实验名称:熔点、沸点测定
[实验预习]
1、了解熔点及沸点测定的意义；
2、掌握熔点及沸点测定的操作方法；
3、了解利用对纯粹有机化合物的熔点测定校正温度计的方法。
 [实验中注意的问题]
1、拉制毛细管时，玻璃管必须均匀转动加热，并注意使端头封闭，以防影响测定。
2、样品的填装必须紧密结实，高度约2—3mm。
3、熔点测定时，注意使温度计水银球位于b形管上下两叉口之间。
4、控制升温速度，并记录样品熔点范围。
5、微量法测定沸点应注意加热不能过快，被测液体不宜太少，以防液体全部气化。判断何时为样品的沸点，
   并正确记录。
[实验中应思考的问题]
测定熔点时，若遇下列情况，将产生什么样结果？
(a) 熔点管壁太厚。
(b) 熔点管底部未完全封闭，尚有一针孔。
(c) 熔点管不洁净。
(d) 样品未完全干燥或含有杂质。
(e) 样品研得不细或装得不紧密。
(f) 加热太快
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题：
实验名称： 液体有机化合物的干燥及常压蒸馏
[实验预习]
  1、熟悉蒸馏和有机化合物干燥的原理，了解蒸馏和测定沸点的意义；
  2、掌握蒸馏和测定沸点的操作要领和方法。
 [实验中注意的问题]
1、冷却水流速以能保证蒸汽充分冷凝为宜，通常只需保持缓缓水流即可。
2、蒸馏有机溶剂均应用小口接收器，如锥形瓶。
3、冷凝水从冷凝管支口的下端进，上端出。
4、切勿蒸干，以防意外事故发生。
[实验中应思考的问题]
1、什么叫沸点？液体的沸点和大气压有什么关系？文献里记载的某物质的沸点是否即为你们那里的沸点温度？
2、蒸馏时加入沸石的作用是什么？如果蒸馏前忘记加沸石，能否立即将沸石加至将近沸腾的液体中？当重新蒸馏时，用过的沸石能否继续使用？
3、为什么蒸馏时最好控制馏出液的速度为1－2滴／S为宜？
4、如果液体具有恒定的沸点，那么能否认为它是单纯物质？
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题：
 
实验名称   重结晶及过滤
[实验预习]
1. 了解重结晶原理，初步学会用重结晶方法提纯固体有机化合物。掌握热过滤和抽滤操作。
2．通常反应生成的固体有机物含有杂质——副产物、没反应的原料、催化剂等。需选用适当的溶剂进行重结
   晶提纯。
[实验中注意的问题]
 1、溶剂的选择及用量（常多20%）。
2、将粗产品溶于适宜的热的溶剂中制成饱和溶液。
3、活性炭脱色时，不能把其加入到已沸腾的溶液中，“防暴沸”，用量为干燥粗产品质量的1%—3%。
4、趁热过滤除去不溶性杂质。
5、抽滤时防止倒吸。
[实验中应思考的问题]
1、理想溶剂应具备的条件是什么?
2、活性炭使用时应注意什么? 
3、抽气过滤时应注意什么?
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题：
 
 
实验名称：乙酸正丁酯的制备
[实验预习]
1、熟悉和掌握酯化反应的特点。
2、掌握酯的制备方法。
[实验中注意的问题] 
1、加入浓硫酸时要不断的振荡、浓硫酸在反应中作催化剂，只需少量不宜过多。
2、滴加浓硫酸时，应边加边摇，必要时可用冷水冷却，以免局部炭化。
3、控制反应温度在120—125℃。
4、本实验利用共沸混合物除去酯化反应中生成的水。共沸物的沸点为：乙酸正丁酯—水 90.7℃，正丁醇—水 93℃ ，乙酸正丁酯—正丁醇 117.6℃，乙酸正丁酯—正丁醇—水 90.7℃。
5、反应终点的判断可观察以下两种现象：1、分水器中不再有水珠下沉；2、分水器中分出的水量与理论分水
   量进行比较，判断反应完成的程度。
6、在馏出液的粗酯中含有一些乙酸，用饱和碳酸钠溶液除去。
7、干燥后的粗产品进行蒸馏、收集124—126℃馏分。
[实验中应思考的问题]
1、酯化反应有什么特点,本实验如何创造条件使酯化反应尽量向生成物方向进行？
2、本实验有哪些可能副反应？
3、如果采用醋酸过量是否可以，为什么？
4、分水器中为什么要预先加入一定的水？
5、为什么加入浓硫酸时要不断的振荡？不振荡直接加热后会如何？
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题：
实验名称：乙醇和水混合物的分馏
[实验预习]
1、学习分馏的原理及其应用。
2、掌握实验室常用的分馏的操作。
[实验中注意的问题] 
1、将实验装置安置完毕，注意各磨口之间的连接。
2、将待分馏液放入烧瓶中，加1-2粒沸石，通冷凝水。
3、控制加热速度，使馏出速度为1-2秒/滴。
4、分段收集馏分，分别记下各馏分相应的温度，分别称量。
5、当温度达到78℃时，调换接受器，收集馏出液。
6、馏出速度太快，产物纯度下降；馏出速度太慢，馏出温度易上下波动。为减少柱内热量散失，可用石棉绳
   将其包起来。
7、分馏要结束时，由于乙醇蒸气不足，温度计水银球不能被乙醇蒸气包围，因此温度出现下降。
8、注意切不可蒸干。
[实验中应思考的问题]
1、为什么控制分馏的速度1-2秒/滴？
2、什么情况下，采用分馏的方式进行提纯？
3、此实验可否使用常压蒸馏装置？
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题：
 
 
实验名称:水蒸汽蒸馏
[实验预习]
1、学习水蒸汽蒸馏的原理及其应用。
2、认识水蒸汽蒸馏的主要仪器，掌握水蒸汽蒸馏的装置及其操作方法。 
[实验中注意的问题]
1、明确水蒸气蒸馏应用于分离和纯化时其分离对象的适用范围。
2、保证水蒸气蒸馏顺利完成的措施。
3、实验过程中故障的判断及排除。
4、所分离样品的处理及纯化。
[实验中应思考的问题]
1、蒸气蒸馏用于分离和纯化有机物时，被提纯物质应该具备什么条件？蒸气发生器的通常盛水量为多少？ 
2、安全玻管的作用是什么？
3、如何以防止倒吸？
4、蒸馏瓶所装液体体积应为瓶容积的多少？蒸馏中需停止蒸馏或蒸馏完毕后的操作步骤是什么？
5、计算苯甲醛在自然条件下进行水蒸气蒸馏时的理论馏出百分率。
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题：
 
 
 
实验名称:咖啡因的提取
[实验预习]
1、学习生物碱提取及其衍生物的制备方法；
2、学会升华操作。
 [实验中注意的问题]
1、滤纸套筒大小要合适，以既能紧贴器壁，又能方便取放为宜，其高度不得超过虹吸管；要注意茶叶末不能
掉出滤纸套筒，以免堵塞虹吸管；纸套上面折成凹形，以保证回流液均匀浸润被萃取物，也可以用塞棉花的
方法代替滤纸套筒。用少量棉花轻轻阻住虹吸管口。
2、瓶中乙醇不可蒸得太干，否则残液很粘，转移时损失较大。
3、生石灰起吸水和中和作用，以除去部分酸性杂质。
4、在萃取回流充分的情况下，升华操作是实验成败的关键。升华过程中，始终都需用小火间接加热。如温度
   太高，会使产物发黄。注意温度计应放在合适的位置，使正确反映出升华的温度。
5、若残留少量水份，则会在下一步升华开始时漏斗壁上呈现水珠。如有此现象，则应撤去火源，迅速擦去水
   珠，然后继续升华。
 [实验中应思考的问题]
1、提取咖啡因时，方法（一）中用到生石灰，方法（二）中用到碳酸钠，它们各起什么作用？
2、从茶叶中提取出的粗咖啡因有绿色光泽，为什么？ 
3、升华时滤纸上的小孔有什么作用？
4、焙炒时为什么用小火？
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题
实验名称:薄层色谱
[实验预习]
1、了解薄层色谱法分离提纯有机化合物的基本原理和应用。
2、掌握薄层色谱的操作技术、展开剂的配置、点样等。
3、了解薄板的制作。
 
[实验中注意的问题]
1、薄层层析时，薄层板的制备要厚薄均匀，表面平整光洁。
2、点样时，各样点间距1—1.5cm，样点直径应不超过2mm，
3、点样后，展开前，一定要使溶剂挥发完全。
4、如何计算Rf值。
5、薄层板在使用以前必须经过烘烤活化。
 
 [实验中应思考的问题]
1、为什么极性大的组分要用极性较大的溶剂洗脱？
2、点样后，立刻将薄板放入展缸，可能会有什么样的结果？
3、如何利用Rf值来鉴定化合物？
4、薄层色谱都有那些用途？
5、点样点过大会有什么结果？
 
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题： 
 
实验名称:柱色谱
[实验预习]
1、了解柱色谱分离提纯有机化合物的基本原理和应用。
2、掌握柱色谱的操作技术。
 
[实验中注意的问题]
1、干法装柱和湿法装柱的区别，各有什么优缺点？
2、加入展开剂时应当注意什么问题？
3、加料时也有干法和湿法的区别，有什么不同？各有什么优缺点？
4、加入固定相时不停的敲打柱子，使固定相均匀。
 
 [实验中应思考的问题]
1、为什么极性大的组分要用极性较大的溶剂洗脱？
2、柱子中若有气泡或装填不均匀，将给分离造成什么样的结果？如何避免？
3、走柱前如果不用展开剂过柱，可能会有什么样的结果？
 
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题： 
 
 
 
 
实验名称: 减压蒸馏
[实验预习]
1、学习减压蒸馏的基本原理。
2、掌握减压蒸馏的实验操作和技术。
 [实验中注意的问题]
1、仪器安装好后，先检查系统是否漏气。
2、减压蒸馏系统中切勿使用有裂缝的或薄壁的玻璃仪器，尤其不能使用不耐压的平底瓶如锥形瓶，以防引起爆炸。
3、使用水泵时应特别注意因水压突然降低，使水泵不能维持已达到的真空度，蒸馏系统内的真空度比水泵所
   产生的真空度高，因此，水会流入蒸馏系统沾污产品。为此，需在水泵与蒸馏系统间安装一个安全瓶。
4、蒸馏完毕，除去热源，慢慢旋开夹在毛细管上的橡皮管的螺旋夹，待蒸馏瓶稍冷后再慢慢开启安全瓶上的活塞,平衡内外压力，(若开得太快，水银柱很快上升，有冲破测压计的可能)，然后才关闭抽气泵。如果空气
   被允许从别的某处进入装置中而控制毛细管的螺旋夹却仍旧关闭着，那么液体就可能倒灌而在毛细管中上升。
[实验中应思考的问题]
1、具有什么性质的化合物需用减压蒸馏进行提纯？
2、使用水泵减压蒸馏时，应采取什么预防措施？
3、使用油泵减压时，要有哪些吸收和保护装置？其作用是什么？
4、当减压蒸完所要的化合物后，应如何停止减压蒸馏？为什么？
 [实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题：
实验名称:正丁醚的制备
[实验预习]
1、掌握醇分子间脱水制备醚的反应原理和实验方法。
2、学习使用分水器的实验操作。
 
[实验中注意的问题]
1、分水器的正确安装及使用；
2、制备正丁醚的较宜温度是130-140℃，但开始回流时，这个温度很难达到，因为正丁醚可与水形成共沸点
   物(沸点94.1℃含水33.4%)；另外，正丁醚与水及正丁醇形成三元共沸物(沸点90.6℃，含水29.9%，正丁醇34.6%)，正丁醇也可与水形成共沸物(沸点93℃，含水44.5%)，故应在100—115℃之间反应半小时之后可
   达到130℃以上。
3、在碱洗过程中，不要太剧烈地摇动分液漏斗，否则生成乳浊液，分离困准。
4、  正丁醇溶在饱和氯化钙溶液中，而正丁醚微溶。
[实验中应思考的问题]
1、反应物冷却后为什么要倒入水中？各步的洗涤目的何在？
2、能否用本实验方法由乙醇和2-丁醇制备乙基仲丁基醚？你认为用什么方法比较好？
3、产品用50%硫酸洗涤的目的是什么？
 
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题：
实验名称：己二酸的制备
[实验预习]
1.    学习用环己醇制取己二酸的原理和方法。
2.    掌握抽滤、洗涤、浓缩、重结晶、机械搅拌等基本操作。
[实验中注意的问题]
1、维持瓶内反应物温度在43～49℃之间。
2、反应物温度降至43℃左右时，用沸水浴加热烧瓶数分钟，使反应生成的二氧化锰沉淀完全。
3、趁热抽滤，收集滤液。滤渣用少量热水洗涤。
4、加热蒸发浓缩必须搅拌。
5、静置冷却结晶。
[实验中应思考的问题]
1、如何维持瓶内反应物温度。
2、反应物温度降至43℃左右时，用沸水浴加热烧瓶数分钟有什么作用。
3、如何检测反应是否完成？
4、趁热抽滤，收集滤液。滤渣用少量热水洗涤。
5、为什么滤渣要用少量热水洗涤。
6、此反应是放热反应，若反应温度过高如何处理。
7、安装电动搅拌应注意那些问题？
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题：
 
 
 
实验名称：环己烯的制备
[实验预习]
1、  学习用环己醇制取环己烯的原理和方法。
2、  学习分馏的基本操作技能。
3、  掌握分液漏斗洗涤液体的基本方法。
[实验中注意的问题]
1.用小火慢慢加热混合物至沸腾，以较慢速度进行蒸馏并控制分馏柱顶部温度不超过73℃。
2. 当无液体蒸出时，加大火焰，继续蒸馏，当温度达到85℃时，停止加热，(蒸出液为环己烯和水的混合物)。
3. 加入等体积的饱和食盐水，摇匀后静置待液体分层。
4.加入少量的无水氯化钙干燥之。（注：必须待液体完全澄清透明后，才能进行蒸馏）
[实验中应思考的问题]
1、为什么要把环己醇和85%磷酸充分混合？
2、如果浓硫酸代替85%磷酸，有什么缺点？
3、为什么要控制分馏柱顶部的温度不要超过93℃？
4、为什么用饱和氯化钠溶液处理粗产品？
5、为了使粗产品更充分干燥，是否可以过多地加入无水氯化钙？
6、  在蒸馏粗产品时，如果蒸出过多的前馏分，应采取什么补救措施？
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、      简答题
 
 
实验名称：安息香的制备
[实验预习]
1、  学习在维生素B1 的催化下，用无水乙醇作溶剂制备安息香的方法。
2、学习抽滤操作。 
[实验中注意的问题]
1、苯甲醛中可能含有苯甲酸。加入苯甲酸后应测量体系的pH值。
2、碱的用量是实验的关键（pH=9.4-9.6）。强的碱性条件下，维生素B1会失去催化作用。
3、无固体生成时，可引进少量的晶种或摩擦器壁。
[实验中应思考的问题]
1、为什么苯甲醛中可能含有苯甲酸？
2、为什么碱的用量是实验的关键？
3、碱性过强或过弱对实验有什么影响？
4、苯甲醛在使用前应如何处理？
 
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题 
 
 
 
 
实验名称：坎尼杂罗反应
[实验预习]
1、理解苯甲醛由Cannizzaro歧化反应制备苯甲醇和苯甲酸的原理和方。
2、通过萃取分离粗产物熟练掌握，洗涤，蒸馏及重结晶等纯化技术
3、掌握低沸点，易燃有机溶剂的蒸馏操作。
4、掌握有机酸的分离方法。
[实验中注意的问题]
1、原料苯甲醛易被空气氧化，所以保存时间较长的苯甲醛，使用前应重新蒸馏；否则苯甲醛已氧化成苯
甲酸而使苯甲醇的产量相对减少。
2、在反应时充分摇荡目的是让反应物要充分混合，否则对产率的影响很大。
3、在第一步反应时加水后，苯甲酸盐如不能溶解，可稍微加热。
4、用分液漏斗分液时，水层从下面分出，乙醚层要从上面倒出，否则会影响后面的操作。
5、合并的乙醚层用无水硫酸镁或无水碳酸钾干燥时，振荡后要静置片刻至澄清；并充分静置约30min。
  干燥后的乙醚层慢慢倒入干燥的蒸馏烧瓶中，应用棉花过滤。
6、蒸馏乙醚时严禁使用明火。 乙醚蒸完后立刻回收，直接用电热套加热，温度上升到140℃，用空气冷
    凝管蒸馏苯甲醇。
[实验中应思考的问题]
1、水层如果酸化不完全，会后什么影响？
2、  为什么苯甲醛在使用前应重新蒸馏？
[实验报告要求]
1、实验目的: 
2、实验原理：（简述）
3、药品：（填写药品的物理化学数据）
4、实验装置图（画图）：
5、实验步骤：
6、数据记录与数据处理（计算产量及产率）：
7、简答题
