實驗十八：製備環己烯


引言


本實驗利用環己醇與濃磷(V)酸的脫水反應製備環己烯。與使用濃硫(VI)酸相比，使用濃磷(V)酸作脫水劑可提高烯烴的收穫百分率。環己醇的脫水反應方程式如下：
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化學藥品


環己醇、濃磷(V)酸、飽和氯化鈉溶液、無水氯化鈣、溴水、酸化錳(VII)酸鉀溶液


儀器/物料


快接儀器、量筒、漏斗、滴管、防漰沸小粒、燒杯、(10-110oC 溫度計、分液�漏斗、小錐形瓶、濾紙、天平


步驟


� 
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環己醇和溴水有害，而濃磷(V)酸則有腐蝕性。


進行實驗時必須戴上安全眼鏡。�
�
甲、環己烯的製備


1.	通過漏斗把 10 cm3 的環己醇倒進一乾燥的 50 cm3 梨形瓶中，慢慢滴入 4 cm3 的濃磷(V)酸，搖勻混合物。


2.	加入防漰沸小粒，並裝上回流冷凝器。


3.	利用熱水浴(溫度維持在約 70oC)把混合物加熱約15分鐘，然後靜置數分鐘。


4.	卸去回流冷凝器，改成一蒸餾裝置。慢慢加熱蒸餾，收集在 70-90oC 之間餾出的液體。


乙、環己烯的純化


1.	把餾液倒進一分液漏斗中，加入等量的飽和氯化鈉溶液。猛烈搖動分液漏斗 1-2 分鐘(搖動時須間中打開活栓排氣)，然後靜置數分鐘。


2.	待混合液清晰地分成兩液層後，自漏斗活栓放走下層水溶液(應盡量把水層完全分離)。


3.	把上層液體倒進一乾燥的小錐形瓶中，加入適量的無水氯化鈣，搖動瓶子直至液體變得清澈。


4.	把粗產物(含環己烯)傾析入一乾燥的小蒸餾瓶中。


5.	加入防漰沸小粒，安裝蒸餾裝置(所有儀器均需乾燥)。


6.	用熱水浴加熱蒸餾，並用一已稱重的乾燥小錐形瓶收集在 81-85oC 之間餾出的液體。記錄其沸點(純環己烯的沸點為 83oC)。


7.	記錄環己烯的物理狀態、顏色及氣味。


8.	稱取餾液的質量，並計算收穫百分率(假設實驗中使用過量的濃磷(V)酸)。


丙、生成物官能基的試驗


用下列的方法來試驗生成物(環己烯)的官能基：


1.	把 3 滴生成物加入 1 cm3 的溴水中，並搖勻。記錄可觀察的變化。


2.	把 3 滴生成物加入 1 cm3 的酸化錳(VII)酸鉀溶液中，並搖勻。記錄可觀察的變化。


討論


1.	為甚麼使用濃硫(VI)酸作脫水劑會導致較低的收穫百分率？


2.	舉出粗產物在純化前所含的雜質。


3.	在乙部的步驟 1 中，加入飽和氯化鈉溶液能除去粗產物中的哪些雜質？


4.	在乙部的步驟 3 中，為甚麼要加入無水氯化鈣？


5.	舉出純化液態有機化合物的三個主要步驟。


6.	寫出環己烯與下列試劑的反應方程式：


	(a)	溴水；


	(b)	酸化錳(VII)酸鉀溶液。
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