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本申请涉及水杨酸苄酯技术领域，具体公开

了一种高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，其

包括如下操作步骤：将苯甲醇和水杨酸甲酯以质

量比1：（1‑1 .5）的比例混合，得到混合液A；将混

合液A加至高活化催化剂中，先在150‑170℃，反

应3‑5h，再在真空条件下反应1‑1.5h，纯化，得到

水杨酸苄酯；所述高活化催化剂包括如下原料：

载体、四丁基氯化铵、二丁基氧化锡、二环己基碳

二亚胺、4‑二甲氨基吡啶。采用本申请的高活化

催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，水杨酸苄酯的苯

甲醇转化率和纯度最高分别为95.0%和99.0%，具

有较高的苯甲醇转化率和纯度。
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1.一种高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，其特征在于，其包括如下操作步骤：

将苯甲醇和水杨酸甲酯以质量比1：（1‑1.5）的比例混合，搅拌均匀，得到混合液A；

在混合液A中加入高活化催化剂，搅拌均匀，先在150‑170℃，反应3‑5h，再在150‑170

℃、真空条件下反应1‑1.5h，纯化，得到水杨酸苄酯；

所述高活化催化剂为水杨酸甲酯用量的0.8%；所述高活化催化剂包括如下重量百分含

量原料：载体90%‑94%、四丁基氯化铵3‑7%、二丁基氧化锡0.5‑2%、二环己基碳二亚胺1‑3%、

4‑二甲氨基吡啶0.5‑0.7%。

2.根据权利要求1所述的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，其特征在于：所述载体

为石墨化活性炭载体、氧化铈载体和硅胶粉中的至少一种。

3.根据权利要求1所述的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，其特征在于，所述高活

化催化剂采用如下操作步骤制备：将四丁基氯化铵、二丁基氧化锡、二环己基碳二亚胺和4‑

二甲氨基吡啶混合，搅拌均匀，加至载体中，搅拌1‑2h，得到高活化催化剂。

4.根据权利要求1所述的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，其特征在于：所述纯化

步骤具体操作如下：在苯甲醇和水杨酸甲酯的反应后，过滤，去除高活化催化剂，收集粗酯，

蒸馏水洗涤，减压蒸馏，冷却，得到水杨酸苄酯。

5.根据权利要求4所述的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，其特征在于：所述减压

蒸馏的蒸馏温度在170‑175℃、压力为‑0.997～‑0.099MPa。

6.根据权利要求4所述的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，其特征在于：所述蒸馏

水洗涤前，经过饱和盐水洗涤。

7.根据权利要求4所述的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，其特征在于：所述粗酯

洗涤后的蒸馏水和减压蒸馏的废液回收循环利用。

8.根据权利要求1所述的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，其特征在于：所述4‑二

甲氨基吡啶与二环己基碳二亚胺的重量配比为1：（2‑5）。
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一种高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺

技术领域

[0001] 本申请涉及水杨酸苄酯领域，更具体地说，它涉及一种高活化催化剂生产水杨酸

苄酯的工艺。

背景技术

[0002] 水杨酸苄酯，又称邻羟基苯甲酸苄酯，微有甜香味，似有龙涎琥珀香、麝香气息，又

有花香、膏香与木香的香气，香气虽弱，但极为持久。因此，水杨酸苄酯可作为花香型和非花

香型香精的稀释剂、和合剂和定香剂，应用较为广泛。

[0003] 目前，水杨酸苄酯的生产工艺多采用酯化法，所得到的水杨酸苄酯纯度较低，导致

水杨酸苄酯香味刺鼻，质量较差。

发明内容

[0004] 为了提高生产水杨酸苄酯纯度，本申请提供了一种高活化催化剂生产水杨酸苄酯

的工艺。

[0005] 第一方面，本申请提供一种高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，其采用如下技

术方案：

一种高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，其包括如下操作步骤：

将苯甲醇和水杨酸甲酯以质量比1：(1‑1.5)的比例混合，搅拌均匀，得到混合液A；

将混合液A加至高活化催化剂中，搅拌均匀，先在150‑170℃，反应3‑5h，再在真空

条件下反应1‑1.5h，纯化，得到水杨酸苄酯；

所述高活化催化剂为水杨酸甲酯用量的0.8％；所述高活化催化剂包括如下重量

份原料：载体90％‑94％、四丁基氯化铵3‑7％、二丁基氧化锡1‑2％、二环己基碳二亚胺0.5‑

0.7％、4‑二甲氨基吡啶0.5‑1％。

[0006] 本申请中将混合液A加至高活化催化剂后，在150‑160℃条件下反应4‑6小时，或在

160‑170℃条件下反应4‑6小时，所得到的水杨酸苄酯的纯度和产率，效果均较高。

[0007] 通过采用上述技术方案，将苯甲醇和水杨酸甲酯混合反应生成水杨酸苄酯，加至

高活化催化剂中，增加了表面活性位点，降低了副产物的产生，可提高水杨酸苄酯的纯度。

苯甲醇和水杨酸甲酯的反应条件控制在120‑170℃，4‑6h，使苯甲醇和水杨酸甲酯充分反

应，提高水杨酸苄酯的产率。

[0008] 高活化催化剂的用量对苯甲醇和水杨酸甲酯的反应效果具有重要作用。高活化催

化剂中的载体具有较大比表面积和发达的细孔，可提高催化剂活性。四丁基氯化铵可使水

杨酸根负离子显示强亲核性，可快速与苄醇发生有效的亲核取代反应，从而具有较高的催

化效果，提高水杨酸苄酯的纯度和产率。二丁基氧化锡作为酯化催化剂加入，可提高反应体

系的分散均匀性，从而提高高活化催化剂的催化效果。

[0009] 二环己基碳二亚胺和4‑二甲氨基吡啶可直接催化位阻较大的酸和苄醇的酯化反

应，提高催化效果，且二环己基碳二亚胺吸水后不溶于溶剂，易与水杨酸苄酯产物分离，从
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而提高水杨酸苄酯的纯度和产率。

[0010] 作为优选：所述载体为石墨化活性炭载体、氧化铈载体和硅胶粉中的至少一种。

[0011] 本申请高活化催化剂中的载体选用石墨化活性炭载体、氧化铈载体和硅胶粉，所

得到的水杨酸苄酯的纯度和产率均较高，且当高活化催化剂中载体为硅胶粉时，效果最佳。

[0012] 通过采用上述技术方案，石墨化活性炭载体具有较大比表面积和发达的细孔，表

面基团和石墨化程度可控制，可提高催化剂活性。硅胶粉和氧化铈载体具有较高的比表面

积，适宜的孔容和孔径，可提高催化剂的活性。

[0013] 作为优选：所述高活化催化剂采用如下操作步骤制备：将四丁基氯化铵、二丁基氧

化锡、二环己基碳二亚胺和4‑二甲氨基吡啶混合，搅拌均匀，加至载体中，搅拌1‑2h，得到高

活化催化剂。

[0014] 通过采用上述技术方案，混合后，搅拌1‑2h，更有利于四丁基氯化铵、二丁基氧化

锡、二环己基碳二亚胺和4‑二甲氨基吡啶的活性组分被载体吸附，利于活性组分参与苯甲

醇和水杨酸甲酯反应，提高催化活性，从而提高水杨酸苄酯的收率。

[0015] 作为优选：所述纯化步骤具体操作如下：苯甲醇和水杨酸甲酯的反应后，过滤，收

集粗酯，蒸馏水洗涤，减压蒸馏，冷却，得到水杨酸苄酯。

[0016] 通过采用上述方案，苯甲醇和水杨酸甲酯的反应后，过滤以去除高活化催化剂，蒸

馏水洗涤粗酯，除杂，减压蒸馏得到水杨酸苄酯。

[0017] 作为优选：所述减压蒸馏的蒸馏温度在170‑175℃、压力为0.92‑0.94kPa。

[0018] 本申请中减压蒸馏的蒸馏温度在170‑171℃、171‑172℃、172‑173℃、173‑174℃和

174‑175℃，压力为0.92‑0.93kPa、0.93‑0.94kPa所得到的水杨酸苄酯的产率和纯度均较

高。

[0019] 通过采用上述技术方案，在170‑175℃、压力为0.92‑0 .94kPa条件下进行减压蒸

馏，可避免液态有机化合物不稳定，提高了水杨酸苄酯的纯度和收率。

[0020] 作为优选：所述蒸馏水洗涤前，经过饱和盐水洗涤。

[0021] 通过采用上述技术方案，饱和盐水洗涤可破坏乳浊液的形成，降低水杨酸苄酯在

水层中的溶解度，从而减少洗涤时的损失，提高水杨酸苄酯的纯度和产率。

[0022] 作为优选：所述粗酯洗涤后的蒸馏水和减压蒸馏的废液回收循环利用。

[0023] 通过采用上述技术方案，粗酯洗涤后的蒸馏水和减压蒸馏的废液回收循环利用，

降低了水杨酸苄酯的生产成本。

[0024] 作为优选：所述4‑二甲氨基吡啶与二环己基碳二亚胺的重量配比为1：(2‑5)

通过采用上述技术方案，调节二环己基碳二亚胺与4‑二甲氨基吡啶的重量配比，

可增加亲核活性，提高催化效果，从而提高水杨酸苄酯的纯度和产率。

[0025] 综上所述，本申请包括以下至少一种有益技术效果：

(1)本申请通过控制高活化催化剂中二环己基碳二亚胺与4‑二甲氨基吡啶的用

量，并调节重量配比，使水杨酸苄酯的甲醇转化率和纯度分别为93.6％和98.7％，具有较高

的苯甲醇转化率、反应选择性、产率和纯度。

[0026] (2)本申请通过调节减压蒸馏在170℃、压力为0.93kPa条件，使水杨酸苄酯的甲醇

转化率和纯度分别为94.3％和98.9％，进一步提高了水杨酸苄酯的纯度。

[0027] (3)本申请通过在蒸馏水洗涤前，经过饱和盐水洗涤，使水杨酸苄酯的甲醇转化率
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和纯度分别为95.0％和99.0％，提高了水杨酸苄酯的纯度。

具体实施方式

[0028] 以下结合具体实施例对本申请作进一步详细说明。本申请中的如下各原料均为市

售产品，均为使本申请的各原料得以公开充分，不应当理解为对原料的来源产生限制作用。

具体为：苯甲醇，有效物质含量为99％；水杨酸甲酯，有效物质含量为99.5％；载体选用硅胶

粉，粒径为30目；四丁基氯化铵，型号为dn6588。

[0029] 以下为高活化催化剂的制备例

制备例1

制备例1的高活化催化剂，通过如下步骤操作得到：

将四丁基氯化铵3g、二丁基氧化锡0.5g、二环己基碳二亚胺3g和4‑二甲氨基吡啶

0.5g混合，搅拌均匀，加至93g硅胶粉中，搅拌1h，得到高活化催化剂。

[0030] 制备例2

制备例2的高活化催化剂，通过如下步骤操作得到：

将四丁基氯化铵3g、二丁基氧化锡2.5g、二环己基碳二亚胺1g和4‑二甲氨基吡啶

0.5g混合，搅拌均匀，加至93g硅胶粉中，搅拌1h，得到高活化催化剂。

[0031] 制备例3

制备例3的高活化催化剂，通过如下步骤操作得到：

将四丁基氯化铵3g、二丁基氧化锡1.75g、二环己基碳二亚胺1.75g和4‑二甲氨基

吡啶0.5g混合，搅拌均匀，加至93g硅胶粉中，搅拌1h，得到高活化催化剂。

[0032] 制备例4

制备例4的高活化催化剂，通过如下步骤操作得到：

将四丁基氯化铵3g、二丁基氧化锡1g、二环己基碳二亚胺2.5g和4‑二甲氨基吡啶

0.5g混合，搅拌均匀，加至93g硅胶粉中，搅拌1h，得到高活化催化剂。

[0033] 实施例1

实施例1的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，包括如下操作步骤：

将2kg苯甲醇和2.4kg水杨酸甲酯混合，得到混合液A；

将混合液A加至192g的制备例1制备的高活化催化剂中，先在150℃，反应4h，再在

150℃、真空条件下反应1.5h，纯化，得到水杨酸苄酯。

[0034] 纯化操作的具体步骤为：在苯甲醇和水杨酸甲酯的反应后，过滤，去除高活化催化

剂，收集粗酯，蒸馏水洗涤，在160℃、压力为0.098MPa条件下减压蒸馏，冷却，得到水杨酸苄

酯。粗酯洗涤后的蒸馏水和减压蒸馏的废液回收循环利用。

[0035] 实施例2

实施例2的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，包括如下操作步骤：

将2kg苯甲醇和2.4kg水杨酸甲酯混合，得到混合液A；

将混合液A加至192g的制备例2制备的高活化催化剂中，先在150℃，反应4h，再在

150℃、真空条件下反应1.5h，纯化，得到水杨酸苄酯。

[0036] 纯化操作的具体步骤为：在苯甲醇和水杨酸甲酯的反应后，过滤，去除高活化催化

剂，收集粗酯，蒸馏水洗涤，在160℃、压力为0.098MPa条件下减压蒸馏，冷却，得到水杨酸苄
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酯。粗酯洗涤后的蒸馏水和减压蒸馏的废液回收循环利用。

[0037] 实施例3

实施例3的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，包括如下操作步骤：

将2kg苯甲醇和2.4kg水杨酸甲酯混合，得到混合液A；

将混合液A加至192g的制备例2制备的高活化催化剂中，先在150℃，反应4h，再在

150℃、真空条件下反应1.5h，纯化，得到水杨酸苄酯。

[0038] 纯化操作的具体步骤为：在苯甲醇和水杨酸甲酯的反应后，过滤，去除高活化催化

剂，收集粗酯，蒸馏水洗涤，在160℃、压力为0.098MPa条件下减压蒸馏，冷却，得到水杨酸苄

酯。粗酯洗涤后的蒸馏水和减压蒸馏的废液回收循环利用。

[0039] 实施例4

实施例4的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，包括如下操作步骤：

将2kg苯甲醇和2.4kg水杨酸甲酯混合，得到混合液A；

将混合液A加至192g的制备例2制备的高活化催化剂中，先在150℃，反应4h，再在

150℃、真空条件下反应1.5h，纯化，得到水杨酸苄酯。

[0040] 纯化操作的具体步骤为：在苯甲醇和水杨酸甲酯的反应后，过滤，去除高活化催化

剂，收集粗酯，蒸馏水洗涤，在160℃、压力为0.098MPa条件下减压蒸馏，冷却，得到水杨酸苄

酯。粗酯洗涤后的蒸馏水和减压蒸馏的废液回收循环利用。

[0041] 实施例5

实施例5的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，包括如下操作步骤：

将2kg苯甲醇和2.4kg水杨酸甲酯混合，得到混合液A；

将混合液A加至192g的制备例3制备的高活化催化剂中，先在150℃，反应4h，再在

150℃、真空条件下反应1.5h，纯化，得到水杨酸苄酯。

[0042] 纯化操作的具体步骤为：在苯甲醇和水杨酸甲酯的反应后，过滤，去除高活化催化

剂，收集粗酯，蒸馏水洗涤，在170℃、压力为0.098MPa条件下减压蒸馏，冷却，得到水杨酸苄

酯。粗酯洗涤后的蒸馏水和减压蒸馏的废液回收循环利用。

[0043] 实施例6

实施例6的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，包括如下操作步骤：

将2kg苯甲醇和2.4kg水杨酸甲酯混合，得到混合液A；

将混合液A加至192g的制备例3制备的高活化催化剂中，先在150℃，反应4h，再在

150℃、真空条件下反应1.5h，纯化，得到水杨酸苄酯。

[0044] 纯化操作的具体步骤为：在苯甲醇和水杨酸甲酯的反应后，过滤，去除高活化催化

剂，收集粗酯，饱和盐水洗涤，蒸馏水洗涤，在170℃、压力为0.098MPa条件下减压蒸馏，冷

却，得到水杨酸苄酯。粗酯洗涤后的蒸馏水和减压蒸馏的废液回收循环利用。

[0045] 对比例1

对比例1的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺与实施例1的区别在于，2kg苯甲

醇和4kg水杨酸甲酯混合，其余操作同实施例1。

[0046] 对比例2

对比例2的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺与实施例1的区别在于，将混合液

A加至高活化催化剂中，在140℃的条件下，反应5h，其余操作同实施例1。
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[0047] 对比例3

对比例3的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺与实施例1的区别在于，将高活化

催化剂原料中二丁基氧化锡等量替换为载体，其余操作同实施例1。

[0048] 对比例4

对比例4的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺与实施例1的区别在于，将高活化

催化剂原料中4‑二甲氨基吡啶等量替换为载体，其余操作同实施例1。

[0049] [11]能检测

采用如下方法分别对不同的实施例1‑6和对比例1‑4生产水杨酸苄酯的工艺进行

性能检测，检测结果详见表1所示。

[0050] 苯甲醇转化率＝(应生成水杨酸苄酯的摩尔数‑未反应的苯甲醇的摩尔数)/应生

成水杨酸苄酯的摩尔数×100

纯度：利用色谱分析仪对水杨酸苄酯进行纯度检测。

[0051] 表1不同水杨酸苄酯的性能检测结果

由表1的检测结果表明，采用本申请的高活化催化剂生产水杨酸苄酯的工艺，操作

简单，水杨酸苄酯的苯甲醇转化率和纯度最高分别为95.0％和99.0％，具有较高的苯甲醇

转化率、反应选择性、产率和纯度。

[0052] 实施例1‑4中，实施例3水杨酸苄酯的甲醇转化率和纯度分别为93.6％和98.7％，

均高于实施例1‑2和实施例4，表明当二环己基碳二亚胺与4‑二甲氨基吡啶的重量配比为1:

3.5时较为合适，提高了水杨酸苄酯的纯度，可能与二环己基碳二亚胺是酯化反应优良的脱

水剂，4‑二甲氨基吡啶为，提高水杨酸苄酯的纯度有关。

[0053] 结合实施例3与实施例5水杨酸苄酯的性能检测数据发现，实施例5水杨酸苄酯的

甲醇转化率和纯度分别为94.3％和98.9％，均高于实施例3，表明当减压蒸馏在170℃、压力

为‑0.098MPa条件下进行时较为合适，提高了水杨酸苄酯的纯度，可能与在170‑175℃、压力
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为‑0.997～‑0.099MPa条件下进行减压蒸馏，可避免液态有机化合物不稳定，提高了水杨酸

苄酯的纯度有关。

[0054] 结合实施例5与实施例6水杨酸苄酯的性能检测数据发现，实施例6水杨酸苄酯的

甲醇转化率和纯度分别为95.0％和99.0％，均高于实施例5，表明当蒸馏水洗涤前，经过饱

和盐水洗涤后较为合适，提高了水杨酸苄酯的纯度，可能与饱和盐水洗涤更有利于分层，可

破坏乳浊液的形成，降低水杨酸苄酯在水层中的溶解度，从而减少洗涤时的损失，提高水杨

酸苄酯的纯度有关。

[0055] 结合对比例1‑4与实施例1的水杨酸苄酯的性能检测数据发现，苯甲醇和水杨酸甲

酯的混合比例、混合液A加至高活化催化剂后的反应条件，高活化催化剂中二丁基氧化锡和

4‑二甲氨基吡啶的选用，可提高水杨酸苄酯的纯度。

[0056] 本具体实施例仅仅是对本申请的解释，其并不是对本申请的限制，本领域技术人

员在阅读完本说明书后可以根据需要对本实施例做出没有创造性贡献的修改，但只要在本

申请的权利要求范围内都受到专利法的保护。
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