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固体超强酸$在微波辐射下催化合成乙酸正戊酯%通过单因素实验

和正交实验优化了合成的反应条件&采用
H+MM077

指示剂法-

VI<

法-红外光谱-电子透镜技术和
D̀

射线衍射对

其进行了表征%实验结果表明$采用最佳制备条件下得到的催化剂在微波辐射下催化合成乙酸正戊酯的最优合

成条件为'醇酸摩尔比
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$反应温度
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$反应时间
!"M2*

$催化剂用量
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$功率
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$收率为
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%该工艺具有绿色-安全-操作简单和收率高等优点%
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型固体超强酸$
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多年来各国学者对其进行了广泛的研究$开

发了一系列
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型固体超强酸$其具有催化活性高-选择性好-不腐蚀设备-易与产物分离-可反

复使用等特点+
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%乙酸正戊酯是重要的合成香料和有机溶剂$广泛应

用于食品-医药-涂料-印染等领域$在国内外有广阔的市场%传统合成方法主要是以乙酸和正戊醇为原

料$以浓硫酸为催化剂$进行常规加热合成$此法副反应多$产品质量差$而且严重腐蚀生产设备%本研究

主要探讨了
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固体超强酸催化剂在微波辐射下催化合成乙酸正戊酯$并对催化剂进行了一系

列的表征%
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实验部分
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催化剂的制备

在搅拌下将浓氨水缓慢滴入到配制好的
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沉淀$用去离子水洗
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%将沉淀物于
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烘干约
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溶液浸
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$过滤后于
$$# b

下干燥约
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$再在马弗炉中于
B"# b

下高温焙烧
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$得到固体超强酸
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催化剂%

9>:

!

微波辐射下合成乙酸正戊酯

催化剂催化乙酸和正戊醇合成反应在微波反应器中进行$设定好反应温度-反应时间-微波功率-搅

拌速度等参数后启动反应装置$反应过程中及时将生成的水分离%将得到到达设定反应时间后过滤出固

体超强酸催化剂$滤出液用去离子水-饱和碳酸钠溶液洗涤至中性$加入无水硫酸镁干燥$过滤后进行蒸

馏收集
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$FBb

的馏分$得到无色透明液体产物%
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催化剂的表征

采用
H+MM077

指示剂测定催化剂的酸强度!
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$用美国尼高力公司
G=G<GU%C#

型红外光谱

仪对催化剂的官能团进行表征!

TV)

压片#$用北京精微高博科学技术有限公司
&cD##F

型全自动氮吸附

比表面仪测定催化剂比表面$用日本日立公司
HDCB"#

型透射电镜观察反应前后催化剂的形态-形貌变

化$采用荷兰
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型
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射线$电压
F#Q=

$电流
F#MG

#表

征催化剂的晶相%
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产物的表征

采用阿贝折光仪!上海精密科学仪器有限公司
!cG&

单筒#和傅里叶红外光谱!美国尼高力公司

G=G<GU%C#

#对产物进行表征%
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溶液浓度-焙烧温度-焙烧时间对催化

活性的影响$实验结果见表
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焙烧温度对催化活性的影响

!!

E+1*.:

!

I--0:76'-:+,:2*+72'*70M

S

0)+7()0

!!!!!!!

'*:+7+,

8

72:+:72527

8

催化剂编号 焙烧温度*
b

收率*
d

9$

9!

9%

9F

9"

9B

F"#

""#

B##

B"#

C##

C"#

"">A

C!>#

E">$

A#>$

B">%

"$>"

!!

!!!!!!

表
;

!

焙烧时间对催化活性的影响

!!!!!

E+1*.;

!

I--0:76'-:+,:2*+72'*72M0'*

!!!!!!!!!!

:+7+,

8

72:+:72527

8

催化剂编号 焙烧时间*
/

收率*
d

:$ $ E%>%

:! ! E%>E

:% % A$>#

:F F EC>"

:" " F!>B

:>:

!

微波加热催化合成乙酸正戊酯条件的优化

以最佳制备条件下得到的固体超强酸
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为催化剂$在微波辐射下催化合成乙酸正戊酯%

固定冰醋酸用量为
$$>"M]

$微波功率
"##c

$通过单因素实验探究醇酸摩尔比-反应温度-反应时间和

催化剂用量对收率的影响$得到醇酸摩尔比为
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#正交试验对合成实验进行了优化$

实验结果见表
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由表
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可见$各因素对合成乙酸正戊酯影响的大小顺序为'
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$通过正交直观分析得到最
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催化剂表征
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催化剂的酸强度

用
H+MM077

指示剂法测定催化剂的酸强度
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$结果表明制得的催化剂的
7

#

&

_$%>$B

$为固体超

强酸%
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催化剂在不同放置时间和反应前后的比表面测试结果见表
"

%由表
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可知$新制的催

化剂比放置一段时间后的比表面大$但随放置时间的延长比表面相差不明显$比表面减小的原因可能是

催化剂吸附空气中的少量水分而导致孔径缩小%对比反应前后催化剂的比表面可以发现$反应后催化剂

比表面明显减小$其主要原因是反应加热时微波辐射导致催化剂表面部分烧结$反应后的催化剂开始聚

集$这与下文!
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催化剂红外分析
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催化剂的红外光谱图见图
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固体超强酸催化剂红外图谱
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催化剂
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表征
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催化剂的
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图谱见图
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%从反应前后催化剂的
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结果可直观地看到催化剂的

形态-形貌变化$反应前催化剂晶体颗粒清晰$有明显的边界$
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