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一、实验目的

1、了解测定沸点的意义；

2、掌握常量法（即蒸馏法）及微量法测定沸点的原理和方法；

3、掌握蒸馏和测定沸点的操作要领。
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二、实验原理
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    当液态物质受热时， 由于分子运动使其从液体表面逃逸出来，形成蒸气压。
随着温度的升高，蒸气压增大，当蒸气压增大到与外界施于液面的总压力（通
常是大气压力）相等时，液体沸腾，这时的温度称为液体的沸点。但是具有固
定沸点的液体不一定都是纯粹的化合物，因为某些有机化合物常和其它组分形
成二元或三元共沸混合物，它们也有一定的沸点。

     蒸馏是将液体有机物加热到沸腾状态，使液体变成蒸汽，又将蒸汽冷凝为
液体的过程。

    通过蒸馏可除去不挥发性杂质，可分离沸点差大于30 oC的液体混合物，还
可以测定纯液体有机物的沸点及定性检验液体有机物的纯度。
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三、实验试剂
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乙醇
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四、实验步骤

（1）蒸馏装置和安装  
 
实验室的蒸馏装置主要包括三个部分：

    ① 蒸馏烧瓶  为容器，液体在瓶内受热气化,蒸气经支管或蒸馏头
的侧管进入冷凝管, 支管与冷凝管间靠单孔塞子相连,支管伸出塞子外
2～3厘米。蒸馏烧瓶的大小,应根据蒸馏的液体的体积来决定, 通常所
蒸馏的液体的体积不应超过烧瓶体积的2/3,也不应少于其1／3。

    ② 冷凝管  由烧瓶中蒸出的气体在冷凝管中被冷凝为液体。液体
的沸点高于130℃时用空气冷凝管; 低于130℃时用水冷凝管。冷凝管
下端侧管为进水口, 上端的侧管为出水口, 安装时, 出水口应向上才可
保证套管内充满水。 
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  ③ 接收器  最常用的是锥形瓶, 收集冷凝后的液体。 应与外界大
气相通。

  仪器安装顺序为：先下后上，先左后右。卸仪器与其顺序相反。

（2）蒸馏操作

  ① 加料   将待蒸乙醇40ml小心倒入蒸馏瓶中，加入几粒沸石，塞
好带温度计的塞子，注意温度计的位置， 再仔细检查一遍装置是否正
确? 各仪器之间的连接是否紧密？有没有漏气。

  ② 加热  先打开冷凝水龙头，缓缓通入冷水，然后开始加热。注
意冷水自下而上，蒸汽自上而下，两者逆流冷却效果好。当液体沸腾，
蒸气到达水银球部位时，温度计读数急剧上升，调节热源，让水银球上
液滴和蒸气温度达到平衡，使蒸馏速度以每秒1～2滴为宜。此时温度计
读数就是馏出液的沸点。
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  ③ 收集馏液  准备两个接受瓶，一个接受前馏分，另一个（需先称重）
接受所需馏分，并记下该馏分的沸程：即该馏分的第一滴和最后一滴时温
度计的读数。

  ④ 拆除蒸馏装置：蒸馏完毕，先应撤出热源，然后停止通水，最后拆
除蒸馏装置。
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五、实验装置

(a) 水冷凝蒸馏装                               (b) 空气冷凝蒸馏装置
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六、操作重点及注意事项
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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、在所需馏分蒸出后，温度计读数会突然下降。此时应停止蒸馏。即使杂质
      很少，也不要蒸干，以免蒸馏瓶破裂及发生其它意外事故。

3、蒸馏易挥发和易燃的物质，不能用明火。否则易引起火灾，故要用热浴。

4、蒸馏时，若馏出液有毒, 易挥发、易燃、 易吸潮或放出有毒、有刺激性气
     味的气体时, 应根据具体情况, 在安装接收器时, 采取相应的措施妥善解决。
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七、问题讨论

1、沸石(即止暴剂或助沸剂)为什么能止暴？如果加热后才发现没加沸石
     怎么办？由于某种原因中途停止加热，再重新开始蒸馏时，是否需要
     补加沸石，为什么？

2、如果液体具有恒定的沸点，那么能否认为它是单纯物质？

3、当加热后有馏液出来时, 才发现冷凝管未通水, 能否马上通水? 如果不
      行,应怎么办?

4、如果加热过猛, 测定出来的沸点会不会偏高? 为什么?
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