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Введение

Органическая химия зародилась как химия природных соединений, выделенных из организмов животного и растительного происхождения. Заполнение различных классов веществ природными соединениями носит  случайный характер и определяется биосинтезом (Карцова А.А., 2005). 
Первая задача органического синтеза – искусственное получение полезных веществ путем копирования природных структур. Этому предшествует стадия выделения природного соединения, изучение его свойств и, наконец, сам органический синтез - воспроизведение в исследовательской лаборатории того, что создано в лаборатории природы. Ну, а затем надо пойти дальше – синтезировать то, что в природе отсутствует.

Ежедневно в мире синтезируется 100 тыс. новых химических соединений, 97 % из которых приходится на долю органических веществ.  
Я же решила рассмотреть синтез этилацетата по реакции этерификации. 
Этилацетат – это уксусноэтиловый эфир, который находит широкое применение в медицине и ветенарии, в полиграфической промышленности; в качестве растворителя для придания необходимой консистенции краске, отвердителя для закрепления краски, мебельного лака. А также применяется как экстрагент органических соединений из водных растворов, желатинизирующее средство в производстве взрывчатых веществ; входит в состав промышленного термасвариваемого клея. Мировой объем производства этилацетата           0,45-0,5 млн. т в год (1986) (Рид Р. и др., 1982) 
Одним из способов в промышленности этилацетата является  этерификация  уксусной кислоты этанолом при 110-115° С в присутствии серной кислоты. 

Поэтому цель  моей работы было проведение синтеза этилацетата по реакции этерификации и изучение его свойства.
В задачи исследования входило:

1. Рассмотреть механизм реакции этерификации, условия проведения синтеза.

2. Получить этилацетат.

3. Провести очистку этилацетата.

4. Исследовать физико-химические свойства эфира.

5. Определить выход продукта реакции.

Методы исследования

1. Получение и очистка этилацетата.
С2Н5ОН+ СН3СООН --- СН3СООС2Н5 +Н2О 
 Реактивы:  

Уксусная кислота (ледяная)………………………………………… 4,5 мл 
Этиловый спирт …………………………………………………….. 4,5 мл

Серная кислота d 1,84……………………………………………….. 1,5 мл
Сода

Хлористый кальций

 Синтез осуществляют в приборе, изображенном на рисунке. В колбу Вюрца емкостью 100мл, снабженную капельной воронкой и соединительную с нисходящим холодильником, вливают 2,5 мл этилового спирта и затем осторожно при перемешивании  приливают 1,5 мл концентрированной серной кислоты. Колбу закрывают пробкой, в которую вставлена капельная воронка. И нагревают на масляной (или металлической) бане до 140° С ( термометр погружен в баню). В колбу из капельной  воронки постепенно приливают смесь из 2 мл этилового спирта и 4,5 мл ледяной уксусной  кислоты. Приливание  следует вести с такой же скоростью, с какой отгоняется образующий эфир. По окончании реакции (после прекращения отгона эфира)  погон переносят в делительную воронку и взбалтывают с концентрированным раствором соды для удаления  уксусной кислоты. Отделяют верхний эфирный слой и встряхивают его с насыщенным раствором хлористого кальция (для удаления спирта, который дает с хлористым  кальцием  кристаллическое молекулярное соединение СаCl2 * C2H5OH,  нерастворимое  в уксусноэтиловом эфире). Отделив эфир, сушат его прокаленным хлористым кальцием и перегоняют на водяной бане из колбы с дефлегматором. При температуре 71-75° С будет отгоняться смесь спирта и этилацетата, при 75-78° С переходит практически чистый уксусноэтиловый эфир. Выход составляет 20 г (65 % теоретического) (Голодников Г.В., Мандельштам, 1976). 
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Результаты 

1. Механизм реакции.

В основе получения этилацетата лежит реакция этерификации, в результате которой сложный эфир образуется  при нагревании до 140-150 0С уксусной кислоты с этиловым спиртом в присутствии катализатора – серной кислоты. 

Общее уравнение реакции 

Роль катализатора заключается в протонировании карбонильного кислорода: при этом карбонильный атом углерода становится более положительным и более «уязвимым» по отношению к атаке  нуклеофильного агента, которым является молекула спирта. Образующийся вначале катион присоединяет молекулу спирта за счет неподеленных электронов кислородного атома, давая катион:

Далее катион отщепляет молекулу воды, превращаясь в катион сложного эфира: 

Катион  в результате отщепления протона образует молекулу сложного эфира; 

Использование метода «меченых атомов» дало возможность решить вопрос о месте разрыва связей при реакции этерификации. Оказалось, что обычно молекула воды образуется из гидроксила кислоты и водорода спирта. Следовательно, в молекуле кислоты разрывается связь между ацилом и гидроксилом, а в молекуле спирта – связь водорода с кислородом. Такой именно вывод следует из результатов работы по этерификации бензойной кислоты метанолом, содержащим тяжелый изотоп кислорода О18. Полученный сложный эфир содержал в своем составе указанный изотоп кислорода:

Присутствие О18  установлено сжиганием образца эфира и анализом образующихся продуктов сгорании (СО2 и Н2О) на присутствие тяжелого изотопа кислорода (Тюкавкина Н.А., Бауков Ю.И., 2004).

Реакция этерификации – обратимый процесс, поэтому во избежание гидролиза полученного продукта, эфир отгоняли с использованием прямого холодильника. 

Гидролиз сложных эфиров  представляет собой реакцию, обратную реакции их преобразования. Гидролиз может быть осуществлен как в кислой, так и в щелочной среде. Для кислого гидролиза сложных эфиров справедливо все, что было сказано выше применительно к реакции этерификации, об обратимости и механизме процесс, о методах смещения равновесия. Щелочной гидролиз сложных эфиров проходит через следующие стадии: 

Практически щелочной гидролиз сложных эфиров проводят в присутствии едких щелочей КОН, NaOH, а также гидроокисей щелочноземельных металлов Ва(ОН)2, Са(ОН)2.  Образующиеся при гидролизе кислоты связываются  в виде солей  соответствующих металлов, поэтому гидроокиси приходится брать по крайней мере  в эквивалентном отношении со сложным эфиром. Обычно используют избыток основания. Выделение кислот из их солей  осуществляется с помощью сильных минеральных кислот. 

При проведении синтеза возможно установление химического равновесия. Согласно принципу Ле-Шателье, чтобы сместить равновесие в сторону образования продукта реакции приливание  смеси этилового спирта и ледяной уксусной кислоты проводили с такой же скоростью, с какой отгонялся образующий эфир. Температура синтеза не превышала 150 0С. 
При повышении температуры выше указанного значения возможно протекание реакции внутримолекулярной дегидратации:

(Справочник школьника, 2000).
В результате эксперимента была получена бесцветная с жидкость с характерным запахом. После прекращения выделения эфира полученный продукт переносили в делительную воронку и взбалтывали с концентрированным раствором соды для удаления  уксусной кислоты.

 Для удаления спирта верхний эфирный слой отделяли и встряхивали его с насыщенным раствором хлористого кальция. Этиловый спирт дает с хлористым  кальцием  кристаллическое молекулярное соединение состава СаCl2*C2H5OH,  нерастворимое  в уксусноэтиловом эфире. Отделив эфир, сушили его прокаленным хлористым кальцием. 
2.Результаты исследования.

Был рассчитан  выход (%) этилацетата в реакции. Согласно закону сохранения массы и энергии теоретический выход эфира составляет 6,3 г (7,0 мл).  В результате синтеза было получено 4,5 мл (4,05 г ) этилацетата. Выход продукта реакции (этилового эфира уксусной кислоты) равен 64,29 %.
Для идентификации и определения чистоты полученного этилацетата определили угол преломления с помощью рефрактометра. Согласно литературным данным чистый уксусноэтиловый эфир имеет угол преломления, равный [image: image2.jpg]


 1, 3722. (Рид Р. и др., 1982).  В нашем случае угол преломления этилацетата составил 1,3718 (таблица). Данное значение близко к справочным данным, что свидетельствует о достаточной степени чистоты полученного продукта (Практикум по неорганической химии, 1994; Справочник химика, 1964). 

Таблица
	Соединение
	Формула
	Молярная масса, г/моль
	Плотность, г/мл
	Угол преломления
	Выход продукта, %

	
	
	
	
	справоч.
	экспер.
	

	Этилацетат (этиловый эфир уксусной кислоты)
	
	88
	0,9
	1,3722
	1,3718
	64,29


Вывод


В результате проведенного синтеза (этерификации уксусной кислоты этиловым спиртом в присутствии серной кислоты при температуре 140 – 150 0С) был получен сложный эфир – этилацетат, который представлял собой прозрачную жидкость с характерным запахом. Для идентификации продукта измерили угол преломления этилацетата ([image: image3.jpg]


1,3718), который близок к справочным данным. Выход этилового эфира уксусной кислоты составил  64,29%.
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