實驗二十四：製備苯酸苯酯


引言


本實驗利用酚(C6H5OH)與苯氯(C6H5COCl)在鹼性溶液中的反應，製備苯酸苯酯：


C6H5COCl� EMBED Equation.2  ��� + C6H5OH(aq) ( C6H5COOC6H5(s) + HCl(aq)


利用再結晶把獲得的固體粗產物提純，然後測定固體生成物的熔點。


化學藥物


酚、苯氯、95% 乙醇、石蠟油、稀氫氧化鈉溶液


儀器/物料


稱量瓶、天平、刮勺、100 cm3 錐形瓶、瓶塞、量筒、吸濾裝置、烘箱、濾紙、大試管、管塞、燒杯、玻璃棒、�(10-100(C 溫度計、錶面玻璃、熔點測定管、攪棒、橡膠圈


步驟


� 


 � EMBED CDraw5  ����
酚有毒和有腐蝕性、苯氯和氫氧化鈉溶液有腐蝕性，而乙醇則易燃。


進行實驗時必須戴上安全眼鏡。�
�
甲、製備苯酸苯酯


1.	利用稱量瓶稱取 2.5 g 的酚。


2.	把酚倒進一盛有 45 cm3 的稀氫氧化鈉溶液的錐形瓶中。


3.	把稱量瓶重稱，以求出用去的酚的質量。


4.	把 4 cm3 的苯氯倒進錐形瓶中。【注意：應在煙櫥內進行此步驟，並穿上保護手套。】


5.	蓋上瓶塞，搖動錐形瓶約 15 分鐘(須間中打開瓶塞，以舒減瓶內的壓力)。


6.	把錐形瓶置於冷水浴中，讓固體生成物析出。


7.	利用吸濾裝置過濾固體生成物。用刮勺小心地把固體生成物弄成小塊 (切勿把濾紙刺穿)。


8.	以少量去離子水沖洗固體。


�
乙、再結晶


1.	把過濾所得的固體置於一大試管中，加入少量的乙醇以覆蓋固體生成物。


2.	把試管置於熱水浴中(溫度維持在約 60(C) ，並用玻璃棒不斷攪拌試管內的混合物。


3.	如固體未完全溶解，可再加入少量的乙醇，令固體剛好完全溶解。


4.	再加入乙醇直至該溶液的體積增加一倍。


5.	把試管置於冰水浴中，讓晶體析出。


6.	利用吸濾裝置過濾晶體，然後用約 1 cm3 冰冷的乙醇沖洗所得的晶體。


7.	把晶體夾在兩疊濾紙間，吸去晶體表面的乙醇。把晶體轉到一已稱重的錶面玻璃上，並放在烘箱中(溫度設定在 40(C)乾燥 10 分鐘。


8.	把錶面玻璃連同晶體重稱，以求出晶體的質量。


9.	根據所用酚的質量，計算苯酸苯酯的收穫百分率。


丙、測定晶體的熔點


1.	把少量的晶體填進一熔點測定管中，直至填進管內的晶體高約 0.5 cm。


2.	如圖一所示，把熔點測定管固定於溫度計上。


3.	把石蠟油注入一支大試管中直至半滿，然後如圖二所示，把附有熔點測定管的溫度計及攪棒置於其中。
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圖一�
�
圖二�
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4.	把大試管微熱，並不時把攪棒上下移動，使石蠟油均勻受熱。


5.	記錄晶體開始熔融及完全熔融時的溫度。


�
結果





稱量瓶和酚的總質量�
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倒出酚後，稱量瓶的質量�
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錶面玻璃和苯酸苯酯的總質量�
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討論


1.	在甲部的步驟 8 中，為甚麼要用去離子水沖洗晶體？


2.	在計算苯酸苯酯的收穫百分率時，作了些甚麼假設？


3.	為甚麼苯酸苯酯的收穫百分率低於 100%？ 實驗中哪些步驟可加以改善，以提高該生成物的收穫百分率。


4.	比較實驗所得的晶體的熔點和文獻所載的苯酸苯酯的熔點(69(C)，並據此評論該生成物的純度。
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