
重在考查学生对实验过程的理解力
———点评 2014 年全国新课程卷Ⅰ理综题 26
陕西师范大学附属中学 ( 710061) 冯 军

2014年全国新课程卷Ⅰ理综试题，采用的省区
有陕西、山西、江西、河南、河北、湖南、湖北等省份，
该卷第题 26是一道有机合成实验题，题型传统，考
点多，本文对该试题进行评点．
一、题目
乙酸异戌酯是组成蜜蜂信息素的成分之一，具

有香蕉的香味．实验室制备乙酸异戌酯的反应、装置
示意图和有关数据如下:

在 A中加入 4． 4 g异戊醇、6． 0 g乙酸、数滴浓硫酸
和 2片 ～ 3片碎瓷片．开始缓慢加热 A，回流50 min．反
应液冷至室温后倒入分液漏斗中，分别用少量水、饱和
碳酸氢钠溶液和水洗涤; 分出的产物加入少量无水

MgSO4 固体，静置片刻，过滤除去 MgSO4 固体，进行蒸

馏纯化，收集140℃ ～ 143℃馏分，得乙酸异戊酯3．9 g．
回答下列问题:

( 1) 仪器 B的名称是 ．
( 2) 在洗涤操作中，第一次水洗的主要目的是
，第二次水洗的主要目的是 ．
( 3) 在洗涤、分液操作中，应充分振荡，然后静

置，待分层后 ( 填标号) ．
a．直接将乙酸异戊酯从分液漏斗的上口倒出

b．直接将乙酸异戊酯从分液漏斗的下口放出
c．先将水层从分液漏斗的下口放出，再将乙酸

异戊酯从下口放出

d．先将水层从分液漏斗的下口放出，再将乙酸
异戊酯从上口倒出

( 4) 本实验中加入过量乙酸的目的是 ．
( 5) 实验中加入少量无水 MgSO4 的目的是

．
( 6) 在蒸馏操作中，仪器选择及安装都正确的

是 ( 填标号) ．

( 7) 本实验的产率是 ( 填标号) ．
a． 30% b． 40% c． 60% d． 90%
( 8) 在进行蒸馏操作时，若从130℃ 便开始收集

馏分，会使实验的产率偏 ( 填“高”或“低”) ，其
原因是 ．
二、题目分析
本题以有机合成实验为载体，依次考查了部分

仪器的名称、有机产物洗涤的目的、分液操作、反应
物过量的意义或平衡的移动( 或转化率的概念) 、无
水 MgSO4 的干燥功能、蒸馏操作仪器的装配及选
择、产率的计算、蒸馏的温度对产率误差的影响．
( 1) 反应原理:酯化反应
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即方程有两个正根的充要条件是 1 ＜ a≤ 2，或
a≥ 10．
跟踪训练2 解 假设三个方程: x2 + 4ax － 4a

+ 3 = 0，x2 + ( a － 1) x + a2 = 0，x2 + 2ax － 2a = 0
都没有实数根．

则

Δ1 = ( 4a) 2 － 4( － 4a + 3) ＜ 0

Δ2 = ( a － 1) 2 － 4a2 ＜ 0

Δ3 = ( 2a) 2 － 4( － 2a) ＜
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得 － 3
2 ＜ a ＜ － 1．

∴ 所求实数 a的范围是 a≤－ 3
2 或 a≥－ 1．
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( 2) 量间关系:
乙酸———异戊醇———乙酸异戊酯
60 88 130
6． 0g 4． 4g 6． 5g
( 3) 实验过程分析:
在反应器( 圆底烧瓶) 中加入反应物乙酸和异

戊醇，浓硫酸为催化剂 ( 脱水剂) ，加碎瓷片以防爆

沸．在反应器中用球形冷凝管，以便更好的冷凝和回
流．反应进行一定时间后停止，混合液中有未反应的
乙酸 、异戊醇、硫酸及产物乙酸异戊酯和水，从物质
的水中溶解性及密度来看，异戊醇及乙酸异戊酯处

于混合液的上层 ( 有机相) ，乙酸、硫酸及水处于混
合液的下层( 水相) ．
反应混合液冷至室温后，倒入分液漏斗中 ，第

一次用水洗，目的是将大部分的硫酸和乙酸洗去，分

离出水相．第二次用饱和碳酸氢钠溶液对分离后的
有机相洗涤，目的是更好地除去有机相中混有的少

量硫酸和乙酸，发生的反应是:

H2SO4 + 2NaHCO 3 Na2SO4 + 2CO2 ↑ +
2H2O

CH3COOH + NaHCO 3 CH3COONa + CO2↑
+ H2O
其中 Na2SO4、CH3COONa 进入水相，并分离出

水相．最后再用水洗涤分离后的有机相，目的是除去
有机相中残留的碳酸氢钠．
经过洗涤的有机相，仍带有少量水．分出该有机

相并加入无水MgSO4 固体，可以将水除去( MgSO4 +
7H2 O MgSO4·7H2O) ，静置片刻后，过滤除去
MgSO4 固体( MgSO4·7H2O) ，得到的有机相是产物
乙酸异戊酯和未反应的异戊醇组成的混合物．
根据乙酸异戊酯的沸点，对上述有机相进行蒸

馏纯化，收集 140℃ ～ 143℃馏分，即可得到产物乙
酸异戊酯．
三、问题解答
通过对实验过程的分析，容易回答出 ( 1 ) ( 2 )

问．从分液操作来看第( 3) 问，只有 d 项符合实际操
作要求．从反应原理来看第 ( 4) 问，加入过量乙酸，
目的是使更多的异戊醇转化成产物，或者说提高异

戊醇的转化率．在第( 5) 问的实验中，对分液得到的
有机相加入无水 MgSO4 固体，目的是干燥或除水．
第( 6) 问的蒸馏操作中，选用的冷凝管应是直形冷
凝管，再看温度计的位置，只有 b 选项符合要求． 第
( 7) 问是产率计算，按 4． 4g 异戊醇计算出产物理论
量应是 6． 5g，实际产物量为 3． 9g，产率是:

3． 9 g ÷ 6． 5 g × 100% = 60%

第( 8) 问，蒸馏的是含有异戊醇的乙酸异戊酯，
在 131℃时，异戊醇已转化为气态，而乙酸异戊酯仍
为液态，因此，131℃时的馏分是异戊醇，可以先收集
起来;当保持 131℃一段时间而无馏分时，将温度升
至 140℃ ～ 143℃，另行收集的馏分则为乙酸异戊
酯．若从 130℃时便开始收集，会将异戊醇一并收
集，导致实验的产率偏高．
四、答案
( 1) 球形冷凝管
( 2) 洗掉大部分硫酸和乙酸 洗掉碳酸氢钠
( 3) d ( 4) 提高醇的转化率
( 5) 干燥
( 6) b
( 7) c
( 8) 高 会收集少量未反应的异戊醇
五、点评
( 1) 本题是一道有机实验题，题干清晰明确，设

问层面多，考查仔细． 考生容易上手，尤其利于做过
实验的考生．本题的第( 1) ( 3) ( 4) ( 5) ( 6) ( 7) 问，设
问简单具体，答案也简洁．而没有做过类似实验的考
生，可能对题中“反应液冷至室温后倒入分液漏斗
中，分别用少量水、饱和碳酸氢钠和水洗涤”的叙
述，理解不到位，甚或产生歧义，也就不能够准确回

答出第( 2) 问．
第( 8) 问，只要考生知道所蒸馏的物质的成分，

则容易回答出该问．
( 2) 本题与 2013 年全国新课程卷Ⅰ理综题 26

的题干、设问极为相似，2013 年的题 26 给出的是环
己醇脱水成环己烯的合成反应，其装置图同于 2014
年题 26 的第( 7) 问中的装置图．两题中有几个考点
是相同的，如装置的名称、分液操作、产率计算、球形
冷凝管和直形冷凝管、干燥剂( 2013 年题 26 是无水
氯化钙，2014年题 26 是无水 MgSO4，至于二者与水

的具体反应不作要求) 等． 对于球形冷凝管用在合
成制备中，直形冷凝管用在分馏冷凝中，这一点的强

调比 2013 年的试题更为突出和直接．
本题是一道基础实验题，题型上没有发展或创

新，传递的信息是重在考查学生的实验基本操作和

对实验过程的熟悉程度，强调学生亲自动手实验、理
解实验．本题不难，题型常规，但考查较为全面、细
致．本题启示我们，要重视基础实验，理解实验过程，
掌握实验操作，在基础实验中发展学生的化学学科

能力，提升学生的化学素养．
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