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乙酰苯胺的合成及重结晶实验研究
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【摘 要】：乙酰苯胺是重要的有机合成中间体，被广泛应用于医药、化工、染料等行业，也是有机化学基础实验的主要研究对

象。本文以苯胺、冰醋酸为原料，用乙酸酰化法制备乙酰苯胺，采用重结晶法对粗产物进行提纯。对原料配比、反应温度、反应

时间等影响因素进行系统的探究，以提高重结晶产品的产率。根据实验数据和产物表征结果，分析实验误差来源，得出最佳实验

方案。实验结果表明，在苯胺和冰醋酸的摩尔比为 1：2、反应温度为 110～120℃、回流时间为 90分钟的条件下，得到的粗产物

产率最高。用纯水作重结晶溶剂，活性炭脱色、自然缓慢冷却的工艺可以得到高纯度的乙酰苯胺，产物熔点在 114～116℃之间，

纯度符合实验和工业初级应用的标准。本研究可以给有机合成实验教学优化和乙酰苯胺小规模制备提供技术上的参考。
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引言

乙酰苯胺又叫退热冰，是经典芳香族酰胺类化合物，由于

具有稳定的化学性质，成为磺胺类药物、橡胶硫化促进剂、染

料中间体的主要原料，也是有机化学实验中验证酰化反应、重

结晶提纯技术的典型物料。基础有机实验体系中乙酰苯胺合成

和重结晶实验可以直观地体现出亲核取代反应机理、可逆反应

平衡的调节以及固体有机物提纯的原理，是培养实验操作、数

据分析、工艺优化能力的重要实训项目。

传统的乙酰苯胺合成实验存在着反应转化率低、产物杂质

多、重结晶损耗大、实验重复性差等缺陷，大部分实验方案的

参数是固定的，没有进行系统的变量探究和工艺改进。为了提

高实验的科学性和实用性，本文用冰醋酸酰化法合成乙酰苯

胺，通过控制一个变量来研究核心工艺参数对产率和纯度的影

响，优化重结晶提纯工艺，用熔点测定、外观表征来验证产物

的质量，总结实验的关键操作要点和误差控制的方法，为实验

教学的改进和工业化的中小规模生产提供理论依据和数据支

持。

1 实验材料与方法

1.1实验原理

本实验用苯胺、冰醋酸为原料，在加热回流条件下进行酰

化反应制备乙酰苯胺，该反应属于可逆亲核取代反应。苯胺分

子中的氨基具有很强的亲核性，可以进攻冰醋酸的羰基碳，经

过质子转移、脱水反应生成乙酰苯胺和水。

反应方程式：

C6H5NH2 + CH3COOH ⇌ C6H5NHCOCH3 + H2O

由于反应是可逆的，体系中生成的水会抑制正向反应的进

行，所以实验用分馏装置不断分离反应生成的水，破坏反应平

衡，促使反应向正方向移动，提高原料的转化率。另外加入少

量锌粉来防止苯胺在高温下发生氧化变色，减少副产物的产

生。

合成得到的粗乙酰苯胺中含有未反应的苯胺、冰醋酸、氧

化副产物和机械杂质，纯度低。重结晶是利用固体有机物在热

溶剂中溶解度大、冷溶剂中溶解度小的性质，加热溶解、脱色、

热过滤、冷却结晶、抽滤干燥的过程，去除杂质提纯产物。乙

酰苯胺在热水中溶解度大，在冷水中溶解度很低，而且杂质和

产物的溶解度差别很大，所以用纯水作重结晶溶剂，具有环保、

低成本、提纯效果好等优点。

1.2实验仪器与试剂

实验仪器：圆底烧瓶、分馏柱、球形冷凝管、温度计、电

热套、布氏漏斗、抽滤瓶、循环水真空泵、烧杯、玻璃棒、干

燥箱、显微熔点测定仪、电子天平。所有的玻璃仪器都要干净、

干燥，不得有杂质残留，保证实验的准确性。实验试剂：苯胺

（分析纯）、冰醋酸（分析纯）、锌粉（分析纯）、活性炭（粉

状）、去离子水。试剂为市售标准分析纯，无变质、无杂质污

染。

1.3实验操作流程

1.3.1乙酰苯胺的合成

准确量取定量的苯胺和冰醋酸加入干燥的圆底烧瓶中，加

入少量锌粉，摇匀后搭建分馏回流装置，烧瓶底部连接电热套，

分馏柱顶端插入温度计，支管连接冷凝管。缓慢升温加热，使

反应温度控制在所设的区间内，保持体系微沸回流。反应过程

中不断分离出产生的水分，防止可逆反应逆向进行。达到预设

反应时间后停止加热，待体系自然冷却到室温。将冷却后的反

应液慢慢倒入盛有少量去离子水的烧杯中，不断搅拌，使粗乙

酰苯胺固体完全溶解在去离子水中。静置片刻后，用减压抽滤

的方式收集固体粗产物，用少量冷水洗涤滤饼两次，去除表面

吸附的酸液和未反应的原料，得到灰白色乙酰苯胺粗品。

1.3.2乙酰苯胺的重结晶提纯

称取一定质量的乙酰苯胺粗品，加入去离子水，加热搅拌

至固体完全溶解。溶液沸腾之后，向其中加入一定量的活性炭，
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再煮沸两到三分钟，除去体系中的一些有色杂质和微量有机杂

质。趁热过滤去活性炭、不溶物杂质，得到无色透明的滤液。

将滤液在室温下慢慢冷却，随着温度的降低，乙酰苯胺的溶解

度逐渐减小，均匀地析出白色片状晶体。冷却完全之后再进行

减压抽滤，得到晶体产物，用少量冷水洗涤除去表面残留的母

液。将提纯得到的晶体放在干燥箱里，在 80℃下烘干到恒重，

冷却后称量，计算重结晶回收率，用显微熔点测定仪测产物熔

点。

合成产率计算公式：

合成产率 =
粗产物实际质量

理论生成质量
× 100%

重结晶回收率计算公式：

重结晶回收率 =
提纯后产物质量

粗产物质量
× 100%

2 实验结果与分析

2.1原料配比对合成产率的影响

固定反应温度为 115℃、反应时间为 90分钟、锌粉用量为

0.2g，研究苯胺和冰醋酸的不同摩尔比对乙酰苯胺粗产物产率

的影响，实验数据见表 1。

表 1 原料配比对合成产率的影响结果

序号
苯胺与冰醋酸摩

尔比

粗产物质

量/g
合成产

率/% 产物外观

1 1:1.0 3.26 58.2 灰黑色固体，杂

质较多

2 1:1.5 4.18 74.5 灰白色固体，少

量杂质

3 1:2.0 4.85 86.4 灰白色致密固体

4 1:2.5 4.88 86.9 灰白色致密固体

由表 1数据可知，冰醋酸用量越大，乙酰苯胺的合成产率

越高。冰醋酸过量会促使可逆反应向正反应方向进行，从而提

高苯胺的转化率。当摩尔比为 1:2.0的时候，苯胺基本全部反

应，产率最高。继续增大冰醋酸用量，产率没有明显的提高，

过量的冰醋酸会增加原料损耗和废液处理成本，还会使后续提

纯过程中酸残留增多，加重洗涤负担。综合产率与经济性，最

优原料摩尔比为 1:2.0。

2.2反应温度对合成产率的影响

固定苯胺和冰醋酸的摩尔比为 1：2.0，反应时间为 90分

钟，研究不同反应温度对合成产率的影响，实验数据见表 2。

表 2 反应温度对合成产率的影响结果

序号 反应温度/℃ 粗产物质量/g 合成产率/% 产物状态

1 100~110 4.02 71.5 固体松散，

转化率低

2 110~120 4.86 86.6 固体致密，

杂质少

3 120~130 4.79 85.3 固体微黄，

轻微氧化

温度过低时，反应速率变慢，反应平衡不能正向移动，原

料转化率低，产率低。温度控制在 110～120℃时，体系处在稳

定的微沸状态，水分不断分离，反应完全，产率最高。温度大

于 120℃时，体系升温过快，苯胺氧化副反应加剧，产物中出

现微黄杂质，纯度下降，部分冰醋酸挥发损耗，造成产率略有

下降。所以最佳反应温度区间是 110～120℃。

图 1 反应温度对合成产率的影响结果柱形图

2.3反应时间对合成产率的影响

固定最优的原料配比和反应温度，研究不同的反应时间对

产率的影响，实验数据见表 3。
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表 3 反应时间对合成产率的影响结果

序号 反应时间/min 粗产物质量/g 合成产率/%

1 60 4.23 75.4

2 90 4.87 86.8

3 120 4.89 87.1

反应时间为 60分钟时，反应没有达到平衡，原料转化率

低，产率小。反应 90分钟时反应基本结束，产率大大提高。

延长到 120分钟，产率只轻微提高，提高幅度不到 1%，能耗

和时间成本明显增大。综合实验效率和产率来确定最佳的反应

时间是 90分钟。

图 2 反应时间对合成产率的影响趋势

2.4重结晶工艺优化结果

按照选取的最优合成条件下粗乙酰苯胺进行溶剂用量、冷

却方式对重结晶回收率、纯度的影响研究，并对活性炭脱色情

况进行验证，实验结果见下表。固定粗产物 5.0g，在沸水中浴

加热溶解，自然冷却条件下，溶剂用量 100mL 时，产物溶解

充分、损耗小，重结晶回收率可达 82.3%。溶剂用量不足，产

物溶解不完全，回收率低；溶剂用量过多，冷却后溶质析出不

彻底，损耗增大。

冷却方式对于晶体的形貌以及纯度有明显的影响。快速冰

水冷却时，晶体析出速度很快，晶粒细小，容易包住母液中的

杂质，产物纯度低，熔点范围较大。室温下缓慢冷却，晶体均

匀生长，晶粒完整无缺陷，杂质包裹少，产物纯度高，熔点在

114～116℃之间，和标准熔点接近。加入活性炭脱色之后，产

物由灰白色变成纯白色，有色杂质全部被去除，提纯效果明显。

图 3 综合对比结果

2.5产物表征与质量分析

对最优工艺条件下提纯的乙酰苯胺产品进行外观和熔点

的表征，产品为纯白色片状晶体，无异味、无杂色颗粒，晶体

均匀完整。随机选取三个样品做熔点测试，得到的测试数据如

表 4所示。

表 4 测试数据结果

样品序号 初熔温度/℃ 终熔温度/℃ 熔程/℃

1 114.2 115.8 1.6

2 114.5 116.1 1.6

3 114.3 115.9 1.6

纯乙酰苯胺标准熔点为 114-116℃，本次实验产物熔程短、

熔点稳定，说明提纯后的产物杂质含量很低，纯度较高，符合

实验和初级工业应用的标准。

图 4 测试数据结果

3 实验误差与问题分析

3.1合成阶段误差来源

原料损耗是产率误差的主要原因，苯胺挥发性大、易氧化，

称量、加料时易挥发变质，造成实际参加反应的原料量减少。

反应过程中温度控制波动大，局部过热会造成苯胺氧化，产生

有色副产物，降低有效产物的产率。分馏装置密封不严会造成

冰醋酸挥发、水分离不彻底，抑制反应正向进行，降低原料转

化率。另外，锌粉的用量也不恰当会影响实验结果，用量太少

不能完全抑制苯胺的氧化，用量太多会残留杂质，增加提纯的

难度。

3.2重结晶阶段损耗原因

重结晶过程中热过滤时温度下降太快，部分乙酰苯胺提前

结晶析出，附着在滤纸、漏斗壁上，造成固体损失。溶剂用量

控制不好，过量的溶剂会造成低温时仍有部分产物溶解在母液

里不能析出。冷却速度过快造成晶体被杂质包裹，在后续的洗

涤中，晶体轻微溶解。烘干温度过高会导致部分产物升华损耗，

减少重结晶回收率。
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3.3常见实验问题及解决措施

实验中容易产生产物颜色变黄、变黑的问题，主要是由于

苯胺氧化引起的，可以通过全程密封反应、准确控温、适量加

入锌粉来解决。重结晶后产物纯度低、熔程长，多是由于脱色

不彻底或者晶体被杂质包裹所致，可适当增大活性炭用量、煮

沸充分脱色、缓慢冷却结晶。产率低主要是由于原料转化不完

全和操作损耗造成的，可以改进原料配比、保证装置气密性、

规范加料和过滤操作来提高产率。

4 实验优化结论与应用价值

4.1最优实验工艺参数

经由多组变量实验来找出乙酰苯胺合成和重结晶的最佳

工艺参数。合成阶段苯胺和冰醋酸摩尔比为 1：2.0，反应温度

110～120℃，回流反应 90分钟，加入适量锌粉抑制氧化。重

结晶阶段用纯水作溶剂，固液比 1：20，活性炭煮沸脱色，室

温自然缓慢冷却，低温烘干产物。该工艺条件下乙酰苯胺的产

率可以达到 86%以上，重结晶回收率保持在 82%左右，产品纯

度高、重复性好。

4.2实验应用价值

本实验优化方案简化了传统实验操作流程，避免使用复杂

的试剂和危险的工艺，实验的安全性更好，成本更低，环保。

经过优化的参数可以有效地解决传统实验产率低、杂质多、重

复性差的问题，可以直接用于高校有机化学实验教学，提高实

验教学效果。该工艺操作简单、条件温和，可以用于实验室小

规模制备高纯度乙酰苯胺，给医药中间体合成、染料制备等后

续研究提供高纯原料支持，具有较好的教学价值和实践应用价

值。

4.3实验创新与改进优势

相比传统的实验方案，本文采用单一变量系统研究的方法

来确定各个工艺参数对产物的影响规律，冲破了固定参数实验

的局限性。用纯水单溶剂重结晶代替传统的混合溶剂，减少试

剂的浪费以及废液的处理。采用控温、控速结晶的方法，提高

了产物的纯度和晶体形貌，总结出一套完整的误差控制和问题

整改方案，大大提高了实验的稳定性、科学性。

5 结语

本文以苯胺、冰醋酸为原料，系统地开展乙酰苯胺的合成

及重结晶实验研究，探究原料配比、反应温度、反应时间对合

成产率的影响，优化重结晶提纯的核心工艺。实验结果表明，

可逆酰化反应的平衡控制、温度精确控制可以提高合成产率，

缓慢冷却、活性炭脱色、规范热过滤是保证重结晶产物纯度的

主要方法。最优工艺条件下，实验产率和产物纯度都比传统的

实验方案要高，实验重复性好、操作安全方便。

本研究一方面充实了乙酰苯胺制备的实验工艺体系，给有

机化学实验教学改良赋予了具体的数据支撑和操作准则，另一

方面也能给予小规模工业化制备乙酰苯胺一些参照。后续可以

继续研究催化剂改性、微波辅助合成等新的工艺，从而提高反

应效率和产物纯度，使有机合成实验技术得到进一步的改进和

完善。
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