實驗十七：製備 1-溴丁烷


引言


本實驗利用丁-1-醇(CH3CH2CH2CH2OH)與溴化氫(HBr)的親核取代反應製備�1-溴丁烷。


CH3CH2CH2CH2OH + HBr → CH3CH2CH2CH2Br + H2O


反應中的溴化氫可藉過量的濃硫(VI)酸與溴化鈉反應而製得。


NaBr + H2SO4 → HBr + NaHSO4


化學藥品


溴化鈉、丁-1-醇、濃硫(VI)酸、濃氫氯酸、碳酸氫鈉溶液、無水硫(VI)酸鈉


儀器/物料


快接儀器、量筒、漏斗、防漰沸小粒、燒杯、試管、滴管、分液漏斗、小錐形瓶、-10-110(C 溫度計


步驟


� 


 � EMBED CDraw5  ����
丁-1-醇和 1-溴丁烷易燃及有害，而濃硫(VI)酸和濃氫氯酸則有腐蝕性。


進行實驗時必須戴上安全眼鏡。�
�
甲、1-溴丁烷的製備


把 10 g 的溴化鈉、10 cm3 的去離子水、7.5 cm3 的丁-1-醇和防漰沸小粒加入一 50 cm3 的雙頸梨形瓶中，並搖勻。把梨形瓶置於冷水浴中。


把 10 cm3 的濃硫(VI)酸加入一活栓漏斗中，並如下圖所示安裝儀器。


�


小心把濃硫(VI)酸慢慢滴入梨形瓶中(須不時搖勻混合物)。


把混合物小心回流加熱約 30 分鐘。


回流加熱後，靜置混合物數分鐘。


卸去回流冷凝器，改成一蒸餾裝置，慢慢加熱蒸餾，用試管收集 8-9 cm3 的餾液。


乙、1-溴丁烷的純化


先行檢視兩液層中哪一層是水液層，用滴管抽出水液層並棄置。然後把有機液層倒進一分液漏斗中。


先後用兩次各 5 cm3 的濃氫氯酸沖洗盛載餾液的試管，並將沖洗液倒進分液漏斗中。蓋好分液漏斗，猛烈搖動 1-2 分鐘(間中打開活栓排氣，以降低漏斗內的氣壓)，然後靜置數分鐘。


待混合液清晰地分成兩液層後，把下層粗產物(含 1-溴丁烷)流進一試管中，然後棄置酸液層。


把粗產物倒回分液漏斗中，先後用兩次各 5 cm3 的碳酸氫鈉溶液沖洗盛載粗產物的試管，並將沖洗液倒進分液漏斗中。蓋好分液漏斗，猛烈搖動 1-2 分鐘(間中打開活栓排氣，以降低漏斗內的氣壓)，然後靜置數分鐘。


待混合液清晰地分成兩液層後，把下層粗產物流進一乾燥的小錐形瓶中。


加入適量的無水硫(VI)酸鈉，並把小錐形瓶搖動，直至液體變得清澈。


把粗產物傾析入一乾燥的小蒸餾瓶中。


加入防漰沸小粒，安裝蒸餾裝置(所有儀器均需乾燥)。


小心加熱蒸餾，用一乾燥的小錐形瓶收集在 100-104oC 之間餾出的液體。�記錄其沸點(純 1-溴丁烷的沸點為 101oC)。


量度餾液的體積，並計算收穫百分率。


	(丁-1-醇的密度為 0.8 g cm(3，而 1-溴丁烷的密度則為 1.3 g cm(3。)


討論


濃硫(VI)酸除與溴化鈉反應生成溴化氫外，在本實驗中還有甚麼作用？


在甲部的步驟 1 中，為甚麼要把梨形瓶置於冷水浴中？


在甲部實驗中，為甚麼反應混合物有時會呈紅棕色？


在乙部的步驟 2 中，加入濃氫氯酸能除去粗產物中的哪些雜質？


在乙部的步驟 4 中，加入碳酸氫鈉溶液能除去粗產物中的哪些雜質？


在乙部的步驟 6 中，加入無水硫(VI)酸鈉有甚麼作用？
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