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内容概要

　　《21世纪高等院校教材·化学类：基础化学实验》是在中山大学多年实验教学研究和改革与教学
实践基础上编写而成的。
它和后续的《现代化学实验与技术》、《综合化学实验》构成化学和近化学专业实验教学的有机整体
。
全书分为四大部分：化学实验基本知识和基本技术、基本实验、制备实验和设计实验，内容涉及化学
二级学科的无机化学实验、分析化学实验和有机化学实验的基本原理和技能，实验包括常量、半微量
和微量实验、综合型实验和多步骤系列实验等共117个实　　验；并在保证对学生的基本训练基础上，
加强了创新意识和绿色环保意识的培养。
　　《21世纪高等院校教材·化学类：基础化学实验》可作为高等院校化学类和近化学类专业（生物
、医学、药学、化工、冶金、轻工、食品、农林、材料科学与工程、环境科学与工程等）基础化学实
验教材，也可供相关人员参考使用。
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章节摘录

版权页：   插图：   （三）实验步骤 方法一：在250mL三颈烧瓶中，放入水（40mL），小心慢慢加入浓
硫酸（13.5mL），摇匀后加入硝酸钠①（15g，约0.175mol）。
将烧瓶置于冰水浴中冷却，在小烧杯中称取苯酚②（14.1g，0.15mol），并加入4mL水，温热搅拌至溶
，冷却后倒入滴液漏斗中。
在振摇下自滴液漏斗往烧瓶中逐滴加入苯酚水溶液，保持反应温度在15～20℃。
滴加完后，继续振摇1h，促使苯酚硝化完全。
反应过程中颜色逐渐加深，最后得到棕黑色焦油状物。
用冰盐浴充分冷却，使全部油状物凝成固体。
小心尽量倾去酸性水溶液，油层在用冰盐浴冷却下再用水洗涤数次，尽量洗去剩余的酸液。
 将油层进行水蒸气蒸馏，直到冷凝管无黄色油滴流出为止。
如果蒸馏时冷凝管中结晶析出造成堵塞，则可以关闭冷凝水片刻，使结晶熔化流人接受器中。
馏出液冷却后，粗邻硝基苯酚迅速凝成黄色固体，抽滤收集、干燥、称量（4～4.5g）并测定其熔点。
再用乙醇一水混合溶剂重结晶，可得亮黄色针状体约3.5g，熔点45℃。
 在水蒸气蒸馏后的残液中，加水至总体积约为150mL（如果残液体积太大，则浓缩），再加10mL浓盐
酸和1g活性炭，加热煮沸10min，趁热过滤。
如果滤液颜色太深，则再用活性炭脱色一次。
滤液用冰水冷却，粗对硝基苯酚立即析出。
抽滤收集结晶，干燥后得粗产品2.5～3.0g。
用2％稀盐酸重结晶，产量1.7～2g，熔点114℃。
 纯邻硝基苯酚为亮黄色针状晶体，熔点为45.3～45.7℃；对硝基苯酚为白色针状晶体，熔点为114.9
～115.6℃。
 方法二：在100mL三颈烧瓶中放人苯酚（4.5g）、水（0.5mL）和苯（15mL），装上温度计、冷凝管和
滴液漏斗。
在滴液漏斗中放置浓硝酸（4mL）。
将三颈烧瓶放置于冰水浴中冷却，待瓶内混合物温度降至10℃以下，自滴液漏斗中逐滴滴人浓硝酸，
立即发生剧烈的放热反应。
小心维持温度在5～10℃，并不时振摇三颈烧瓶。
浓硝酸加完后，三颈烧瓶仍于冰水浴中放置5min，然后再在室温放置1h，促使反应完全。
 将三颈烧瓶在冰水浴中冷却，对硝基苯酚成晶体析出，抽滤，晶体用10mL苯洗涤，粗对硝基苯酚可
用苯或2％的稀盐酸重结晶，得淡黄色晶体。
 将滤液和苯洗涤液合并置于分液漏斗中，分去含酸的水层，苯层转人蒸馏瓶中，加15mL水进行水蒸
气蒸馏。
当苯全部蒸出后，调换接受器，继续水蒸气蒸馏，蒸出邻硝基苯酚，冷却馏出液，抽滤并收集邻硝基
苯酚，干燥后测定熔点。
用乙醇—水混合溶剂重结晶。
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