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水杨酸甲醋的研制
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不文介绍了水杨酸甲酷合成的 拆方法
，
花大量实验的基础上找出了该产品的最佳合成条件一原料配 比

、

温

度等反应条件对转化率的影响
。
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酮化反琢最简单的形式是
�

�， 一 ���� � �
， 一 �� 二二�产 一 ����“ � � ��

这也是最常用的制备醋的方法
，
其反应速度一般很慢

，
在常温下不能觉察 ，回流温度也 极 其

缓慢
，
所以不能用于制备

，
必须用催化剂才能加速它的进行

。

催化剂中最常用的是酸
，
如硫

酸
、

盐酸等
。

此反应是可逆反应
，
它通过中河体 ���向两个方向分解达到平衡 ，
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平衡点和酸醇的性质有关
、

平衡常数�按质量定律反为
�
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从式中可知
，
如果把水的浓度降低

，
则脂的浓度就将增高

，
酸和醇的浓度就将相应的 降

低来维持 � 为常数
，
因此醋化时要把所形成的水不断除去就能提高醋的产率

。

硫酸和 盐 酸

�实际上是用无水氯化氢气体 �是催化剂
，
同时也是去水剂

，
我们在反应中用的是硫酸

，
效

果较好
。

在醋化速度方向
�

醇
，
伯醇最快

，
仲辱较慢

夕

叔绰最慢
。

酸
，
脂肪酸一般比芳族酸快

，
但位阻效 二在芳族酸中尤其显著

，
竣基的邻位如有取代 基

团
， 酉旨化速度减慢

。

根据这种情况
，
我们在制备水杨酸甲醋的过程中对工艺条件 进 行 了 优

化
，
改变了通常的原料配比

，
使甲醇过量

，
提高醋化反庄温度

，

使反应向生成醋的方向进行
，

从而提高了水杨酸甲醋的产率
。
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香出水杨酸甲醋 �冬青油 �又叫邻经基苯甲酸甲醋
，

它是在����年首次从冬青植物中被提

的
。
此后不久发现这个化合物有止痛和退热特性

，

因此可用于制药工业
，
但主要用于配制

水香精
、

牙膏香精和皂用香精
、

用于合成香料以及用于涂料
、

化妆品
、

油墨及纤维助染 剂

等
。
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二
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实 验 部 分
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、

基本反凡

，
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试剂与催化剂

工业级水杨酸
，
工业级甲醇

催化剂一一浓硫酸

�
、

试验装置

三 口 瓶

液相温度计 ����
“
� � 气相温度计 ����℃

·
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回流冷凝器 �在四个球以上 �

电热套
、
变压器

减压蒸馏装置

�
、
试验步骤

将计量的水杨酸
、

甲醇投入三 口瓶中
，

缓慢旋动烧瓶使反应物密切混合
，
在振荡下分 次

慢慢加入浓硫酸 �加入硫酸时最好将三 口瓶放在冷水浴中�放一粒沸石
，

在三 口瓶上装一回

流冷凝器
，
放在电热套上加热至沸

，
让混合物沸腾回流 �一�，�、

时
，
�液相温度保持在朗

“

一
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，

气相温度保持在��
。
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�
� �将醋化反应烧瓶浸入冷水浴中使反应瓶内的溶液冷却至

室温
，
然后加入 适 量 蒸馏水稀积

、

静置倾倒反应混合物至分液漏斗中
，
再静置 半 小 时�

�小时
，
将液层分开

，

把含醋的
、

液层用稀碳酸氢钠溶液洗涤粗醋两次
，
分出并泄去水层

，
再

用适量蒸馏水洗涤两次
，
分层

，

将粗醋移入干燥的锥形瓶中
，
用少量无水氯钙化干燥产物

，

放置 �小时以上
，
然后将粗醋进行减压蒸馏

，
即得无色透明的具有醋香味的液体产物

。
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砚凡 口口 、 �口 〔 与�乙之 均〕 �仪 片‘ ，

做了正交试验和数次试验
，
选择最佳反应条件 ��小时 �但最高产率为理论量 的��叱

。
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根据日本神户大学 �‘ �报导水杨酸甲醋的产率最高为��
�

��
。

又据 〔� 】水杨酸甲醋最高产率为理

论量的���
。

后经改变原料配比和反应温度
，
对工艺条件进行了 优 化

，
制得纯醋为理 论 量

的 ������
，
大大地提高了产率

，
同时还缩短了反应时间

，
由�小时缩至 ���小时

，
减少了

近一半时间
。

缩短了反映周期
，
加快了反应进程

，
可生产较多的产品和获得较大的 经 济 效

益
。

三
、

产物物理性能的测定

对产物进 ‘于了有关物理常数折光率的测定 �

�
，
文献值 �

�

����� �
�

����，
实验值 实 测

�
。
����纯度较高

，
并作了红外光谱分析

，
实验结果与文献值相符

夕

见谱图
。

样品送到郑州 日

用化工厂配成牙膏
，
提高了香味

。
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图� 水杨酸甲醋的红外光谱液膜

水杨酸甲醋的制备所用设备较简单
，
操作步骤不太复杂

，
反应周期短

，
每生产一吨 产 品

可盈利���������元
，
利润较高

， 的确是便于生产快上和发展的项 目
。
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