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【实验目的】

【实验原理】

【知 识 点】

【实验步骤】

1.乙酰水杨酸的合成；2.重结晶提纯；3.酸碱滴定；4.熔点测定。

1.掌握乙酰水杨酸的合成方法；

2.练习重结晶和熔点测定等基本操作；

3.掌握酸碱滴定分析法测定乙酰水杨酸的方法。

1、阿司匹林的制备（注意：锥形瓶烘干，乙酸酐量筒专用）

3、纯度检验

主反应：无水、加热、酸催化

付反应：

2、阿司匹林的提纯



【实验原理】
熔点测定是检测有机物纯度的重要方法之一，对于纯的有机化合物，一般

都有固定熔点，初熔至全熔的温度不超过0.5~1°C。但如混有杂质则其熔点下

降，且熔距也较长。常压下，乙酰水杨酸熔点的文献值为133－135°C。本实

验采用显微熔点仪测定自制乙酰水杨酸的熔点。

乙酰水杨酸是有机弱酸，可用NaOH标准溶液直接滴定，测定其含量：
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【实验步骤】

1、熔点测定

将熔点管的开口端插入样品堆中，使样品挤入管内，然后把熔点管竖起来（

封口端朝下），让熔点管从长玻璃管中自由落下，如此重复使样品装得紧密，样

品高度以2～3 mm为宜。

将熔点管装入显微熔点仪中，打开总开关，调节仪器至成像清晰后，打开加

热开关。

控制升温速率，先快（每分钟4～6°C）后慢（至120 °C时每分钟1～2°C），

并注意观察试样变化情况。记下样品开始塌落（初熔）至固体全部熔化（全熔）

的温度范围。测定结束，打开风冷开关，降温至110 °C后，重复测定2次。

2、含量测定
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