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1-溴丁烷的制备 

一、教学目标： 

1、使学生学习并掌握以正丁醇、浓 H2SO4 和溴化钠制备 1-溴丁烷的原理和方法； 

2、使学生掌握带有有害气体吸收装置的回流操作； 

3、巩固分液漏斗的使用方法以及液体产品干燥、蒸馏的基本操作。 

教学方法与教学手段： 

讲解法、学生实验法、巡回指导法 

教学重点与教学难点： 

重点：氯代烷的制备原理及方法，有害气体的回收及回收装置的组装和使用 

难点：氯代烷的制备方法  

思政元素：结合尾气吸收转置运用的作用，进行环保教育，结合反应过程中硫酸浓

度大学与加热火力大小控制，引导学生进行凡事有度，过犹不及教育，倡导采取科学方

法。 

思政预期效果：引导学生养成环保意识，注意养成环保意识，废酸废碱和有毒反应

物不要随意丢弃，应置于制定容器，统一无害化处理，做事应采取科学方法，凡是有度，

过有不及处事方式。 

二、实验原理 

实验室中，芳卤一般通过芳烃在催化剂作用下直接卤化制备，卤代烷烃一般通过相

应的醇与氢卤酸之间的亲核取代反应制备（可逆反应）。溴化钠与浓硫酸反应，放出溴

化氢，溴化氢与正丁醇生成 1-溴丁烷。 

主反应： 

NaBr+ H2SO4 HBr+ NaHSO 4

n--C4H9OH+ HBr n--C4H9Br + H2O
 

副反应： 

CH3CH2CH2CH2OH
H2SO4

CH3CH2CH=CH 2+ CH3CH=CHCH 3+ H2O

2CH3CH2CH2CH2OH
H2SO4 CH3CH2CH2CH2OCH2CH2CH2CH3+ H2O

 

硫酸在反应中起催化剂和脱水剂作用 

三、实验材料 
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电热套（带磁力搅拌）、磁转子、圆底烧瓶、球形冷凝管、直型冷凝管、蒸馏头、温

度计、温度计套管、尾接管、烧杯、漏斗、分液漏斗、乳胶管、浓 H2SO4、正丁醇、NaBr、

NaOH、无水 CaCl2、NaHCO3、沸石 

药品及物理常数： 

 

 

四、实验装置图 

 

五、实验步骤 

1、组装回馏装置 

先下后上，先左后右，依次组装三颈圆底烧瓶、球形冷凝管和溴化氢吸收装置，用

稀的氢氧化钠溶液作吸收剂（注意：倒立的三角漏斗口要恰好接触水面，不能侵入水中，

防止倒吸）。 

2、加样 

（1）取 18mL 水置于小烧杯中，向其中缓慢加入 18mL（约 0.33 mol）浓硫酸(注意：

加入过程中应边滴加边用玻璃棒搅拌，防治液体飞溅)。 

（2）向上述溶液中缓慢滴加 13mL 正丁醇（0.14 mol）（边加边搅拌），并将混合

均匀的硫酸和正丁醇混合液加入到已经搭建好装置的圆底烧瓶中，并加入 1-3 粒沸石。 
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（3）称取 17g 研细的无水溴化钠（0.165 mol），从三颈烧瓶侧口加入到硫酸和正

丁醇混合液中，立刻塞好烧瓶塞。 

3、回流 

打开冷凝水，小火加热至沸腾，使反应物保持沸腾，平稳回流 45 min。 

4、蒸馏 

关掉加热电源，使反应液冷却，卸下球形冷凝管，重新加入几粒沸石，改为蒸馏装

置（蒸馏头、温度计套管、温度计、尾接管、盛有 20 mL 蒸馏水的圆底烧瓶），加热蒸

馏出粗的 1-溴丁烷直至反应瓶中油层消失而馏出液中无油滴蒸出（可用烧杯盛放清水接

一滴馏分，如果没有油膜或油滴现象，表示有机物已经蒸出）。 

5、洗涤 

（1）将馏出液转至分液漏斗中，加入等体积的水洗涤，除去水层（产物层在哪层？） 

（2）将粗产物转入分液漏斗中，并向其中加入加等体积的浓硫酸洗涤，静置，放

出浓硫酸层（产物层在哪层？） 

（3）将上述所得有机层粗产品用等体积的水洗涤，取有机层（产物层在哪层？） 

（4）加入等体积饱和 NaHCO3 溶液洗涤（产物层在哪层？） 

（5）加入等体积水洗涤（产物层在哪层？） 

6、干燥、称重并计算产率 

将上述 5 步洗涤得到的有机层样品转移至干燥的窄口瓶（如锥形瓶、碘量瓶等）中，

加入适量无水 CaCl2 干燥（干燥完全后粗产品溶液变为澄清液体且氯化钙呈分散颗粒

状），干燥后转移至称过重的干净烧杯中称重，计算产率。 

六、注意事项 

1、溴化钠要先磨细，再称量，防止结块。 

2、加料顺序不能改变，尤其要先加水，后加浓硫酸；每次加料，均要搅拌摇匀。 

3、倒立的三角漏斗口要恰好接触水面，不能侵入水中，防止倒吸。 

4、正溴丁烷是否蒸完，可以从以下几方面判断： 

（1）馏出液是都由浑浊变为澄清； 

（2）反应瓶上层油层是否消失； 
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（3）可用烧杯盛放清水接一滴馏分，如果没有油珠或油膜出现，表示有机物已经蒸出

（蒸馏不溶于水的有机化合物时，常用此法检验）。 

5、反应完后要用浓硫酸除去未反应的醇和副反应生成的醚（与硫酸形成钅羊盐），再用

水和饱和 NaHCO3溶液除去浓硫酸，以防产物碳化。 

6、如水洗产物后依旧呈红色，由于浓硫酸的氧化作用生成游离溴的缘故，可以加几毫

升饱和亚硫酸氢钠溶液洗涤除去。 

七、思考题 

1、加料时，能否先使溴化钠和浓硫酸混合，然后再加正丁醇和水？为什么？ 

答：不能，若先将溴化钠和浓硫酸混合，会立马产生溴化氢气体，会有部分溴化氢气体

来不及与正丁醇发生反应，使得产率降低，此外，如果没有正丁醇和水稀释，浓硫酸的

氧化性很强，会将溴化钠氧化成溴，发生的不是亲核反应，因此副产物增加。 

2、本实验中硫酸的作用是什么？其用量和浓度过大或过小有什么不好？ 

 

 

3、反应后的粗产物中含有哪些杂质？各步骤洗涤的目的何在？ 

 

4、分液漏斗洗涤产物是，在不清楚产物密度时，可采取什么渐变方法加以判别？ 

 

5、为什么用饱和碳酸氢钠溶液洗涤前要用水洗涤一次？ 

 

6、用分液漏斗洗涤产物时，为什么摇动后要及时放气？应该如何操作？ 
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