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内容概要

《高等院校规划教材:有机化学实验与指导(第2版)》为了加强对基本操作的严格训练，加深学生对操
作原理和操作要点的理解，《高等院校规划教材:有机化学实验与指导(第2版)》对不同的基本操作均
编写了相应实验，以便根据不同教学情况，单独进行基本操作训练或将基本训练安排在合成实验或提
取实验申进行。
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章节摘录

版权页：   插图：   1.7.2惰性气体的脱水和脱氧处理 常用的惰性气体有氮气、氩气和氦气。
由于氮气价廉易得，且绝大多数试剂在其中能保持稳定，是最常用的。
氩气和氦气的纯度高，且化学稳定性好，它们对敏感化合物的保护作用比氮气更强。
对于特别敏感的化合物，使用前还需进一步脱除其中的极少量的水分和氧。
 1.惰性气体的脱水 从气体中除去水分的方法有：①将气体低温冷却，使水的分压降低而冷凝；②将气
体压缩，使水的分压升高而凝结；③利用干燥剂。
实验室常用的是第三种方法。
将气流通过装有适当干燥剂的柱子就可将气体中的水分脱除。
 实验室中常用的干燥剂有五氧化二磷、高氯酸镁、4A或5A分子筛及细孔硅胶等。
五氧化二磷的干燥效果很好，但它迅速吸水后在表面形成一层磷酸粘膜，从而使吸水速度急剧下降。
高氯酸镁在多数情况下是一种优良的干燥剂，它能与水形成一定的水合物，吸水容量大，并可在真空
和250℃下再生。
分子筛是实验室中最常用的干燥剂，它脱水快，容量大，并可做成适当的形状。
分子筛的再生只要在真空下或干燥气流中加热即可。
细孔硅胶用于干燥气体，其干燥效能及吸水量也较好，可于300℃再生。
 2.惰性气体的脱氧 脱氧方法有干法和湿法两种。
湿法虽然脱氧的速度较快，但气流中夹带水汽较多，干法脱氧更简便些。
干法脱氧一般是使惰性气体通过装有活性金属或金属氧化物的柱子。
铜是最常用的金属。
在脱氧柱中装入BTS触媒——一种活性很高的小丸状载体铜，使用前将其置于氮气流中加热至120～140
℃，再逐渐以氢取代氮，从而将其还原。
还原时的最高柱温不应超过200℃，否则还原性的铜将会发生熔结。
每千克BTS触媒在室温下能除去4L氧，在150℃时，其脱氧能力增至6倍，因此常将该触媒在加热情况
下使用。
 按下述方法将铜制备在载体上也能获得明显的脱氧效果。
将250g二水合氯化铜溶于2L水中，加入250g高岭土，激烈搅拌，再于60℃下加入200g氢氧化钠溶
在500mL水中制得溶液，让混合物沉降10min，倾去上层液体，用10L水洗涤所得固体，经150～180℃
干燥后装入柱内，在大约200℃下以氢气流还原，得到的产物可直接用于脱氧反应，其操作温度亦
为200℃。
脱氧柱下端除连有进气管外，还应装一旋塞，以便排除脱氧剂再生时所产生的水。
同时在脱氧柱之后，应连接干燥柱装置，以除去气流中的水分。
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编辑推荐

《高等院校规划教材:有机化学实验与指导(第2版)》对实验基本操作的要点作了较为详尽的介绍和指
导，强调基本操作的规范性，注重方法论。
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