 254 nm
紫外光下得单一点，Rf 值为 0.70；3)以混合溶剂(二氯甲烷:乙腈 = 10:1)为展开剂时，在 254 nm 紫外光下

得单一点，Rf 值为 0.72。 
质谱鉴定，质谱图如图 1，产物分子电离产生的离子分析如图 2 所示，其中质荷比 m/z 204 峰为均苯

三乙酮的分子离子峰；m/z 189 峰为基峰，由 m/z 204 的分子离子丢失甲基产生；m/z 161 峰与分子离子

峰差值 43，由 m/z 204 的分子离子丢失乙酰基产生；m/z 146 峰说明 m/z 204 的分子离子丢失一个甲基和

乙酰基；m/z 119 峰说明 m/z 204 的分子离子丢失两个乙酰基；m/z 103 峰说明 m/z 204 的分子离子丢失两

个乙酰基和一个甲基；m/z 75 峰为苯基碎片离子峰，说明 m/z 204 的分子离子丢失三个乙酰基；m/z 91
峰很可能为杂质峰。综上所述，该产物的可能结构为均苯三乙酮。 

核磁共振氢谱鉴定，如图 3 所示，化学位移值 δ = 2.722 处的峰为单峰，且此处有 9 个氢，可能是有

三个没有邻位氢的乙酰基的甲基峰；化学位移值 δ = 8.695 处的峰为单峰，没有邻位氢，此处有 3 个氢，

可能为苯环上位于间位的三个氢峰，且苯上有三个间位取代基；化学位移值 δ = 7.255 处的双峰为溶剂氘 
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Figure 1. The MS of 1,3,5-triacetylbenzene 
图 1. 均苯三乙酮质谱图 
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Figure 2. The analysis of primary ion in mass spectrum of 1,3,5-triacetylbenzene 
图 2. 均苯三乙酮质谱中主要离子的分析 

 

 
Figure 3. The 1H NMR of 1,3,5-triacetylbenzene 
图 3. 均苯三乙酮核磁共振氢谱图 
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代氯仿的峰；化学位移值 δ = 1.608 处的单峰为水峰，由氘代氯仿中的少量水所致。综上所述，该产物的

可能结构为均苯三乙酮。 

3.2. 结果讨论 

在合成均苯三乙酮实验中，反应要确保无水无氧的条件，制备醇钠和加乙酸后的反应都要用氮气保

护。试剂要绝对干燥，反应时加干燥管。制备乙醇钠是反应成功的关键，钠沙要极细均匀，滴加乙醇的

速度要慢，反应的时间可适当延长，有时密封静置一晚效果会更好。若想要纯白色的乙醇钠溶液可先用

少量无水乙醚洗涤钠沙一两次。此外，滴加甲酸乙酯的速度是取得高产率的关键，而且，使用溶剂乙醚

时尽量少些[4]。 
在实际的实验操作中，合成均苯三乙酮的产率还不是很高，分析原因如下：1) 冷凝管的温度不够低，

以至于溶剂和原料(如乙醚和甲酸乙酯)少量挥发掉，可改用循环冷却水冷凝，提高产率；2) 溶剂乙醚的

加入量把握得不够好，可将溶剂视实验现象分批加入；3) 加入乙酸后，没有按梯度温度逐步调节反应温

度；4) 文献是一次重结晶，在本实验中是两次重结晶，损失较大。 

4. 结论 

本文参考文献并加以进行改进较高的产率合成出均苯三乙酮，并探讨提高产率的方法。本文成功合

成了均苯三乙酮，并通过测熔点，用薄层色谱法鉴定，用质谱和氢谱表征，证实了产物的结构为均苯三

乙酮。 
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