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摘  要 

本文以硫酸氢钠为催化剂，水杨酸和乙酸酐为原料，超声辅助合成阿司匹林。通过正交试验对反应条件

进行了优化。结果表明，水杨酸与乙酸酐的物质量比为1:2，硫酸氢钠0.5 g，在70℃下超声波震荡反应

50 min时反应条件最佳。产品经红外光谱表征，与标准图谱相符。硫酸氢钠易分离回收，回收率可达90%，
在实验教学中具有实用性和可行性。 
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Abstract 
Using ultrasonic, aspirin was synthesized from salicylic acid and acetic anhydride with catalysis of 
sodium bisulfate. The reaction conditions were optimized by orthogonal experiment. The results 
showed that the optimum reaction conditions were that the ratio of salicylic acid to acetic anhydride 
was 1:2, and sodium bisulfate was 0.5 g, and the reaction time of ultrasonic oscillation was 50 min at 
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70˚C. The FTIR spectrum of the product was completely consistent with the standard spectrum. Us-
ing this method, sodium bisulfate was easy to be separated and recovered, and the recovery of aspi-
rin may reach nearly 90%. This method is practical and feasible for experimental teaching. 
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1. 引言 

阿司匹林又名乙酰水杨酸，传统的合成方法是硫酸催化法，这种方法虽然工艺成熟，但副反应多，

腐蚀设备严重，同时产生的废液污染环境[1] [2] [3]。近年来，许多研究对催化剂的选取进行了大量的尝

试，提出了改用杂多酸、酸性离子交换树脂等作为催化剂[4]-[14]，此类催化剂具有酸性强、易分离、无

炭化现象、脱水性强等优点，但价格昂贵，制备复杂，用于学生实验，成本太高。因此价廉易得的环境

友好催化剂更加受到人们的关注。 
本文以固体酸硫酸氢钠为催化剂，超声波辅助震荡加热，探索一种安全、环保的阿司匹林合成方法，

并利用正交实验对其合成条件进行优化。 

2. 实验部分 

2.1. 仪器与试剂 

水杨酸、乙酸酐、浓硫酸、浓盐酸、无水乙醇、硫酸氢钠、三氯化铁、碳酸氢钠、氧化钙、溴化钾

等均为分析纯。 
循环水式多用真空泵(SHB-Ⅲ)；数控超声波清洗器(KQ-700DV)；电热恒温鼓风干燥箱(101-0-BS)；

磁力搅拌器(95-2)；电子分析天平(AR2140)；集热式恒温加热磁力搅拌器(DF-108B)；傅立叶变换红外光

谱仪(Nicolet IR 200 FT-IR)；手动压片机(769YP-15A)。 

2.2. 催化剂的选择 

查阅文献，选取 H2SO4、CaO、NaHSO4 为催化剂催来进行对比试验。阿司匹林的合成方法参照参考

文献[15]。 

2.3. 正交试验设计 

采用正交实验法确定超声辅助硫酸氢钠合成阿司匹林的最佳条件。选取反应温度，反应时间，硫酸氢钠

用量，水杨酸:乙酸酐(摩尔比)作为主要考察因素，以阿司匹林的产率作为考察目标，正交实验设计如表 1。 

3. 结果与讨论 

3.1. 催化剂的选择 

3.0 g 水杨酸，8.0 mL 乙酸酐，反应温度 80℃，反应时间 50 min，分别用 H2SO4、CaO、NaHSO4 催

化水浴加热、NaHSO4 催化超声波震荡加热进行对比试验。结果见表 2。 
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Table 1. L9(34) Orthogonal experimental design 
表 1. L9(34)正交试验设计表 

 反应时间/ min 
A 

反应温度/℃ 
B 

硫酸氢钠/g 
C 

水杨酸:乙酸酐(摩尔比) 
D 

1 30 60 0.5 1:1 

2 50 70 1.0 1:2 

3 70 80 1.5 1:3 

 
Table 2. Results of contrast experiment 
表 2. 对比实验 

实验序号 H2SO4催化产率% CaO 催化产率% NaHSO4催化产率% NaHSO4 (超声催化)产率% 

1 30.7 35.1 19.2 34.8 

2 35.3 34.9 17.6 32.9 

3 33.4 36.3 18.5 33.6 

 
由表 2 可知：NaHSO4 催化水浴加热产率较低，而采用超声波震荡辅助加热与浓 H2SO4 催化水浴加

热产率相当，且其重现性较好。CaO 催化产率挺高，但后期催化剂回收重复利用率低，因此 NaHSO4 催

化辅助超声波震荡加热是有希望代替浓 H2SO4 合成阿司匹林的一种方法。 

3.2. 正交试验结果 

正交试验结果见表 3。 
 
Table 3. Results of L9(34) orthogonal experiment 
表 3. L9(34)正交试验结果 

实验编号 A B C D 
产率(%) 

纯度(FeCL3检验) 
X1 X2 均值 

1 1 1 1 1 2.2 1.6 1.9 紫色 紫色 

2 1 2 2 2 28.7 24.7 26.7 红色 红色 

3 1 3 3 3 29.8 31.2 30.5 黄色 黄色 

4 2 1 2 3 9.0 10.2 9.6 红色 红色 

5 2 2 3 1 34.1 32.7 33.4 黄色 黄色 

6 2 3 1 2 39.9 44.3 42.1 黄色 黄色 

7 3 1 3 2 16.4 14.5 15.5 深黄色 深黄色 

8 3 2 1 3 44.3 43.1 43.7 黄色 黄色 

9 3 3 2 1 46.3 44.5 45.4 黄色 黄色 

k1 19.700 9.000 29.233 26.900 

 
k2 28.367 34.600 27.233 28.100 

k3 34.867 39.333 26.467 27.933 

R 15.167 30.333 2.766 1.200 
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Continued 

主次顺序  B > A > C > D    

优水平 A3 B3 C1 D2  

优组合 A3B3C1D2     

 
由表 3 可知，反应温度的极差最大，表明该因素是反应的最重要因素，其次是反应时间，而催化剂

用量和反应物物质的量比两因素的极差都很小，各个位级的产率相差不大，是次要因素，即因素对实验

的影响顺序为 B > A > C > D，该反应的最优组合条件是 A3B3C1D2。由分析表中的各因素同一水平的平均

值 k 可知，反应时间 A 与反应温度 B 的 k2、k3 相差不大，表明此条件下产率相差不大，且温度、时间提

高后反应的副产物会增多，因而硫酸氢钠催化合成阿司匹林改为最佳工艺条件 A2B2C1D2，即反应时间为

50 min，温度 70℃，催化剂用量为 0.5 g，反应物的物质的量比为 1:2。 

3.3. 验证实验 

按照上述条件进行了验证实验。结果见表 4。 
 
Table 4. Results of verification experiment 
表 4. 验证实验表 

实验编号 产率(%) 平均值 

1 42.9  

2 43.7 43.4 

3 41.5  

3.4. 催化剂的回收及循环使用 

用硫酸氢钠作催化剂，反应物系为非均相体系，反应完毕，硫酸氢钠沉降在烧瓶底部，只需简单过

滤即可，且 4 次重复使用后产率仍可达 38.6%，说明硫酸氢钠可回收循环使用。见表 5。 
 
Table 5. Results of recovery experiment 
表 5. 回收实验表 

编号 催化剂回收率% 产率% FeCl3检验 

1 91.3 41.3 黄色 

2 88.9 39.8 黄色 

3 90.6 42.6 黄色 

4 87.5 38.6 黄色 

3.5. 红外谱图分析 

产品的红外谱图见图 1。 
分析谱图可知：3070.91 cm−1 产生的吸收峰为芳烃 C-H 伸缩振动峰，1611.63 cm−1 处为 C=O 伸缩

振动峰，1155.23 cm−1 以及 1208.20 cm−1 处为 C-O-C 不对称伸缩振动，表明产品中存在脂类结构，而

COOH 的特征宽带吸收则表现在 2856.06 cm−1 处。1443.70 cm−1 到 1759.86 cm−1 处表现了苯环上的 C=C
震动，表明产品中有苯环的存在，而羟基的弯曲振动表现在 892.99~1031.3 cm−1 处的震动，1657.35 cm−1
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处的震动表现了芳香族羧酸的羰基的缔合振动。与红外光谱仪数据库中谱图和数据相符，说明得到了

产物阿司匹林。 
 

 
Figure 1. FTIR spectrum of the product 
图 1. 产品红外光谱谱图 

4. 结论 

超声辅助硫酸氢钠催化合成阿司匹林最佳的条件为：原料物质的量比水杨酸:乙酸酐为 1:2，温度为

70℃，反应时间为 50 min，催化剂用量 0.5 g。其催化合成阿司匹林的产率与浓硫酸相当。试验方法易控

制，重现性好。 
硫酸氢钠易回收利用，回收率高。与浓硫酸催化比较，该反应温度低、安全、环保，催化剂可回收

利用，可用于本科实验教学。 
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