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摘要：该文以经典有机合成实验乙酰水杨酸制备为例，将合成方法学引入本科有机化学实验教学。通过改变反应温

度、加热方式、催化剂及纯化方法，考查其对实验结果的影响。这种对相同实验进行对比研究和系统性的探索，不仅让学

生认识到科学研究合成实验的方法，更能有效调动学生的积极性，培养学生的创新能力、探究能力和科研能力。同时，通

过使用环境友好的绿色催化剂，培养学生绿色环保理念，符合绿色化学的理念。
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Teaching Practice of Synthetic Methodology in Organic Chemistry
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Abstract: This paper takes the classic organic synthesis experiment acetylsalicylic acid preparation as an example, introduces the
synthetic  methodology  into  the  undergraduate  organic  chemistry  experiment  teaching.  The  influences  of  experimental  results  are
carried out by changing the reaction temperature, heating method, catalyst type and purification method. The comparative research and
systematic exploration based on the same experiment can not only allow students to realize the method of scientific research synthetic
experiment, but also effectively mobilize their enthusiasm and cultivate their innovation ability, inquiry ability and scientific research
ability.  At  the  same  time,  the  use  of  environmental-friendly  green  catalysts  helps  build  students’   concept  of  green  environmental
protection, which is in line with the concept of green chemistry.
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有机合成方法学是研究有机化学反应及机理

的主要途径，是探索实验反应最佳条件和开发新

的合成反应的基本手段，是有机化学研究的主要

领域之一[1−3]。影响有机合成反应条件的因素有反

应温度、反应时间、反应溶剂、底物物质的量

比、加热方式及催化剂等[4]，通过在其他反应条件

不变的情况下，改变其中一个反应条件，根据多

次实验探究反应的最佳条件是有机合成方法学研

究的重要内容[5−7]。

四川大学化学实验中心有机化学实验组开设

的合成实验都是按照有机化学实验（第二版）进

行，学生采用的实验方案完全一致且未对不同实

验方案进行比对分析，并未联系到科学研究合成

实验的方法。2019年秋季以经典有机合成实验乙

酰水杨酸制备为例，将合成方法学引入本科有机

化学实验教学。乙酰水杨酸是本科有机化学经典

合成实验，是化学、化工、药学、医学等相关专

业的必修实验[8−9]。传统乙酰水杨酸采用实验教材

中水杨酸和乙酸酐在浓硫酸催化下制得，存在反

应产率低、副产物多、环境不友好、实验技术和

方法陈旧、实验教学模式单一等缺点[10−15]，而且

学生根据实验教材完成实验，实验内容、实验进  
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度、实验现象及实验报告都极其相似，也未进行

对比研究，不利于培养学生创新能力和科研能

力[16−17]。因此，以乙酰水杨酸的制备为例，将合

成方法学引入本科有机合成实验教学实践中，学

生们通过考查反应温度、磁力加热及超声波加热

方式、催化剂及纯化方式等不同条件对实验结果

的影响[18]，通过一系列实验并对实验结果进行系

统分析比较，培养学生的科研思维能力、创新能

力和探究能力。 

1    实验内容
 

1.1    乙酰水杨酸的制备

1） 在 25 mL的三口瓶中，加入 1.38 g（10 mmol）
水杨酸、2.7 g（2.5 mL，30 mmol）新蒸馏的醋酸酐

和 2滴浓硫酸，上端装上带无水 CaCl2 干燥管的

球形冷凝管和温度计，用磁力加热搅拌器水浴加

热搅拌，水浴温度保持分别在 70~75℃、 75~
80℃、80~85℃ 和 85~90℃，保持 20 min，停止加

热搅拌，冷却至室温后将反应瓶放入冰水浴中，

边搅拌边加入 15 mL水，晶体完全析出后，抽

滤，得到乙酰水杨酸粗产品，称重，用 1% FeCl3
溶液检测产品中是否有水杨酸。在其他条件不变

的情况下，考查反应温度对反应的影响。

2） 与步骤 1）实验其他条件不变，水浴温度保

持在 75~80℃，催化剂运用对甲苯磺酸 0.37 g、L-酪
氨酸 0.25 g、L-抗坏血酸 0.37 g。考查催化剂对反

应的影响。

3） 与步骤 1）实验其他条件不变，水浴温度保

持在 75~80℃，催化剂选用 L-抗坏血酸，磁力加

热搅拌器改为超声波清洗器，考查加热方式对实

验的影响。 

1.2    粗产品成分分析

将上述制备的乙酰水杨酸粗产品用薄层色谱

进行分析，分别在样品管中加入少量水杨酸、乙

酰水杨酸粗产品及乙酰水杨酸，用乙酸乙酯溶

解，展开剂为 V石油醚︰V乙酸乙酯︰V乙酸=16︰2︰1，
在紫外灯下观察并标记，计算比移值 Rf 。 

1.3    产品的纯化 

1.3.1    碳酸氢钠溶解−盐酸沉淀法

将乙酰水杨酸粗产品转移至 100 mL锥形瓶

中，加入饱和的碳酸氢钠溶液，搅拌直到无气泡

产生，抽滤，滤饼用少量冰水洗两次，得到的滤

液倒入 100 mL锥形瓶，边搅拌边滴加 20% 的盐

酸溶液，调节 pH=3~4，晶体析出后，冷却抽滤，

用冰水洗两次，抽干，称重，计算产率。 

1.3.2    乙醇−水混合溶剂重结晶法

将乙酰水杨酸粗产品溶于沸乙醇，加入热水直

到所出现的混浊不再消失，加热直到溶液变澄

清，静置冷却至室温，抽滤，干燥，称重，计算产率。 

1.3.3    柱层析法

将上述所得的粗产品用乙酸乙酯溶解，加入

0.5 g硅胶，旋干，得到柱分离样品。用干法装层

析柱，洗脱剂为 V石油醚︰V乙酸乙酯=2︰1，组分分

离情况用薄层色谱进行监控。收集乙酰水杨酸单

一组分，合并旋干，称重，计算产品的回收率。 

2    教学实践

结合四川大学化学实验中心的教学条件，将

合成方法学引入化学实验教学，对经典合成实验

乙酰水杨酸的制备进行教学改革。采用有机合成

法探究反应温度、加热方式、催化剂及纯化方

法，考查其对实验结果的影响。以 2019年秋季选

修有机化学实验（V）的 31个学生为试点，进行了

教学实践，从实验前、实验过程中和实验后 3个

阶段进行探讨。

1） 实验前。教师先上传有机化学实验（第二

版）教材中的实验内容，并设计问题（如影响反应

的因素、替代浓硫酸的绿色催化剂、产品的纯化

方法和产物的分析鉴定方法等），以问题为导向，

引导学生预习，锻炼学生的自主学习能力。

2） 实验过程中。教师按照加热方式、反应温

度、催化剂及纯化方法的不同进行实验内容的设

计并对学生进行分组实验，每组有 2~3位学生进

行实验，分组情况如表 1所示。
  

表 1    乙酰水杨酸制备实验分组情况
 

组数 加热方式 反应温度/℃ 催化剂 纯化方式

1 磁力加热 70~75 浓硫酸 沉淀法

2 磁力加热 75~80 浓硫酸 沉淀法

3 磁力加热 80~85 浓硫酸 沉淀法

4 磁力加热 85~90 浓硫酸 沉淀法

5 磁力加热 75~80 L-酪氨酸 沉淀法

6 磁力加热 75~80 对甲苯磺酸 沉淀法

7 磁力加热 75~80 L-抗坏血酸 沉淀法

8 超声波加热 75~80 浓硫酸 沉淀法

9 超声波加热 75~80 L-抗坏血酸 沉淀法

10 超声波加热 75~80 L-抗坏血酸 重结晶法

11 超声波加热 75~80 L-抗坏血酸 柱层析法
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3） 实验结束。教师将所有学生实验现象、实

验记录和实验现象进行统计，并发给所有学生，

进行数据共享，学生们根据自己实验及其共享数

据进行分析讨论，分析反应温度、加热方式、催

化剂及纯化方式对实验结果的影响。 

3    结果与讨论
 

3.1    结果讨论

通过数据共享，分析归纳总结反应温度、加

热方式及催化剂对乙酰水杨酸粗产品制备实验的

影响。 

3.1.1    反应温度对实验结果影响

分析总结 1~4组同学的实验数据发现，用浓

硫酸作催化剂，反应时间为 20 min时，温度为

70~75℃ 时，薄层层析检测有水杨酸，可见反应不

完全。温度在 75~80℃ 和 80~85℃ 时，薄层层析

未检测到水杨酸，反应比较完全。温度为 85~
90℃ 时，薄层层析检测出高聚物，可见温度太高

有副产物生成。薄层层析检测结果如图 1所示。
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图 1    不同温度范围制得粗品薄层层析结果
  

3.1.2    催化剂对实验结果影响

传统乙酰水杨酸制备用浓硫酸作为催化剂，

存在反应产率低、副产物多、环境不友好等缺

点，后来引入对甲苯磺酸作为催化剂，对甲苯磺

酸存在可燃、极易吸潮、不好保管等缺点。引入

绿色环保的 L-酪氨酸和 L-抗坏血酸作为催化剂，

与传统的浓硫酸和对甲苯磺酸做对比，加热方式

是磁力加热，反应温度 75~80℃，反应时间 20 min，
实验结果如表 2所示。结果表明，用 L-酪氨酸和

L-抗坏血酸绿色催化剂，不仅产率高，不易产生

副产物，而且对环境友好。
 
 

表 2    催化剂对产率的影响
 

组数 催化剂 产率/%

2 浓硫酸 71.67

5 L-酪氨酸 80.74

6 对甲苯磺酸 79.81

7 L-抗坏血酸 81.11

注：表中产率为同组相同条件下的平均值
  

3.1.3    加热方式对实验结果影响

分析 2和 8、7和 9组同学的实验数据发现，

反应温度为 75~80℃，反应时间为 20 min，催化剂

为浓硫酸和 L-抗坏血酸，结果如表 3所示，超声

波加热比磁力加热收率更高。
 
 

表 3    加热方式对产率的影响
 

组数 加热方式 催化剂 产率/%

2 磁力加热 浓硫酸 71.67

8 超声波加热 浓硫酸 76.67

7 磁力加热 L-抗坏血酸 81.11

9 超声波加热 L-抗坏血酸 88.70

注：表中产率为同组相同条件下的平均值
  

3.1.4    纯化方法对实验结果影响

9~11组同学分别用碳酸氢钠溶解−盐酸沉淀

法、乙醇−水混合溶剂重结晶法和柱层析法对乙酰

水杨酸粗产品进行纯化，纯化后的产品在红外灯

下烘干，称重，计算回收率，并用 1% FeCl3 溶液

检测纯化后的产品是否含有水杨酸，结果如表 4
所示。

表 4    纯化方法对乙酰水杨酸制备结果影响
 

组数 纯化方法 薄层层析（TCL） 1% FeCl3溶液 回收率/%
9 沉淀法 乙酰水杨酸+水杨酸 淡紫色 83.30
10 重结晶法 乙酰水杨酸+水杨酸 淡紫色 80.22
11 柱层析法 乙酰水杨酸 橙色 87.15

注：表中回收率为同组相同条件下的平均值。
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检测纯化后产品是否含有水杨酸，分别取少

量碳酸氢钠溶解-盐酸沉淀法、乙醇-水混合溶剂重

结晶法和柱层析法纯化后的产品，放入 10 mL磨

口锥形瓶中，加入乙醇使其溶解，滴加 1~2滴 1%
FeCl3 溶液，并用乙酰水杨酸作为对照，观察溶液

中颜色的变化，如图 2所示。

 
 

(a) 原料水杨酸用乙醇
溶解后, 加入 1%FeCl3

溶液

(b) 沉淀法纯化后的产品, 
用乙醇溶解后, 加
入 1%FeCl3 溶液

(c) 重结晶法纯化后的产
品, 用乙醇溶解后, 加

入 1%FeCl3 溶液

(d) 柱层析法纯化后, 用
乙醇溶解后, 加入
1%FeCl3 溶液。

图 2    1% FeCl3 溶液检测纯化后的产品是否含有水杨酸

 
 

3.2    产品的分析鉴定

合成的乙酰水杨酸粗品，采用柱层析法进行

纯化，收集含乙酰水杨酸单一组分的接收液，合

并，用旋转蒸发仪浓缩洗脱剂（V石油醚︰V乙酸乙酯=
2︰1），得到白色粉末状固体。

纯化后的乙酰水杨酸结构表征结果如下。

1）  熔点：用 SGWX-4显微熔点仪测得熔点

133~135℃，与文献值相符。

2）  红外光谱: IR Tracer-100傅里叶变换红外

光谱仪测定，用 KBr压片法，由谱图图 3可知，

2 500~3 300  cm−1 为－COOH的特征宽带吸收，

1 755.25  cm−1 为酯 C＝O的伸缩振动吸收峰，

1 686.78  cm−1 为羧基 C＝O的伸缩振动吸收峰，

1 606.73 cm−1，1 576.83 cm−1 和 1 463.996 3 cm−1 为

苯环 C＝C的伸缩振动吸收峰， 1 307.76  cm−1，

1 188.17 cm−1 为羧酸和酯的 C－O伸缩振动吸收

峰，755.14 cm−1 为苯环邻位取代的 C－H面外弯

曲振动峰。
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图 3    乙酰水杨酸 IR 谱图
 

3）  核磁共振氢谱： 1H NMR用 AVANCE Ⅲ
HD-400 MHz型核磁共振仪测定，以 CDCl3 作溶

剂，TMS为内标。由谱图图 4可知，化学位移（δ）
在 2.38 处是乙酰基中 3个氢的特征峰，在 8.16~
7.15 处的峰为苯环上 4个氢的特征峰。

4） 纯度检测：用 1% FeCl3 溶液检测柱层析法

纯化后的产品，溶液不发生显色反应，说明产品

不含有水杨酸。 
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图 4    乙酰水杨酸
1H NMR谱图

 
 

4    教学效果

将合成方法学引入本科基础有机化学实验教

学，对经典合成实验乙酰水杨酸的制备进行教学

改革。主要从实验完成情况、最终成绩、评教和

问卷调查、提升学生探究能力和科研能力及增强

学生绿色环保理念方面，评价将合成方法学引入

本科有机化学实验教学的教学实践效果。
 

4.1    从实验完成情况、最终成绩、评教及调查问

卷来评价

针对 2019学年春秋有机化学实验选课学生乙

酰水杨酸制备实验进行对照评价，2019年春季

20名学生采用传统模式是对照组。 2019年秋

31名学生采用新的教学模式为实验组。对照组和

实验组的学生从实验完成情况、最终成绩、评教

及调查问卷方面，评价合成方法学引入本科有机

化学实验教学的教学实践效果，结果如表 5所示。
 
 

表 5    教学效果评价
 

教学效果评价
2019学年

2019春 2019秋
实验成果 完成度/% 95 100
成绩 分数/分 85.2 86.6

优秀率/% 20.0 22.3
问卷调查 对提高实验兴趣的满意度/% 75.0 87.1

对提高反应机理理解的满意度/% 70.0 90.3
对提高自身有机合成能力的满意度/% 70.0 87.1

对教学方法的满意度/% 75.0 93.5
网上评教 教学评估结果/分 90.0 95.0

注：表中实验成绩为平均值

从表中可见，实验组完成度、成绩、优秀率

及网上评教都高于对照组。问卷调查结果显示对

提高实验兴趣的满意度、对提高反应机理理解的

满意度、对提高自身有机合成能力的满意度、对

教学方法的满意度，实验组都高于对照组。 

4.2    提升学生探究能力和科研能力

相较于传统教学模式，本次课程教学模式保

留了合成—纯化—鉴定的实验练习模式的基础

上，分配学生在不同条件进行实验，通过实验数

据和现象的共享进行对比分析及归纳总结。这种

对相同实验进行对比研究和系统性的探索，不仅

让学生认识到科学研究合成实验的方法，更能有

效调动学生的积极性，培养学生的创新能力、探

究能力和科研能力，为以后工作及科研奠定良好

的基础。 

4.3    增强学生绿色环保理念和社会责任感

传统乙酰水杨酸在浓硫酸催化下制得，易造

成环境污染和设备腐蚀。本实验在探究不同条件
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对实验结果影响的基础上，引入新的绿色催化剂

即 L-抗坏血酸和 L-酪氨酸，实验产率高，对环境

友好，更加符合绿色化学的理念。在基础实验教

学中引导学生树立环保的理念，提高学生的环保

意识和责任意识。 

5    结束语

1） 将合成方法学引入本科基础实验教学，学

生分组进行实验，考查反应温度、磁力加热及超

声波加热方式、催化剂及纯化方式等不同条件对

实验结果的影响，通过一系列实验和数据共享，

对实验结果进行系统分析比较，培养学生的科研

思维能力、创新能力和探究能力，该教学手段获

得学生们的普遍好评，得到良好的实验教学效果。

2） 实验过程中，通过薄层色谱检测反应，并

通过 Rf 进行比较，学习薄层色谱法。实验结束

后，学生对纯化后的产品进行熔点和纯度测定，

并用核磁共振波谱、红外光谱对结构进行表征。

学生在掌握基础实验操作的基础上，掌握用分析

仪器确定有机化合物结构的方法，拓展学生的知

识面。

3） 通过使用环境友好的绿色催化剂，让学生

在学习有机化合物制备的过程中，培养学生绿色

环保理念，增强学生的环保意识和责任意识。
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