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班级 学号 姓名

第一题 指出下表中常用仪器的名称（共 101010

10

分 ）：

第二题 选择题（请将各题的答案填在下表中，共 202020

20

分）：

1. 只用一次简单蒸馏操作就可以分离的混合物，其组分间的沸点差应当是：

（A）≥30℃ （B）≤30 ℃ （C）≥100℃ （D）90℃

2. 尽管分馏的分离效能大于蒸馏，但也不能将共沸物分离开来，其原因是：

题号 第一题 第二题 第三题 第四题 第五题 总分

得分

题号 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

答案

题号 11 12 13 14 15 16 17 18 19 20

答案



（A）共沸物的组成可以变化 （B）共沸物具有确定的沸点

（C）蒸气的组成与液相相同 （C）分馏柱的理论塔板数不够多

3. 减压蒸馏提纯液体有机物时，为了防止液体过热、暴沸，一般是：

（A）向蒸馏瓶中加入沸石 （B）向蒸馏瓶中加入一端封闭的毛细管

（C）控制较小的真空度 （D）通过毛细管向蒸馏瓶中不断地引入微小气泡

4. 经过干燥剂干燥的有机物透明澄清，可以肯定该有机物：

（A）已不含水 （B）仍含有水 （C）不能确定已不含水 （D）含水量未变化

5. 用薄层色谱法分离两组分混合物，展开后测得两样点的比移值（R f）分别是 0.7、0.4，而点样线至

展开剂前沿距离为 10cm，则两样点之间的距离是：

（A）1cm （B）2cm （C）3cm （D）4cm

6. 在制备邻叔丁基对苯二酚时，反应瓶中的投料量是：叔丁醇 12.2mL（d4
20= 0.7858）、对苯二酚 11.0g、

85%磷酸 3.4mL（d4
20= 1.6850）、二甲苯 36.8mL（d4

20= 0.8650），则其理论产量是：A

（A）16.6g （B）21.6g （C）8.50g （D）49.8g

7. 在苯甲酸的碱性溶液中，通过水蒸气蒸馏方法可以除去下列哪种杂质：

（A）MgSO4 （B）CH3COONa （C）C6H5CHO （D）NaCl

8. 使用显微熔点测定仪测熔点时，结果熔点偏高、熔程较宽的原因是：

（A）试样有杂质 （B）试样不干燥 （C）载玻片不干燥 （D）温度上升太快

9. 使用显微熔点测定仪测熔点时，为节省时间，可先快速后慢速加热，但温度快升至熔点时，应控制

好温度上升的速度，特别是当温度到达比近似熔点低约 10℃时，升温速度为：

（A）1~2℃/ 分钟 （B）5℃/ 分钟 （C）1℃/ 2~3 分钟 （D）都不对

10. 以苯甲酸和乙醇发生酯化反应制备苯甲酸乙酯的实验中，加入苯的目的是：

（A）降低反应温度 （B）作反应物的溶剂 （C）带出生成的酯 （C）带出生成的水

11. 应选用下列哪种干燥剂来干燥含少量水分的乙醇？

（A）无水 CaCl2 （B）金属钠 （C）无水 MgSO4 （D）P2O5

12. 制备对硝基苯胺用下列哪种方法比较好？

（A）苯胺硝化 （B）乙酰苯胺硝化后水解 （C）硝基苯二次硝化后还原 （D）都可以

13. 通过光照射偶氮苯，能促使顺式偶氮苯和反式偶氮苯的相互转化。在薄层色谱实验中，用硅胶 GF254

为吸附剂制成薄层板，分离光照射过的偶氮苯样品，出现两个斑点，则其中 R f值较大的斑点是：

（A）顺式偶氮苯 （B）反式偶氮苯 （C）光照射后的分解产物 （D）不能确定

14. 在蒸馏操作时，为保证馏分的纯度，必须控制好蒸馏速度，其要求是：

（A）1 滴 / 2~3 秒 （B）1~2 滴 / 秒 （C）3~4 滴 / 秒 （D）都不对

15. 在利用 Cannizzaro 反应制备苯甲醇与苯甲酸的实验中，要用饱和亚硫酸氢钠溶液洗涤，其目的是洗

掉萃取液中的什么物质：

（A）苯甲酸 （B）苯甲醇 （C）苯甲醛 （D）乙醚

16. 在重结晶操作过程中，常常需要加入活性炭脱色，为防止暴沸，正确的做法是先制成热的饱和溶液，

然后：



（A）在沸腾着的溶液中快速加入活性炭粉末 （B）待溶液完全冷却后，再加入活性炭粉末

（C）待溶液稍冷却后，再加入活性炭粉末 （C）先补加一定量的水后，再加入活性炭粉末

17. 在制备苯甲酸乙酯的酯化反应中，加入苯的目的是：

（A）反应物之一 （B）带水剂 （C）催化剂 （D）还原剂

18. 常用的乙酰化试剂是什么？

（A）冰乙酸 （B）乙酸酐 （C）乙酰氯 （D）A+B+C

19. 下列溶剂极性由大到小的顺序排列正确的是：

（A）石油醚>苯>氯仿>乙酸乙酯 （B） 苯>石油醚>氯仿>乙酸乙酯

（C）乙酸乙酯>氯仿>苯>石油醚 （D） 石油醚>氯仿>乙酸乙酯>苯

20. 实验室减压蒸馏提纯液体化合物时，接收器可选用：

（A）锥形瓶 （B）圆底烧瓶 （C）平底烧瓶 （D）都可以

第三题 填空题（每个空格 111

1

分，共 161616

16

分）

1、用 Perkin 反应在实验室合成α-甲基-β-苯基丙烯酸，试问：（1）主要反应原料及催化剂

有： 、 。（ 2）反应方程式为 。

（3）反应液中除产品、树脂状的固体颗粒外，主要还有：A ，B 。（ 4）除去 A 的方法

是 。（ 5） 除去 B 的方法是 。

答：（ 1）苯甲醛；丙酸酐；丙酸钾或碳酸钾。

（2）反应方程式为：

CHO +  (CH3CH2CO)2O
CH3CH2COOK

CH=C-COOH

CH3

（3）A： 苯甲醛 B： 丙酸钾

（4）水蒸气蒸馏

（5）冷却，酸化后， 过滤掉母液。

2、实验室蒸馏乙醚时，为保证安全，必须注意以下几点：（1） ；

（2） ；（ 3） 。

答：（ 1）在近旁没有任何种类的明火时才能使用乙醚；（ 2）蒸乙醚时可在接引管支管上连接一长橡皮管

通入水槽的下水管内或引出室外；（ 3）接受器用冷水浴冷却。

3、微波辐射化学是研究在化学中应用微波的一门新兴的前沿交叉学科，它在国外的研究进展十分活跃。

与常规加热法相比，微波辐射促进合成方法具有 、 、 ，且能实现

一些常规方法难以实现的反应等优点。

答：显著的节能、提高反应速率、减少污染

4、当进行 反应，或 时，为避免反应瓶内局部过浓、过热而导致其它副反应



或有机化合物分解，必须进行搅拌。搅拌常常能使反应温度均匀，缩短反应时间和提高产率。

答：非均相 反应物之一要逐渐滴加

第四题 问答题（第 111

1

题 151515

15

分，第 222

2

题 555

5

分，第 333

3

题 101010

10

分，共 303030

30

分）

1、 重结晶的目的是什么？重结晶的一般过程如何？在重结晶过程中，必须注意哪些方面才能使产

品的产率高、纯度和外形好？

答：从有机反应中得到的固体产品往往不纯，其中夹杂一些副产物、未反应的原料及催化剂等。纯

化这类物质的有效方法就是选择合适的溶剂进行重结晶，其目的在于提高产品的纯度，得到完整的晶体

外形，获得最大回收率的精制品。（4 分）

进行重结晶的一般过程是：（5 分）

（1） 将不纯的固体有机物在溶剂的沸点或接近沸点的温度下溶解在溶剂中，制成接近饱和的浓溶

液。若固体有机物的熔点较溶剂沸点低，则应制成在熔点温度以下的饱和溶液；

（2） 若溶液含有色杂质，可加入活性炭煮沸褪色；

（3） 过滤此热溶液以除去其中的不溶性物质及活性炭；

（4） 将滤液冷却，使结晶自过饱和溶液中析出，而杂质留在母液中；

（5） 抽气过滤，从母液中将结晶分出，洗涤结晶以除去吸附的母液。

在重结晶过程中，必须注意以下几点才能使产品的产率高、纯度和外形好：（6 分）

（1） 正确选择溶剂；

（2） 溶剂的加入量要适当；

（3） 活性炭脱色时，一是加入量要适当，二是切忌在沸腾时加入活性炭；

（4） 吸滤瓶和布氏漏斗必需充分预热；

（5） 滤液应自然冷却，待有晶体析出后再适当加快冷速度，以确保晶形完整；

（6） 最后抽滤时要尽可能将溶剂除去，并用母液洗涤有残留产品的烧杯。

2、请指出以下常压蒸馏装置中的错误之处？ 如何纠正？

答：主要错误有：

（1）温度计插入太深，温度计水银球的上端与蒸馏头支管口的下侧齐平。

（2）冷凝水的流向不对，应从冷凝管的下端进水，上端出水。



（3）冷凝管用错，应选择直形冷凝管。

（4）蒸馏液太满，不能蒸馏瓶容积的 2/3。

（5）常压蒸馏时，整个体系不能密闭。去掉支管接引管的支管口的胶头。

3、什么情况下用水蒸气蒸馏？用水蒸气蒸馏的物质应具备什么条件？

答：下列情况可采用水蒸气蒸馏：

（1）混合物中含有大量的固体，通常的蒸馏、过滤、萃取等方法都不适用。

（2）混合物中含有焦油状物质，采用通常的蒸馏、萃取等方法都不适用。

（3）在常压下蒸馏会发生分解的高沸点有机物质。

用水蒸气蒸馏的物质应具备下列条件：

（1）随水蒸气蒸出的物质应不溶或难溶于水。

（2）在沸腾下与水长时间共存而不起化学变化。

（3）在 100℃左右必须具有一定的蒸气压（一般不小于 10mmHg）。

第五题 综合分析题（第 111

1

题 161616

16

分，第 222

2

题 888

8

分，共 242424

24

分）

1、羧酸与醇在浓硫酸的催化下发生酯化反应。酯化反应是可逆反应。某同学用硫酸作催化剂，采

用等摩尔量的乙酸与正丁醇反应，制备乙酸正丁酯。请回答以下问题：

（1）写出制备的主反应方程式和主要的副反应方程式。（2 分）

（2）画出制备的实验装置图，并标出每件仪器的名称。（4 分）

（3）分析实验装置的设计原理（提示：正丁醇、乙酸正丁酯和水可以形成数种恒沸混合物，正丁

醇、乙酸正丁酯在水中的溶解度很小，且密度小于水）。（5 分）

（4）简要写出实验操作的要点。（5 分）

答：（ 1）主反应方程式：

CH3-C-OH

O

+ CH3CH2CH2CH2OH
H+

CH3C-OCH2CH2CH2CH3
O

+ H2O

主要的副反应方程式：

CH3CH2CH2CH2OH CH3CH2CH=CH2 + H2O

2CH3CH2CH2CH2OH CH3CH2CH2CH2OCH2CH2CH2CH3 + H2O

（2）

浓 H2SO4



1. 圆底烧瓶 2. 分水器 3. 球形冷凝管

（3）①由于是可逆反应，因此必须用平衡移动的原理提高合成产率；（1 分）

②采用边反应边蒸出产物的方法会将大量的原料正丁醇共沸蒸出，因此是不可行的；（1 分）

③由于正丁醇和乙酸正丁酯的混合物在水中的溶解度很小，且密度小于水，因此采用回流分

水装置就使得反应中生成的水不断地被蒸出除去，而正丁醇则伴随乙酸正丁酯返回烧瓶中继续反应生成

乙酸正丁酯。（3 分）

（4）在分水器中先加入一些水，使水面略低于回流支管的下沿，在整个反应阶段始终保持这个水

面，生成的水从活塞放出，这样有利于共沸冷凝液中的醇及时回流到反应烧瓶中参加反应；（1分）

开始时用小火加热，待反应进行一段时间后，再用大火加热使之回流，这样可以减少醇的损失；

（1分）

待分水器中水不再增加时，停止加热，也可以通过从分水器中分出的水量估计反应进行的程度；

（1分）

反应液冷却后，连同分水器中的酯、水一起倒入冷水中，分去水层；（1分）

依次用10%碳酸钠溶液、水洗涤油层，用无水硫酸镁干燥，常压蒸馏收集产品馏分。（1分）

2、用苯与氯磺酸制备苯磺酰氯：

+ 2 ClSO3H SO2Cl +  H2SO4 +  HCl

操作步骤如下：将3mL氯磺酸（无色发烟、有腐蚀性液体，沸点158℃）慢慢加入1mol 苯中，要求

反应混合物均匀，并保持冰水浴温度0~5℃。加完氯磺酸后，将反应混合物温度升高到室温，至无氯化

氢气体逸出，反应结束。设计反应装置，并画图，标出所用仪器名称。

答：此题要充分考虑反应物及产物的状态、性质、加料方式等问题。反应装置应该有滴加、搅拌、

气体吸收、温度指示、回流等部分。



1. 三口烧瓶 2. 二口连接管 3. 球形冷凝管 4. 烧杯 5. 漏斗 6. 恒压滴液漏斗 7. 搅拌桨 8. 温度计 9. 冰浴锅


