
2-甲基-2-己醇的制备 

实验目的： 

1、了解格式试剂 Grignard（格林尼亚）在有机合成中应用及制备方法。 

2、掌握制备格式试剂的基本操作。 

3、巩固回流、萃取、蒸馏等操作技能 

思政元素：化学名人维克多·格林尼亚因波多丽女伯爵打击倍感尊严受辱，幡然

悔悟痛改放荡不羁性格，认真读书，最终投身化学科研事发明了格氏试剂，于

1912年获得诺贝尔化学奖，成就一代杰出化学家故事。 

思政预期效果：促使学生更加深刻理解和掌握格氏试剂制备时的操作技巧，引导

学生只要知错能改，并坚持努力付出，必定有所回报，努力成为对国家，社会有

用之人。并以此说明有机化学发展对社会的贡献，进而增强学生对专业的认同感

和自信心，激发学生对有机实验的热情和积极性。 

实验原理： 

 

 

实验装置： 



 

 

 

实验仪器和试剂： 

 

注意：制备格式试剂的所有仪器和药品均需彻底干燥！！！ 

实验药品的物理常数 

 

 

实验过程： 

1、正丁基溴化镁的制备 

（1）取 150mL 三颈圆底烧瓶，温度计（注意：温度计插入液面以下）、恒温磁

力搅拌器（水浴锅中先加入水）、恒压滴液漏斗、冷凝管、干燥管等试验仪器，



根据先下后上，先左后右原则，搭建实验转置。 

（2）取打磨光滑除去氧化膜的镁条 1.5g (0.0625 mol)，剪成细片（剪得越碎越好，

可以用干燥的烧杯收集，防止碎屑四处飞溅或底下垫一张 A4 纸），然后将镁屑

加入烧瓶中，并加入干燥一粒磁力搅拌子； 

（3）在恒压滴液漏斗中加入正溴丁烷(6.4 mL，8.1 g，0.06mol移取)，加入无水

乙醚(15 mL，量取)，混匀，将此恒压滴液漏斗装入三口烧瓶的侧口中，并用空心

塞塞住恒压滴液漏斗上口。 

（4）通过恒压滴液漏斗向三口烧瓶中加入约 5 mL 溴代正丁烷乙醚溶液(约占总

溶液体积的 1/4，不能加太多，否则反应液温度太高)，静置， 

（5）向含有镁屑、正溴丁烷、乙醚和搅拌子的烧瓶中加入一小粒碘（注意：此

时保持溶液静止，切记开动磁力搅拌器，搅拌会使碘快速溶解，局部碘浓度减低，

将难以引发格式试剂制备反应），静置，待反应瓶中冒出稳定的气泡，溶液棕色

褪去（如果反应未引发，可以适当水浴加热或用手握住烧瓶底部，加热促进反应

进行）。从冷凝管上口加入 25mL 无水乙醚。 

（6）慢慢开动搅拌，向烧瓶中滴加剩余溴代正丁烷乙醚溶液，滴加速度约为 1

滴/秒（约 15 min 加完，控制水浴温度至 30℃~35℃）。滴加完毕后将浴温升至

40℃，继续回流至镁完全溶解。 

2、2-甲基-2-己醇的制备 

（I）合成 

关闭水浴锅电源，用虹吸法将水浴锅中热水抽出，加入冷水和适量冰块。将

5 mL 干燥的丙酮和 10ml 无水乙醚加到滴液漏斗中，反应在冰水浴冷却下滴加丙

酮溶液，控制滴加速度（约 1 滴/秒速度，以保持反应液微沸），加完后移去冰水

浴，在室温下放置 15min。反应液应呈灰白色黏稠状。 

（II）水解 

反应液在冰水浴冷却下，自滴液漏斗慢慢加入 60 mL 10%硫酸溶液使反应物

分解（由于反应较剧烈，刚开始时采取 1-2滴/秒速度滴加，滴加大约 10min 后，

若加大滴加速度反应不再剧烈，则可将剩余硫酸一次性加入）。（注意：若硫酸滴

加完后依旧留有镁屑，可滴加适量浓硫酸反应掉多余的镁屑） 

3、分液、萃取、干燥 



（1）将反应液倒入分液漏斗，分出下面水层（下层），收集醚层； 

（2）将上述得到的水层用 10mL 乙醚分别萃取分液两次，并将两次得到的醚层

（上层）与第一分液得到的醚层合并； 

（3）将合并的醚层用 14mL 5％碳酸钠溶液洗涤，分液弃掉碱层，收集醚层； 

（4）将上步骤得到的醚层用等体积的水洗涤，分液搜集醚层，最后加入无水碳

酸钾干燥（干燥后溶液变澄清且碳酸钾颗粒不结块，摇动能滚动）。 

4、蒸馏 

（1）蒸乙醚 

将第 3 步中的乙醚溶液转入 50 mL 干燥的圆底烧瓶，水浴蒸去乙醚(控制浴

温 60℃)，回收乙醚（回收瓶乙醚于指定容器）。 

特别强度：由于后步空气浴蒸馏容易发生危险，本次实验将乙醚蒸馏出后，将烧

瓶中剩余液体倒出称重即可，并依据此重量计算产率。 

（2）蒸馏 

空气浴加热蒸馏（注意此时实验室里应无人蒸乙醚，并打开窗户 15min 后，

才能用明火），收集 C 的馏分。产品称重，测折射率。 

 

注意事项： 
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思考题： 

1、本次实验在将 Grignard 试剂加成物水解前的各步中，为什么使用的仪器均

需绝对干燥，为此你采取了什么措施？ 

 

2、本反应未开始前，加入过量的正溴丁烷有什么不好？ 

答：反应如果一旦开始，反应物大大过量，反应剧烈放热，可能会失控，使温

度不稳定，正溴丁烷过量会使偶联副反应加剧。 

 

3、反应若不能立即开始，应采取什么措施？ 



 

4、本实验可能会有哪些副反应，如何避免？ 

 

 

5、用 Grignard 试剂法制备 2-甲基-2 己醇，还可以采取什么原理？写出反应

式。 

答： 



 


