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多步骤合成三苯甲醇 

  

一、目的和要求 

1. 了解格氏试剂的制备、应用和进行格氏反应的条件。 

2. 掌握由酯化反应制备苯甲酸乙酯的原理和方法。 

3. 进一步熟练掌握分水装置的安装及其操作。 

4. 掌握搅拌、回流、萃取蒸馏（包括低沸点物蒸馏）等操作。 

5. 初步体会多步骤合成的重要性和艰巨性。 

6. 初步学会综合运用所学知识和技能解决实际问题。 

二、反应原理 

三苯甲醇可通过格氏试剂反应用下列任一方法制取 

方法一、二苯甲酮与苯基溴化镁反应 

                   

                  

方法二、苯甲酸乙酯与苯基溴化镁的反应   

  

 

得到苯甲酮后按方法一进行。 

苯甲酸乙酯的制备：羧酸酯是一类在工业和商业上用途广泛的化合物。可由羧酸

和醇在催化剂存在下直接酯化来进行制备，或采用酰氯、酸酐和腈的醇解，有时也

可利用羧酸盐与卤代烷或硫酸酯的反应。酸催化的直接酯化是工业和实验室制备羧

酸酯最重要的方法，常用的催化剂有硫酸、氯化氢和对甲苯磺酸等。酸的作用是使
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羰基质子化从而提高羰基的反应活性。  

这个反应是可逆的，为了使反应向有利于生成酯的方向移动，通常采用过量的羧

酸或醇，或者除去反应中生成的酯或水，或者二者同时采用。 

在实践中，提高反应收率常用的方法是除去反应中形成的水，特别是大规模的工业

制备中。 在某些酯化反应中，醇、酯和水之间可以形成二元或三元最低恒沸物，也可

以在反应体系中加入能与水、醇形成恒沸物的第三组分，如苯、环己烷、四氯化碳等，

以除去反应中不断生成的水，达到提高酯产量的目的。这种酯化方法，一般称为共沸酯

化。本实验采用加入环己烷与水、醇形成共沸物的方法，除去反应中生成的水，采用分

水器操作。 

理论计算酯化反应生成水约在 1g，但由于水与醇、环己烷形成三元共沸物，通过分

水器分水所需分去约 5~6ml 水。 

 三元共沸物的组成和沸点参考数据如下： 

                         B、P（°C atm） 

            水       乙醇      环己烷      共沸物 

           100      78.3       80.75        62.60  

                         组成（重量百分比） 

              水           乙醇          环己烷   

              4.8           19.7            75.5 

从分水器分成两层其组成： 

             环己烷             乙醇             水 

上层        94.6(95.4)       5.2(4.52)         0.2 

 下层       71.4(73.4)     18.2(15.4)        10.4(11.0) 

 

三、药品试剂（ 略） 

CO2H

+ C2H5OH
H2SO4

CO2C2H5

+ H2O
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四、操作步骤 

1.苯甲酸酯化制苯甲酸乙酯 
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2.制备格氏试剂—苯基溴化镁 

3.利用格氏反应制三苯甲醇 

五、操作重点及注意事项 

1、所用仪器、药品必须经过严格的干燥处理，否则反应很难进行，并可使生成的格

氏试剂分解。 

2、卤代烃与镁的作用很难发生通常温热或用一小粒碘作催化剂，以促使反应开始。

3、滴加的速度太快，反应过于激烈，不易控制，并会增加副产物的生成。 

4、为了使反应易于发生，故搅拌应在反应开始以后进行，若 5min后反应仍不开始，

可用温水浴或直接加入一小粒碘促使反应开始。 

5、加碳酸钠的目的是除去硫酸及未作用的苯甲酸，要研细后分批加入，否则会产生

大量泡沫而使液体溢出。 

 

六、思考题 

1、本实验有哪些可能的副反应？如何避免？ 

答：本实验的副反应如下： 

RMgX + H2O                   RH  + Mg(OH)X 

2RMgX  + O2                    2ROMgX 

RMgX  +  RX                 R-R  +  MgX2 

 

增加干燥防护装置。 

2、本实验中溴苯加的太快或一次加入有什么不好？ 

答：实验是一个放热反应，一次加入或滴加速度太快，易造成反应过于激烈，不易控制

并会增加副产物的生成。  

 

CO2 + RMgX RC
O

OMgX
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+O
RCOOH


