　5.有机实验

1．常见的三个物质制备实验比较
	制取物质
	仪器
	除杂及收集
	注意事项

	溴苯
	
	含有溴、FeBr3等，用_______溶液处理后分液，然后_______
	①催化剂为FeBr3；
②长导管的作用：______________；
③右侧导管_______(填“能”或“不能”)伸入溶液中；
④右侧锥形瓶中有_______

	硝基苯
	
	可能含有未反应完的苯、硝酸、硫酸，用_______溶液中和酸，分液，然后用_______的方法除去苯
	①导管1的作用：冷凝回流；
②仪器2为温度计；
③用水浴控制温度为50～60 ℃；
④浓硫酸的作用：催化剂和吸水剂

	乙酸乙酯
	
	含有乙酸、乙醇，先用饱和Na2CO3溶液处理后，再_______
	①浓硫酸的作用：催化剂和吸水剂；
②饱和Na2CO3溶液的作用：溶解乙醇、中和乙酸、降低乙酸乙酯的溶解度；
③右边导管_______(填“能”或“不能”)接触试管中的液面



回答下列问题：
(1)在溴苯的制备实验中，若向锥形瓶中滴加稀硝酸酸化的AgNO3溶液有浅黄色沉淀生成，能不能证明该反应中一定有HBr生成？为什么？
___________________________________________________________________________
(2)在硝基苯的制备实验中，水浴加热有什么优点？
___________________________________________________________________________
(3)在乙醇和乙酸的酯化反应中，写出加入试剂和碎瓷片的顺序。
___________________________________________________________________________
(4)在乙醇和乙酸的酯化反应中，若乙酸中的氧为18O，在什么物质中含有18O?
___________________________________________________________________________

2．有机物制备常考的仪器、装置
	仪器
	

	装置
	




注意　球形冷凝管只能用于冷凝回流，直形冷凝管既能用于冷凝回流，又能用于冷凝收集馏分。
3．常见有机物的分离与提纯
	分离、提纯方法
	适用范围

	蒸馏
	适用于沸点不同的互溶液体混合物分离

	萃取
	萃取包括液—液萃取和固—液萃取。液—液萃取是利用待分离组分在两种不互溶的溶剂中的溶解度不同，将其从一种溶剂转移到另一种溶剂的过程；固—液萃取是用溶剂从固体物质中溶解出待分离组分的过程

	分液
	适用于两种互不相溶的液体混合物分离。萃取之后往往需分液

	重结晶
	重结晶是将晶体用溶剂(如蒸馏水)溶解，经过滤、蒸发、冷却等步骤后再次使之析出，以得到更加纯净的晶体的纯化方法。重结晶常用于提纯固态化合物。重结晶溶剂选择的要求：
①杂质在所选溶剂中溶解度很小(使杂质析出)或很大(使杂质留在母液中)，易于除去；
②被提纯的物质在所选溶剂中的溶解度受温度影响较大，升温时溶解度增大，降温时溶解度减小，冷却后易结晶析出



4.有机化合物中常见官能团的检验
(1)碳碳双键(烯烃)
	
	实验1
	实验2

	实验内容
	向盛有少量1-己烯的试管中滴加溴水，观察现象
	向盛有少量1-己烯的试管中滴加酸性KMnO4溶液，观察现象

	实验现象
	溴水褪色，液体分层，下层为无色油状液体
	KMnO4溶液褪色，有无色气泡冒出

	化学或离子方程式
	CH2==CH(CH2)3CH3＋Br2―→
CH2BrCHBr(CH2)3CH3
	CH2==CH(CH2)3CH3＋2KMnO4＋6H＋―→CH3(CH2)3COOH＋CO2↑＋4H2O＋2K＋＋2Mn2＋



(2)碳卤键(卤代烃)
	
	实验

	实验内容
	向试管里加入几滴1-溴丁烷，再加入2 mL 5% NaOH溶液，振荡后加热。反应一段时间后取出试管静置。小心地取数滴水层液体置于另一支试管中，加入稀硝酸酸化，加入几滴2% AgNO3溶液，观察现象

	实验现象
	①水浴加热后液体不再分层；
②另一试管中有浅黄色沉淀生成

	化学方程式
	CH3CH2CH2CH2Br＋NaOHCH3CH2CH2CH2OH＋NaBr、NaBr＋AgNO3===AgBr↓＋NaNO3



(3)羟基—OH(酚)
	
	实验1
	实验2

	实验内容
	向盛有少量苯酚稀溶液的试管中逐滴加入饱和溴水，边加边振荡，观察现象
	向盛有少量苯酚稀溶液的试管中滴入几滴FeCl3溶液，振荡，观察现象

	实验现象
	有白色沉淀生成
	溶液显紫色

	化学方程式
	＋3Br2―→↓＋3HBr
	－



(4)醛基(醛)
	
	实验

	实验内容
	在试管里加入2 mL 10% NaOH溶液，滴入几滴5% CuSO4溶液，振荡。然后加入0.5 mL乙醛溶液，加热，观察现象

	实验现象
	有砖红色沉淀生成

	化学方程式
	CH3CHO＋2Cu(OH)2＋NaOHCH3COONa＋Cu2O↓＋3H2O



应用示例
1．正误判断
(1)向两份蛋白质溶液中分别滴加饱和NaCl溶液和CuSO4溶液，均有固体析出，则蛋白质均发生变性(　　)
(2)在淀粉溶液中加入适量稀H2SO4微热，向水解后的溶液中加入新制的Cu(OH)2并加热，无砖红色沉淀，说明淀粉未水解(　　)
(3)在蔗糖的水解液中加入银氨溶液并加热，无银镜产生，蔗糖没有水解(　　)
(4)在麦芽糖水解液中加入NaOH调节至碱性，加入银氨溶液，水浴加热，出现银镜，则麦芽糖水解产物具有还原性(　　)
2．填表。
(1)常见有机物的除杂
	
	除杂试剂
	分离方法

	乙醇(水)
	
	

	乙醇(乙酸)
	
	

	乙酸乙酯(乙醇)
	
	

	CH4(C2H4)
	
	



(2)常见有机物的检验
	
	试剂、用品或方法
	现象

	乙醛
	
	

	淀粉
	
	

	蛋白质
	
	




1．(2023·湖南，3)下列玻璃仪器在相应实验中选用不合理的是(　　)

A．重结晶法提纯苯甲酸：①②③
B．蒸馏法分离CH2Cl2和CCl4：③⑤⑥
C．浓硫酸催化乙醇制备乙烯：③⑤
D．酸碱滴定法测定NaOH溶液浓度：④⑥
2．(2023·浙江6月选考，12)苯甲酸是一种常用的食品防腐剂。某实验小组设计粗苯甲酸(含有少量NaCl和泥沙)的提纯方案如下：

下列说法不正确的是(　　)
A．操作Ⅰ中依据苯甲酸的溶解度估算加水量
B．操作Ⅱ趁热过滤的目的是除去泥沙和NaCl
C．操作Ⅲ缓慢冷却结晶可减少杂质被包裹
D．操作Ⅳ可用冷水洗涤晶体
3．(2023·湖北，8)实验室用以下装置(夹持和水浴加热装置略)制备乙酸异戊酯(沸点142 ℃)，实验中利用环己烷-水的共沸体系(沸点69 ℃)带出水分。已知体系中沸点最低的有机物是环己烷(沸点81 ℃)，其反应原理：

下列说法错误的是(　　)

A．以共沸体系带出水促使反应正向进行
B．反应时水浴温度需严格控制在69 ℃
C．接收瓶中会出现分层现象
D．根据带出水的体积可估算反应进度

1．已知：①＋HNO3＋H2O　ΔH＜0；②硝基苯沸点为210.9 ℃，蒸馏时选用空气冷凝管。下列制取硝基苯的操作或装置(部分夹持仪器略去)，正确的是(　　)


2．实验室常用氯气和苯在氯化铁为催化剂的条件下制备氯苯，其装置如图所示(省略夹持装置)。

下列说法错误的是(　　)
A．装置e中盛放的是浓硫酸，是为了干燥氯气
B．本实验可以用浓盐酸和二氧化锰来制备氯气
C．反应结束后需通入一段时间空气，再拆解装置
D．反应后的混合液分别用水、碱溶液、水依次洗涤，干燥，蒸馏，可得到氯苯
3．实验室可用如图装置制备乙酸乙酯，实验开始时先加热至110～120 ℃，再滴入乙醇和冰醋酸并使滴入速率与蒸出液体的速率几乎相等，滴加完毕后升温到130 ℃至不再有液体蒸出。下列说法错误的是(　　)

A．冷凝管的进水口为b
B．可用油浴加热
C．滴加速率不宜过快，是为了防止副反应增多
D．蒸出的液体用饱和碳酸钠溶液洗涤、分液可得到粗乙酸乙酯
4．某实验小组仅选择图中装置制备对溴异丙基苯[]并检验生成的HBr，其中装置错误的是(　　)

5．某学习小组设计的蔗糖水解反应如图所示(夹持装置省略)。下列说法错误的是(　　)

A．稀硫酸和热水浴都能加快蔗糖水解速率
B．滴加NaOH溶液的目的是调节溶液的pH至碱性
C．加热至沸腾后试管内生成黑色沉淀
D．实验现象证明蔗糖水解有还原性物质生成
6．正丁醚常用作有机反应的溶剂，不溶于水，密度比水小，在实验室中可利用反应2CH3CH2CH2CH2OHCH3(CH2)3O(CH2)3CH3＋H2O制备，反应装置如图所示。下列说法正确的是(　　)

A．装置B中a为冷凝水进水口
B．为加快反应速率可将混合液升温至170 ℃以上
C．若分水器中水层超过支管口下沿，应打开分水器旋钮放水
D．本实验制得的粗醚经碱液洗涤、干燥后即可得纯醚
7．氯乙酸(CH2ClCOOH)是重要的分析试剂和有机合成中间体。一种制备氯乙酸的方法为CH3COOH＋Cl2CH2ClCOOH＋HCl，已知：PCl3易水解。学习小组用如图所示装置进行探究，下列说法正确的是(　　)

A．试剂X、Y依次选用浓盐酸、MnO2
B．②的作用为除去Cl2中的HCl
C．③中反应后的液体经蒸馏可得氯乙酸
[bookmark: _GoBack]D．④中出现白色沉淀说明有HCl生成
image3.png




image4.png




image5.png




image6.png
U

=BG ENARTM IR R FAIE 43 i I <)
(EFWARIEART) (HFERS )
D @ 3




image7.png
HIE®REEE BRIE S BEE
(H T 7%0) CH T &E [Hl i)
@ ®




image8.png
Bk

BRIE 1%





image9.png
BRIE

N





image10.png
U BRI

=
/EYﬁﬂ'[FJﬂ € ESOTS
A

. fei FE g
i T M
i o
it =8 |/ M
Pell ===2 g

W Wi ) <====




image11.png
&3]

I3~





image12.png
N _ S

(=

AN

C

/




image13.png




image14.png




image15.png
Br

OH

Br

Br




image16.png




image17.png




image18.png




image19.png
N EEESR





image20.png




image21.png
¥
4
&

ﬂmm bnﬂwﬁﬁﬁr rm &

- YR




image22.png
@) Yihr 725 TEE @)
)l\ + )\/\ BB, )\/\ )J\ +H,0
OH OH A 0O




image23.png




image24.png
N 5 EF





image25.png




image26.png




image27.png
!—?@‘zﬁ‘ﬁﬁé‘e
/’l&ﬁl 7

A. @ﬂﬁ?ﬂ{ AL B. 7J<{/\11l]45‘EL





image28.png
_—=—
C. Peik 540 D. Z iRt a





image29.png




image30.png
10 mLZfig+
10 mLJK B iR

10 mLZ [+
]

10 mL¥K iR = .
oo =

FE, Vi L P





image31.png
Br@CH(CHB




image1.png




image32.png
FeBr, 1
SR





image33.png
/>

5 min J5

!

—

NaOH
oSl

S 7

+— Fhok

!

Hr il 1)
Cu(OH),





image34.png




image35.png




image2.png
ZID 8 i





