
乙酸乙酯制备演示实验的改进

朱志荣
(扬州大学附属中学东部分校，江苏扬州225000)

摘要：就中学化学教材中乙酸乙酯制备演示实验的装置、反应物用量、催化剂选择、操作方法等相关问题，结合自身教学

实践，阐述了作者的观点和改进措施，力求乙酸乙酯制备演示实验的经济环保、安全高效、可观察性和可操作性。

关键词：乙酸乙酯；制备；演示实验；实验改进

文章编号：1005—6629(2015)2一0059一04 中图分类号：G633．8 文献标识码：B

乙酸乙酯的制备方法比较多【1】，适用于中学化

学课堂演示的一般是用乙酸和乙醇的酯化反应来

制备乙酸乙酯。关于该反应所用催化剂以及加热

方法，不同的资料或教科书均有不同的方式方法。

目前鲁教版【2】、苏教版【3】、人教版Ⅲ高中化学必

修2均采取浓硫酸作催化剂、酒精灯加热法；上科

版吲采用水浴加热法，并且针对该法还有文章作

出了改进肛】。通过教学实践，这些方法仍存在一

些值得商榷的地方。笔者就上科版、苏教版等教材

关于乙酸乙酯制备课堂演示实验结合自己教学实

践谈一些看法。

1催化剂的选择

酯化反应原理是：

骆煤坠蠢际等，争
一H，o 口H —H+ 口

；兰八oc：H，；兰八oc：H，

质子(H+)是反应中的催化剂，就一般中学实

验室条件而言，浓硫酸是最常用易得的催化剂，事

实上大多数教材也都首选浓硫酸作催化剂。浓硫

酸既是催化剂也是反应中的吸水剂，加快速率也

能使酯化反应正向移动，利于酯的生成，但使用浓

硫酸作催化剂的缺点—直为人诟病：容易出现反应

物碳化现象，生成乙醚、二氧化硫等，副反应较多、

影响观察。实践证明减少浓硫酸用量能有效减少

副反应，对酯的生成影响也不大。选用固体酸、杂

多酸、无水四氯化锡(路易斯酸)做催化剂虽然效

果不错，但受成本和药品来源等因素影响，事实上

并不易成行。稀硫酸(8 mol／L)或其他无机酸也可

以作为催化剂，催化效果也不错。

2加热方式的对比

如果侧重于考虑酯的产率和质量，先回流后

蒸馏法无疑是首选，酯的产率高、纯度好但操作较

繁琐。为减少反应步骤节省课堂授课时间，目前符
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合课堂演示“短平快”特点的较普遍的制备方法

是连续操作的酯化蒸馏法，即酯的生成和酯的蒸

馏在同一装置中不间断进行，但这存在着在反应

温度较高情况下酯化反应未达到平衡反应物就被

蒸出反应器影响酯的产率问题，如酒精灯加热法

(如图1)。选择水浴加热法(如图2)，虽易于控

制温度且给热均匀，能够大大减少酸、醇的蒸发，

但受到水浴温度低(最高100℃)、给热环境开放、

玻璃材质不易导热、蒸气流过线路长(用于反应器

的大试管一般20cm)等限制，反应液实际受热温

度难以达到酯化反应温度的要求，反应慢，时间

长，特别是成酯后不容易被蒸出，实际出酯较兜
反应现象大打折扣。实验证明，在近100℃水浴中，

反应液不易沸腾，加热较长时间后，反应器壁上才

有油状物回流，很少有馏出液，在接收试管中收集

到的酯微乎其微，因此敞开环境下的水浴加热法不

十分理想。李嘉改进后的套管水浴加热法效果不

万方数据



错，值得推广071。油浴加热法也见诸一些文章，油

浴法温度高、加热均匀但缺少可操作性和安全性，

作为课堂演示实验一般也不宜采用。而酒精灯加

热法虽然给热不很均匀，但操作方便，可保证反应

和蒸馏的温度要求，耗时少、出酯快。利用温度计

控制酒精灯加热时间，在加热的试管下方垫石棉

网(热容大)，采用空气浴、间歇式加热等方式可

避免温度过高、受热不均匀等缺陷。同时，调整反

应装置，将导气管竖直方向设计长一点，也可有效

减少酸和醇的挥发。这种加热法实用性强，实际使

用效果利大于弊(如图3)。

图1酒精灯加热法 图2水浴加热法

图3改进后的加热法

3用料量的确定

乙酸和乙醇理论用量为1：l(物质的量之比)，

考虑酯化反应为可逆反应，增大一种反应物浓

度可提高酯的产率。研究资料表明【8】，等物质的

量酸和醇反应酯的产率最低，酸或醇过量均可

提高酯的产率，但醇过量的产率优于酸过量的产

率，当乙醇对乙酸过量1．5倍时产率最高(如表

1)，所以选九(乙醇)：甩(乙酸)=3：2，由无水乙醇

57．20 mL，mol，冰醋酸62．13 mL／mol，可得V(乙醇)：

y(乙酸)=1．38：1，鉴于演示实验常用试管规格、考

虑取用方便以及应取得明显的现象等要求，确定

3mL乙醇和2mL冰醋酸为宜。这也是大多数教材

演示实验所确定的用料量。

4几组实验数据的比较

每组用料：3mL无水乙醇+2mL冰醋酸+5mL

饱和碳酸钠溶液(加几滴酚酞)

装置如图3：反应器试管规格2cm×20cm，接

收酯试管规格1．4cm×15cm，除第8组外，每组停

止收集馏出液以控制90℃左右时馏出液不再明显

滴人为准，以减少对比误差。

5实验条件的综合考量

5．1温度

与先回流后蒸馏法不同，采用连续操作的酯

化蒸馏法演示酯的生成既要考虑加快速率，又要

尽可能减少反应液的挥发确保一定量酯的生成，

决定了反应温度不宜太高或太低。温度太低则反

应慢，成酯等待时间长，酯难以被蒸出；温度太

高，副反应多，原料蒸发严重，酯的产率反而大大

降低。实践证明，在演示实验现有条件下(药品用

量、反应器试管长度等)进行酯化反应的温度大

约在70～80℃之间为宜，这个温度是减少乙醇(沸

点是78．4℃)挥发的最高温度区间。从1、4、5、7

四组实验来看，情况基本类似：反应液受热不到1

分钟，温度迅速上升，70℃左右微沸，80℃左右剧

烈沸腾，83℃左右温度上升较慢(酯被蒸出)，由

于反应液与蒸气出口有段空间距离且部分馏出液

被冷凝回流，到85℃左右才有大量馏出液。控制

反应液温度停留在85～90℃足够长时间(实际上此

时蒸气出口温度在80℃左右)。待酯蒸出后，馏出

液会骤然减兜这是停止收集馏出液的时刻，如果

让温度继续攀升越过85～90℃温度区间延长收集

馏出液时间则会影响酯的产率和纯度，第8组实

验数据证实这点。准确控制温度是本次试验的关

键，这是在装置中加人一支温度计的原因，使用温

度计控制温度也使实验更安全。由于100℃水浴作

为热源不能保证馏出液的蒸出，酒精灯加热法便

成为一种可靠的热源，但加热过程中要处理好反

应陕慢和化学平衡间的关系。在低温段(70～80℃)

控制温度停留时间尽可能长—点，以保证酯化反应

表1乙醇和乙酸物质的量的不同配比对酯的产率的影响

酸：醇 2：1 1．75：1 1．5：1 1．25：1 1：1 1：1．25 1：1．5 1：1_75 l：2

l产率％ 52．7 54．55 60．45 61．82 51．36 63．40 70 59．09 63．27
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表2几组实验情况记录及数据比较

组序 催化剂 加热方式 反应器反应现象 收集装置情况

反应液沸腾后 反应液很快沸腾(1分钟内)，开始呈浅黄 有较多馏出液出现，振荡时几乎无气
1 2mL浓硫酸

微火保持微沸 色后转为棕褐色，有较多馏出液 泡产生，静置后油层高1．7cm

水浴(近100℃) 长时间加热反应液未见明显沸腾，反应 未见馏出液，反应结束后将反应液倒
2 2mL浓硫酸

如图2 器壁有油状回流物，几乎未见馏出液滴下 人碳酸钠溶液中，表面见油花状液体

反应液始终无色透明，有大量的馏出液 馏出液在振荡后消失，产生大量的气
3 无催化剂 微火保持微沸

出现 泡，几乎无油层出现

反应液沸腾后
4 4滴浓硫酸(不足0．2mL) 反应液在加热过程中转为微黄色 振荡时有气泡，静置后油层高1．4cm

微火保持微沸

4滴浓硫酸和一角匙无 反应液沸腾后 振荡时有少量气泡，静置后油层高
5 前期反应液基本无色，后渐变为微黄色
水Na2s04 微火保持微沸 1．5cm

反应液加热过程颜色几乎未变化，有大 馏出液在振荡后消失，产生大量的气
6 一角匙无水Na：s0。 微火保持微沸

量馏出液 泡，几乎无油层出现

反应液沸腾后 反应液在加热后期转为微黄色，有较多 振荡时有少量气泡，静置后油层高
7 2mL稀硫酸(8mol／L)

微火保持微沸 馏出液 1．8cm

猛火加热120℃ 反应液在加热过程中转为微黄色，有大 振荡时有大量气泡，静置后油层高
8 2mL稀硫酸(8 mol／L)

剧烈沸腾 量馏出液 1．1cm

的平衡状态的形成，提高酯的产率；在控制高温段

(85～90℃)足够长时间(保证酯的浓度减少)后，

一旦发现馏出液明显减少即可停止反应。所有温

控要求都是通过温度计调节酒精灯焰大小以及间

歇式加热操作方式来实现。

5．2催化剂

“3mL无水乙醇+2mL冰醋酸+2mL浓硫酸”

这种配比物料的催化剂用量确实值得商榷【9_11，

从实验结果看，2mL浓硫酸给酯的制备带来较多

的副反应，既造成环境污染也造成原料浪费。而

减少浓硫酸的用量(0．2mL浓硫酸)、降低浓度

(8 mol／L 2mL硫酸)来作催化剂并不显著减少酯

的产率，且经济环保、简约安全，应该得到推广和

应用。第5组实验是为了验证无水硫酸钠在反应

中能否显示吸水作用，从第4、5、6组实验对比结

果看，其吸水性并不明显。而值得注意的是，从第

1、7组数据结果来看，相对于8 mol／L硫酸，等体

积的浓硫酸的吸水作用并不明显，其中原因有待于

继续研究。

5．3其他改进

在接收酯的装置中，如果导管口置于饱和碳

酸钠溶液液面上，馏出物蒸气难免逸散到空气中，

造成产品损失和空气污染；直接插入吸收液中又容

易引起倒吸。如果导管上接人一个干燥管浸在吸

收液中，可以起到冷凝馏出物使蒸气完全吸收和防

止倒吸问题。

化学教学 2015年第2期

6演示实验的改进措施

实验改进装置如图3。

表3乙酸乙酯制备演示实验改进具体措施

试管[规格：2cm×20c m(反应器)、1．4cm x 15crn(接
实验器具

收器)]、温度计、球型干燥管

反应物 3mL无水乙醇、2mL冰醋酸、5mL饱和碳酸钠溶

用量 液(加几滴酚酞)

催化剂 4滴浓硫酸(不足0．2mL)或者8 mol／L硫酸2mL

加热方式 酒精灯微火、石棉网空气浴、间歇式加热

控制70～80℃为反应液酯化反应温度，该温度区

操作要领 间停留稍长时间，然后控制在85～90℃为蒸馏温

度区间，馏出液明显减少时即停止实验

成酯情况 接收试管中成酯高度1．3~2．ocm

乙酸乙酯制备演示实验是为了演示酯的生成

原理和过程，在一般情况下，能有目的地引导学生

观察实验中酯的生成状态，认识酸、醇、酯的性质，

培养学生实事求是的科学态度、安全环保意识和

绿色化学思想。笔者提出的改进措施使乙酸乙酯

课堂演示制备实验具有较好的实用性、可操作性

和科学性，更符合课堂教学的要求。
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铝与水反应演示实验装置的设计木

叶永谦1，张贤金2，吴新建2，叶燕珠2
(1．福建省南安市侨光中学，福建南安362314；2．福建教育学院化学教育研究所，福建福州350025)

摘要：为改善铝与水反应演示实验的效果，使用氢氧化钠溶液、氯化汞溶液、煤油等试剂，将筒式分液漏斗等一些常见仪

器进行组装，设计了铝与水在中性条件下反应的演示实验装置，可明显地观察到有氢气和氢氧化铝生成。

关键词：铝与水反应；演示实验；实验创新
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铝作为一种较活泼金属，具有与水反应的性

质。由于铝极易与空气中的氧气反应生成致密的

氧化膜并牢固地覆盖在铝表面，阻碍了铝与水的反

应⋯，导致无法观察到铝与水直接反应的现象。即

便破坏了铝表面的氧化膜，铝与水反应生成的氢

氧化铝也会覆盖在铝表面导致反应难以进行。

本实验通过常见仪器的组装，设计出可以明显

观察到铝与水反应生成氢氧化铝、氢气的装置，适

合在课堂上演示，让学生真正感受铝与水反应的

实质。

1实验原理

本实验的难点在于：一是铝表面的氧化膜除

去之后如何防止致密氧化膜重新生成；二是如何

防止反应生成的氢氧化铝覆盖在铝表面；三是如

何确保反应在无氧环境下进行。

1．1防止氧化膜重新生成的设计原理

本实验先使用氢氧化钠溶液与铝箔反应破坏

其氧化膜，再用沸水洗去氢氧化钠溶液，然后使去

膜的铝箔与氯化汞溶液反应生成铝汞齐。通过铝

汞齐的形成，使部分晶格铝原子的位置被汞原子

占据，无法再形成致密的氧化物保护膜口】。

1．2防止氢氧化铝覆盖在铝表面的设计原理

本实验使用热的氯化钠溶液代替水与去膜的

铝箔反应。由于氯离子能够穿破膜孔或者膜表面

裂缝，使氢氧化铝从铝表面脱落p】，反应可以持续

进行。

1．3无氧环境的设计原理

本实验过程中铝箔始终浸没在煤油或者溶液

中，并且反应所需的溶液溶剂均使用沸水，防止水

中溶解的氧气氧化铝箔。

2实验装置

本装置所用仪器均为实验室常见仪器，其中筒

式分液漏斗是装置的核心部分。筒式分液漏斗筒

部容量大，可以作为反应发生装置并有利于观察

到明显现象；底部的玻璃活塞可以反复分液，特别

适用于本实验中液体多次变化的需要。装置实物

图(图1)及装置示意图(图2)如下：

图1装置实物图
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