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摘要：部分高校开设的有机化学萃取实验，采用是乙酸乙酯萃取质量分数为5%的苯酚水溶液，鉴于苯酚具有中等毒

性和腐蚀性，在实验操作过程中，如萃取、有机相干燥、蒸馏溶剂回收等实验环节都会挥发，为了绿色化实验，减

少指导教师和学生在实验过程中吸入有毒化合物及苯酚对环境的危害，选择了化妆品中常用添加剂对羟基苯乙酮替

代苯酚作为研究对象，配制饱和水溶液，分别以乙酸乙酯和二氯甲烷为有机溶剂萃取对羟基苯乙酮，并锻炼学生萃

取过程中如何破乳以及对比两种不同溶剂的萃取效果。 
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Abstract:  For the organic chemistry extraction experiments in some universities, the aqueous phenol solution (5 

wt%) is normally extracted by ethyl acetate. However, phenol has moderate toxicity and corrosiveness, and it volatilizes 

easily during experimental operations such as extraction, organic phase drying and distillation solvent recovery. To 

promote greener laboratory practices and reduce the exposure to toxic compounds for both students and experimental 

mentors, as well as the environmental impact of phenol, the p-hydroxyacetophenone is selected to replace phenol for 

the lab course in the present work. The p-hydroxyacetophenone is a natural compound, which is widely used as 

additive in skincare cosmetics. The saturated aqueous solution of p-hydroxyacetophenone is prepared and extracted 

by the ethyl acetate or dichloromethane. The process of demulsify during the extraction process has been introduced 

and showed. Furthermore, the extraction efficiencies of these two solvents are compared. 
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酚类化合物种类繁多，有苯酚、甲酚、氨基酚、硝基酚、萘酚、氯酚等，而以苯酚、甲酚污染

最突出。苯酚俗名石炭酸，微酸性，是生产部分树脂、杀菌剂、防腐剂以及药物的重要原料，医院

常用的“来苏水”消毒剂是苯酚钠盐的稀溶液，可用于消毒外科器械和排泄物的处理。然而苯酚常

温下固体就能挥发，溶于水形成溶液也会挥发，放出一种特殊的刺激性臭味。苯酚遇明火燃烧，与
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空气混合可爆炸，是二级易燃化学品，有毒和腐蚀性，其溶液沾到皮肤上需用酒精洗涤。不经处理

的含酚废水如通过明渠进行灌溉，苯酚便会挥发进入大气或渗入地下，污染大气、地下水和农作物。

苯酚、甲酚等挥发性酚类的污染，特别引起人们的重视。我国水中优先污染物黑名单中有6种酚类列

为控制对象，如：苯酚、间甲酚、五氯酚、2,4-二氯酚、2,4,6-三氯酚、对硝基酚等。 

部分高校采用乙酸乙酯萃取质量分数为5%的苯酚水溶液进行有机化学萃取实验[1]，鉴于苯酚在

实验操作过程中，如萃取、有机相干燥、蒸馏溶剂回收等实验环节都会挥发，给实验指导教师及做

实验的学生造成身心伤害，尤其给实验室准备教师造成日复一日、年复一年的身体累积伤害。且苯

酚残存在分液漏斗、锥形瓶、圆底烧瓶中对环境的污染也不符合“绿水青山就是金山银山”的绿色

环境理念[2–5]，选择溶解性合适、价格低廉、毒性小的天然酚化合物替代苯酚具有重要的研究意义。 

本文探讨了以护肤化妆品中常用添加剂对羟基苯乙酮替代苯酚进行萃取实验，为了便于学生更

好地理解有机溶剂密度变化，理解溶质溶剂分子间氢键作用力，分别采用乙酸乙酯和二氯甲烷萃取

对羟基苯乙酮水溶液。我们在实验室做了预备实验后，制定了详细的实验教学内容，设计了座位号

奇数号同学使用乙酸乙酯(EtOAc)萃取，偶数号同学使用二氯甲烷(DCM)萃取，然后在中南大学化学

化工学院制药工程专业有机化学实验A的教学中进行了初步推广，取得了好的教学效果，国内兄弟

院校可以参照开设此实验。 

 
1  实验试剂和仪器 
1.1  原料和试剂 

对羟基苯乙酮(上海毕得医药科技股份有限公司，98%)、无水硫酸镁(国药集团化学试剂有限公

司，分析纯)，对羟基苯乙醇(韶远科技(上海)有限公司，98%)，乙酸乙酯、二氯甲烷(湖南大兴化学

试剂有限公司，分析纯)，氘代氯仿(安耐吉化学试剂公司，优级纯)。 

1.2  实验仪器 

瑞士梅特勒托利多XS204天平，德国Heidolph MR Hei-Tec型加热磁力搅拌器，德国Bruker 

AVANCE NEO核磁共振仪(400 M)，上海博迅GZX-9240MBE触摸式电热鼓风干燥箱。 

 
2  实验内容 
2.1  萃取实验 

(1) 溶液配制。 

称取对羟基苯乙酮5.0 g溶解于450 mL水中，超声波3.0 min，以便全部溶解。 

(2) 乙酸乙酯萃取。 

取上述配制的对羟基苯乙酮水溶液20 mL加到分液漏斗中，再加入10 mL乙酸乙酯，充分振摇，

静置分层后，将下层水溶液流入一烧杯中，当下层液体接近流完时，逐渐关闭活塞。将上层乙酸乙

酯从上口倒入一个干燥锥形瓶中。将下层水溶液倒回分液漏斗中，再用8 mL乙酸乙酯萃取一次。合

并两次乙酸乙酯萃取液，无水硫酸镁干燥后，水浴蒸馏除去乙酸乙酯，回收对羟基苯乙酮和溶剂。 

(3) 二氯甲烷萃取。 

取上述配制的对羟基苯乙酮水溶液20 mL加到分液漏斗中，再加入10 mL二氯甲烷，充分振摇，

静置分层后，将下层有机相放入一干燥锥形瓶中，当下层液体接近流完时，逐渐关闭活塞。继续从

上口加入8 mL二氯甲烷萃取第二次，合并两次萃取液，无水硫酸镁干燥后，水浴蒸馏除去二氯甲烷，

回收对羟基苯乙酮和溶剂。 

(4) 用三氯化铁溶液检查萃取效果。 

取萃取后的水溶液和未萃取的对羟基苯乙酮水溶液各2滴滴于点滴板或小试管中，分别加入2% 

FeCl3溶液2滴，比较颜色深浅，根据颜色不同说明萃取效果。 
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2.2  实验结果 

将预备实验推广至中南大学化学化工学院制药2202班进行尝试，实验台编号为奇数号同学采用

乙酸乙酯萃取分离方案(实验流程图如图1所示)，实验台编号为偶数号同学采用二氯甲烷萃取方案进

行实验(实验流程图如图2所示)，所得实验结果列在表1。 

 

 
图1  乙酸乙酯萃取操作流程图 

 

 
图2  二氯甲烷萃取操作流程图 

 

表1  制药2202班萃取实验结果 

实验台编号 乙酸乙酯萃取回收率 实验台编号 二氯甲烷萃取回收率 

1 198% 2 94% 

3 257% 4 79% 

5 199% 6 105% 

7 253% 8 93% 

9 206% 10 92% 

11 408% 12 87% 

13 223% 14 95% 

15 311% 16 97% 

17 233% 18 94% 

19 185% 20 96% 

21 272% 22 91% 

23 415% 24 95% 

25 327%   

 

3  结果与讨论 
3.1  酚类化合物总结 

酚类化合物广泛存在于自然界中，为了找到毒性低、价格合适，在水中溶解度合适，又容易被

有机溶剂萃取的天然酚化合物，本文对部分天然酚类化合物进行调研，化合物分子结构式、分子量、

化合物性质、俗名、价格列在表2。经过仔细思考比对后，筛选出对羟基苯乙酮和对羟基苯乙醇作为

预实验研究对象。 
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对羟基苯乙酮是目前医药界最安全的高温辅助活性稳定剂，经常作为防腐剂存在于化妆品之中，

用来保持产品的新鲜度，避免细菌、真菌侵入感染。对羟基苯乙酮用于化妆品配方中不仅具有抗氧

化性和稳定配方的作用，而且能够提高传统防腐剂如苯氧乙醇、甲醛缓释体防腐剂以及烷基二元醇

等的防腐功效，从而可减少防腐剂的用量，在高低pH和温度范围内都有优异的稳定性[6]。因此在化

妆品中的使用，特别是针对特定人群的产品包括儿童产品以及皮肤科学护肤品等正变得越来越广

泛[7]。对羟基苯乙酮本身也是一种利胆药，临床用于治疗肝炎，对退黄有一定疗效，还是药物合成

的重要中间体[8]。 

对羟基苯乙醇是重要的化工原料，在医药、化妆品和食品等领域有着广泛的应用，可以用于合

成抗氧化剂、抗菌剂和抗炎剂等药物；还可以用于制备抗肿瘤药物，对于癌症的治疗具有一定的潜

力[9]。此外，对羟基苯乙醇还可以作为一种保湿剂，用于治疗皮肤干燥和瘙痒等症状。作为一种抗氧

化剂，用于抑制化妆品中的自由基产生，延缓化妆品的氧化过程，从而延长其保质期。其次，对羟

基苯乙醇还可以作为一种调节剂，用于调节化妆品的pH值，使其更加适合皮肤的酸碱度，同时增加

化妆品对皮肤的保湿效果，使皮肤更加滋润[10]。对羟基苯乙醇在食品领域中也有一定的应用，它可

以作为一种食品添加剂，用于提高食品的品质和口感。例如，在饮料中添加适量的对羟基苯乙醇可

以增加其甜味，使其更加可口。作为一种天然抗氧化剂，用于保护食品中的营养成分不被氧化破

坏[11]。 

 
表2  部分天然酚化合物 

化合物 结构式、分子量 水溶性 溶解性(有机试剂) 俗名和来源 毒性 价格 

对羟基苯乙

酮  

M.W.：136.15 

11 g∙L−1 易溶于乙酸乙酯(100 

g∙L−1)、乙醇、乙醚、

丙酮、苯等有机溶

剂，难溶于石油醚[12] 

俗名：针枞酚、馨鲜酮。存在

于菊科植物滨蒿的茎、叶，茵

陈蒿、萝藦科植物人参娃儿

藤等植物的根中[13] 

接触对眼睛、呼吸

系统和皮肤有刺激

作用[14,15] 

￥33 *，纯

度98%，毕

得医药 

对羟基苯乙

醇  

M.W.：138.16 

12.4  

g∙L−1 [16] 

可溶于乙酸乙酯(50 

g∙L−1)、乙醇、乙醚、

丙酮等有机溶剂；难

溶于石油醚[16] 

俗名：酪醇。天然来源于橄榄

油、酱油、果酒和覆盆子[17] 

刺激眼睛(严重)、呼

吸系统和皮肤 (腐

蚀性) 

￥148，纯

度98%，韶

远科技 (上

海 )有限公

司 

对羟基苯甲

醇  

M.W.：124.14 

6.7 g∙L−1 可溶于甲醇、乙醇、

DMSO等有机溶剂，

也溶于水，与乙酸乙

酯互溶 

俗名：天麻苷。广泛分布于元

天麻、合欢皮及各种植物中

[18] 

对水具有污染性，

对眼睛 (严重眼损

伤/眼刺激)、皮肤、

粘膜和上呼吸道有

刺激作用 

￥61，纯度

98%，毕得

医药 

2-甲氧基-4-

烯丙基苯酚  

M.W.：164.08 

2.46 

g∙L−1 [19] 

微溶于乙酸乙酯，能

与醇、丙酮、醚、氯

仿、挥发油混溶，溶

于冰醋酸[20] 

俗名：丁香酚、4-烯丙基愈疮

木酚、丁子香酚。天然存在于

多种精油中，尤以丁香油

(80%)、月桂叶油(80%)、丁香

罗勒油(60%)含量为最多，在

樟脑油、金合欢油、紫罗兰油

等均有存在[21,22] 

中毒：吞食有害；刺

激眼睛、呼吸系统

和皮肤；吸入及皮

肤接触可能致敏；

少数报道有致癌后

果[23] 

￥31，纯度

98%，毕得

医药 

 
 

    (待续) 
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(续表2)       

化合物 结构式、分子量 水溶性 溶解性(有机试剂) 俗名和来源 毒性 价格 

3-(4-羟基-3-

甲氧基苯

基)-2-丙烯

酸 

 

M.W.：194.06 

34  

g∙L−1 [24] 

较易溶于乙醚、乙酸

乙酯，微溶于苯和石

油醚[25] 

俗名：3-甲氧基-4-羟基肉桂

酸、阿魏酸。在阿魏、当归、

川芎、升麻、酸枣仁等中药材

中的含量较高，是这些中药

的有效成分之一[24] 

阿魏酸毒性很低，

LD50为5 g∙kg−1，对

皮肤和黏膜无 (明

显)刺激作用，无致

畸、致突变和致癌

作用[26] 

￥79，纯度

98%，上海

( 樂硏 ) 皓

鸿生物医

药科技有

限公司 

E-5-[2-(4-羟

苯基)-乙烯

基]-1,3-苯

二酚 

 

M.W.：228.08 

0.03 

g∙L−1 

可溶于乙醇、甲醇和

丙酮(50 g∙L−1)，溶于

DMSO 

俗名：白藜芦醇、芪三酚、

3,4’,5-三羟基芪、E-5-[2-(4-羟

苯基)-乙烯基]-1,3-苯二酚、

淫羊藿素、虎杖提取物、虎杖

甙元。可在葡萄叶及葡萄皮

中合成，是葡萄酒和葡萄汁

中的生物活性成分[27,28] 

白藜芦醇本身没有

毒性，如果使用剂

量过大，或用药时

间过长，就会引起

不良反应 

￥285，纯

度98%，上

海 ( 樂硏 )

皓鸿生物

医药科技

有限公司 

4-羟基-3-甲

氧基苯甲酸 

 

M.W.：168.04 

1.5 g∙L−1 易溶于乙醇和乙醚

等有机溶剂 

 

俗名：香草酸；香荚兰酸。在

香荚兰豆、香子兰的荚、秘鲁

香膏、安息香膏、爪哇香毛油

等许多植物及精油中均有发

现，香草酸是胡黄连的抗菌

成分之一[29] 

刺激眼睛、呼吸系

统和皮肤。低浓度

的香草酸对人体不

会造成明显的毒性

作用，高浓度下可

能会对人体健康造

成影响 

￥97，纯度

98%，上海

( 樂硏 ) 皓

鸿生物医

药科技有

限公司 

3-甲氧基-4-

羟基苯甲醛 HO

CHO

OCH3  

M.W.：152.05 

10 g∙L−1 易溶于乙酸乙酯、乙

醇、乙醚、丙酮、苯、

氯仿、二硫化碳、冰

醋酸、吡啶和挥发性

油[30] 

俗名：香草醛、香茅、香兰素、

香兰醛、香荚兰醛、香荚兰

素、香草粉、云尼拿粉、香草

精。天然存在于烟叶、芦笋、

咖啡、香荚兰(豆荚)，以及丁

香油、橡苔油、秘鲁香脂、吐

鲁香脂和安息香脂中[31]。(在

空气中逐渐被氧化，遇光分

解，遇碱变色。) 

引起严重的眼睛刺

激，对水生生物和

环境有害 

￥82.9，纯

度99%，上

海阿拉丁

生化科技

股份有限

公司) 

5-甲基-2-异

丙基苯酚 

 

M.W.：150.1 

1 g∙L−1 [32] 易溶于二氯甲烷、乙

醇、乙酸乙酯、丙酮、

甲醇等溶剂，在石油

醚等溶剂中溶解性

较弱[33] 

俗名：百里酚、百里香酚、麝

香草酚、麝香草脑(thymol)。

存在于白肋烟烟叶、烟气中，

干酪、番木瓜果、红茶、绿茶、

百里香油、牛至油、丁香罗勒

油中。天然存在于唇形科植

物 百 里 香 草 Thymus 

serpyllum L. 、 麝 香 草  T. 

vulgaris L.、牛至草、香青兰

伞形科植物粗果芹种子中[34] 

杀菌力比苯酚强，

对皮肤黏膜刺激性

比苯酚小，其毒性

约为苯酚的1/10。刺

激皮肤、眼睛、呼吸

道。皮肤红、痒、疼。

腹部恶心、呕吐、疼

痛[35] 

￥56，纯度

98%，上海

易恩化学

技术有限

公司 

      (待续) 
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(续表2)       

化合物 结构式、分子量 水溶性 溶解性(有机试剂) 俗名和来源 毒性 价格 

邻苯二酚 

 

M.W.：110.04 

430 

g∙L−1 

溶于丙二醇、甘油、

乙醇、乙醚、苯、氯

仿、乙酸乙酯(最高达

4 g∙mL−1)，易溶于吡

啶，不溶于油脂 

俗名：儿茶酚、儿茶酸、焦性

儿茶酚、焦儿茶酚。存在于西

番莲科植物西番莲(花)，果

穗；菊科植物南美飞蓬(全

草)；连香树科植物连香树

(叶)等[36] 

吸入高浓度蒸气可

致头痛、头昏、乏

力、视物模糊。长期

低浓度吸入，可致

头痛、头昏、咳嗽、

食欲减退等。皮肤可

引起湿疹样皮炎[37] 

￥41，纯度

99.5%，上

海 麦 克 林

生 化 科 技

股 份 有 限

公司 

3,5-二甲氧

基-4-羟基苯

甲酸 
 

M.W.：198.05 

6  

g∙L−1 [38] 

可溶于乙酸乙酯、二

氯甲烷、乙醇、氯仿、

丙酮、乙醚和苯等有

机溶剂[38] 

俗名：梧酸-3,5-二甲醚、紫丁

香酸、丁香酸。存在于各种干

果(橄榄、枣子)、香料、南瓜、

葡萄、阿拉伯棕榈树、蜂蜜、

红酒和其他植物中[39] 

造成皮肤刺激、严

重眼刺激；可能引

起呼吸道刺激；可

能对环境有害 

￥511，纯

度98%，上

海 麦 克 林

生 化 科 技

股 份 有 限

公司 

3,5-二甲氧

基-4-羟基苯

甲醛 
 

M.W.：182.06 

微溶 可溶于乙酸乙酯、二

氯甲烷、甲醇、乙醇、

乙醚、乙酸、氯仿、

丙酮、苯、DMSO等

有机溶剂，微溶于石

油醚 

俗名：紫丁香醛、丁香醛。存

在于肉桂成熟果实、台湾木

槿茎和其他植物 

吞咽有害；造成皮

肤刺激；造成严重

眼刺激；可能引起

呼吸道刺激 

￥72，纯度

98%，毕得

医药 

3-甲氧基-4-

羟基苯乙酸  

M.W.：182.06 

微溶 可溶于氯仿、甲醇、

乙醇、DMSO等有机

溶剂或氢氧化钠溶

液 

俗名：高香兰酸、高香草酸。

来源于真香草、香草兰、云南

百合、紫苏等及动物体内多

巴胺的代谢产物 

皮肤腐蚀/刺激；严

重眼损伤/眼刺激；

特异性靶器官毒性

(一次接触)/可引起

呼吸道刺激 

￥200，纯

度97%，上

海(樂硏)皓

鸿 生 物 医

药 科 技 有

限公司 

邻甲氧基苯

酚  

M.W.：124.05 

17  

g∙L−1 [40] 

略溶于苯，易溶于甘

油，与乙醇、乙醚、

氯仿、油类、冰醋酸

混溶[40] 

俗名：愈创木酚、甲基儿茶

酚、邻甲氧基苯酚、邻羟基苯

甲醚、肉桂提取物。从愈创木

树脂、松油等制取[40] 

有较强的苯酚特性

和中等毒性。对皮

肤和粘膜有刺激

性，沾染眼睛可发

生严重损害，可致

皮炎和水疱。对环

境(尤其水生生物)

有害[40] 

￥25，纯度

99%，毕得

医药 

L-3,4-二羟

基-α-(甲氨

基)甲基苄

醇 

 

M.W.：183.2 

6.7 g∙L−1 微溶于乙酸乙酯(0.2 

g/100 mL)、不溶于

醇、醚、丙酮、氯仿、

脂肪油或挥发油 

俗名：负肾素、副肾素、肾副

素、肾副碱、肾上腺素、肾上

腺激素、L-肾上腺素。由动物

的肾上腺髓质中嗜铬细胞分

泌[41] 

常用急救药物，过

量则可引起中毒 

￥5888，纯

度98%，上

海 麦 克 林

生 化 科 技

股 份 有 限

公司 

      (待续) 
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(续表2)       

化合物 结构式、分子量 水溶性 溶解性(有机试剂) 俗名和来源 毒性 价格 

2-(3,4-二羟

基苯基)乙

胺 
 

M.W.：153.18 

600 

g∙L−1 

易溶于甲醇(18 g/100 

mL)和热的95%乙醇

(17.5 g/100 mL)，可

溶于乙酸乙酯 (3.3 

g/100 mL)和二氯甲

烷(0.5 g/100 mL)，但

几乎不溶于乙醚、石

油醚、氯仿、苯和甲

苯 

俗名：多巴胺、3-羟酪胺、儿

茶酚乙胺。多巴胺是哺乳动

物大脑中主要的儿茶酚胺类

神经递质，主要存在于大脑

和肾上腺髓质 

本身毒性不大，过

量摄入会引起局部

刺激、心动过速、内

分泌异常等症状。 

如果吸入、摄入或

与皮肤接触，可能

对其产生过敏反应

(盐酸多巴胺) 

￥ 734/50 

mg，纯度

98%，上海

麦 克 林 生

化 科 技 股

份 有 限 公

司 

R-4-(2-氨 

基-1-羟基乙

基)-1,2-苯

二酚 

 

M.W.：169.18 

11.7 

g∙L−1 

可溶于乙酸乙酯(大

约1 g/100 mL)，微溶

于 乙 醇 (0.18 g/100 

mL)、乙醚；极易溶于

碱、稀盐酸，在氯仿

或乙醚中不溶 

俗名：1-(3,4-二羟苯基)-2-氨

基乙醇、去甲肾上腺素、肾上

腺素杂质B；L-去甲肾上腺

素。肾上腺髓质嗜铬细胞以

及交感神经节后纤维[41] 

高度易燃，燃烧时

分解有毒氮氧化物

气体；吸入、皮肤接

触及吞食有毒性 

￥ 4500/25 

g ， 纯 度

98%，湖南

韵 邦 生 物

科 技 股 份

有限公司 

*表格中所列化合物价格是从上海毕得医药科技股份有限公司、韶远科技(上海)有限公司、上海(樂硏)皓鸿生物医药科技有限公司、上

海阿拉丁生化科技股份有限公司、上海易恩化学技术有限公司、上海麦克林生化科技股份有限公司、湖南韵邦生物科技股份有限公司

等查询，所列价格没有特别标注都是100 g的价格；化合物性质、溶解性、毒性数据来源如果标注参考文献，请参见参考文献，如果

未标注参考文献，数据引自chemical book、化工资源网、化工百科和百度百科 

 
3.2  对羟基苯乙酮萃取预实验 

对羟基苯乙醇在水中溶解度比对羟基苯乙酮略大，为了保证水溶液浓度一致，分别各称取两个

化合物5.0 g溶解于450 mL水中，超声波3 min保证充分溶解。按照上述实验内容进行萃取实验，对羟

基苯乙酮在萃取过程中，略有乳化现象(图3a)，加入饱和食盐水1.0 mL振摇静置后分层很清晰，如图

3b所示。萃取时，如果体系中有固体或有机相无机相之间表面张力小或两相之间密度差小，都容易

导致乳化，一般采用长时间静置或加饱和食盐水或滴入醇类化合物改变表面张力等措施破除乳化。

加饱和食盐水有两个优点：第一，可以增加水相密度，通过增加两相密度差破乳；第二，根据“盐

析效应”，加入饱和食盐水可以降低有机物在水中的溶解度，进一步提高萃取效率。 
 

   
(a) 加饱和食盐水之前 (b) 加饱和食盐水之后 (c) 二氯甲烷萃取回收溶剂后 

图3  对羟基苯乙酮萃取实验 
 
当选用乙酸乙酯萃取时，蒸馏回收溶剂后，只能得到溶液，不能得到固体，三次预备实验的回

收率均超过100%。制药2202班的实验结果与预备实验结果相符合，基本上采用乙酸乙酯萃取，即使
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有机相经无水硫酸镁干燥后，蒸馏回收溶剂后，圆底烧瓶内所得回收物都是液体，本人误认为这是

因为乙酸乙酯在水中溶解度较大，常温下，100 mL水中可以溶解8.5 g的乙酸乙酯，其密度为0.90 

g∙cm−³ (20 °C)，换算成体积是9.5 mL，接近于10%，加上实验课上干燥时间较为有限，因此有机溶剂

中含有较多的水，且乙酸乙酯沸点为77.2 °C，因此水浴加热很难除净，圆底烧瓶最后剩余的就是对

羟基苯乙酮、乙酸乙酯、水的混合物，导致回收率超过100%。 

但经过实验验证发现，纯的乙酸乙酯水浴加热蒸馏，加入量20 mL，馏分得到17.2 mL，沸点为

76.8 °C，蒸馏圆底烧瓶残余量0.9 mL。再用20 mL乙酸乙酯萃取等量的纯净水，充分振摇，静置分层

后，下层水相体积为22.0 mL，可见乙酸乙酯在水中确实有一定的溶解度。上层有机相体积用量筒测

得为17.0 mL，经无水硫酸镁干燥后，转移至圆底烧瓶时乙酸乙酯的量由于挥发损失，仅为15.0 mL，

水浴加热所得馏分11.5 mL，沸点为72 °C，蒸馏圆底烧瓶残余量1.0 mL，沸点与乙酸乙酯和水组成的

共沸物的沸点接近。本文再称取了1.1 g对羟基苯乙酮溶解于20 mL乙酸乙酯中并提前将圆底烧瓶称

重，水浴加热蒸馏，待温度计读数下降，彻底没有馏分蒸出后，停止蒸馏。馏分乙酸乙酯量体积为

14.2 mL，直接将烧瓶和剩余液体称重，采用减量法可以得知液体为3.8 g，再减去所加对羟基苯乙酮

质量，足足有2.7 g的溶剂未能蒸出，在审稿老师指导下，本文推论乙酸乙酯萃取对羟基苯乙酮回收

率超过100%，并不是因为干燥不彻底，导致水和乙酸乙酯残留，更关键是因为苯环上的羟基和乙酸

乙酯中的羰基形成了很强的分子间氢键(图4)，导致溶剂不能蒸出，从而回收率超过100%。这也与之

前开设的乙酸乙酯萃取苯酚实验结果相符合。 
 

 
图4  对羟基苯乙酮与乙酸乙酯形成氢键 

 
但当用二氯甲烷萃取对羟基苯乙酮时，有机层处于下层，这点特别要和学生强调，大部分有机

溶剂如醇、醚、酯、酮、芳香烃密度都比水小，都在水的上层，有两个常用有机溶剂如二氯甲烷、

三氯甲烷(氯仿)密度比水大，却在水的下层。在本实验中，不仅二氯甲烷是处于下层，萃取操作方

便；而且相比乙酸乙酯，二氯甲烷沸点只有39.8 °C，挥发性大；且其与乙酸乙酯不同的是，二氯甲

烷不能和对羟基苯乙酮形成类似的氢键，没有这种较强的溶质溶剂分子间作用力，二氯甲烷都能蒸

除干净，因此在三次预备实验中都能回收得到固体，如图3c所示。在制药2202班的推广实验中，采

用二氯甲烷萃取，溶剂都能除净，回收能得到白色固体，回收率只有一位同学超过100%，应该是属

于实验偶然误差。 

3.3  对羟基苯乙醇萃取预实验 

在对羟基苯乙醇的萃取实验中，当使用乙酸乙酯为萃取剂时，操作过程、实验结果与对羟基苯

乙酮类似，也有乳化，且回收率也是超过100%。然而当使用二氯甲烷为萃取剂时，在用FeCl3检测萃

取后水溶液中是否还有对羟基苯乙醇时，竟然显紫色，这与前面萃取完全不同。当用乙酸乙酯或二

氯甲烷萃取对羟基苯乙酮，萃取后水溶液用FeCl3检测并不显色，而用乙酸乙酯萃取对羟基苯乙醇后，

水溶液也不显色。本文制备了对羟基苯乙酮和对羟基苯乙醇常温下在这两个溶剂中的饱和溶液，实

验数据列在表3。从饱和溶液中溶质的量和溶剂的体积可以看出，溶解0.1 g对羟基苯乙醇需要15 mL

二氯甲烷，而本次萃取实验20 mL中的对羟基苯乙醇的量为0.22 g，理论上至少需要33 mL才能完全

萃取，所以使用18 mL二氯甲烷并不能完全萃取对羟基苯乙醇。为了获得更好的教学效果，方便使用

两种密度不同的萃取剂，综合考虑推荐对羟基苯乙酮较为合适。 
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表3  常温下对羟基苯乙酮、对羟基苯乙醇饱和溶液用量 

对羟基苯乙酮  对羟基苯乙醇 

溶剂 
饱和溶液中溶质、 

溶剂的量 

 
溶剂 

饱和溶液中溶质、 

溶剂的量 

乙酸乙酯 102.5 mg/1.0 mL  乙酸乙酯 102.1 mg/2.0 mL 

二氯甲烷 101.7 mg/3.5 mL  二氯甲烷 101.5 mg/15 mL 

 
3.4  对羟基苯乙酮1H NMR表征 

采用德国Bruker AVANCE NEO核磁共振仪(400M)对偶数号同学使用二氯甲烷萃取的对羟基苯

乙酮进行了1H NMR表征，谱图数据解析如下：1H NMR (400 MHz, Chloroform-d) δ 7.91 (d, J = 8.7 Hz, 

2H), 6.91 (d, J = 8.6 Hz, 2H), 6.30 (s, 1H), 2.57 (s, 3H)。在δ 7.91和6.91处，是苯环上的两组质子信号

峰，互相耦合，都是双重峰，在δ 6.30处的单重峰是羟基的信号峰，2.57处是CH3的单重吸收峰。

图5为对羟基苯乙酮的1H NMR谱图。 
 

 
图5  对羟基苯乙酮1H NMR谱图 

 
4  结语 

有机化学实验是有机化学教学的重要环节，然而部分实验中使用的实验试剂不但污染环境，也

给实验指导老师和同学带来常年累月的健康伤害，高校有机化学实验绿色化既是素质教育的要求，

同时也是时代发展的趋势。对于苯酚萃取实验，作为指导老师，本人多年深受其害，即使通风橱效

果再好，实验室也不可避免充满了苯酚的味道，一次实验课下来，浑身上下，包括嘴里都是苯酚的

味道。为了选用毒性较小，在水和有机溶剂中溶解度较为合适的天然酚化合物替代苯酚，我们经过

筛选和尝试，选定对羟基苯乙酮，再经预备实验，报经教学主任同意，在小班教学尝试中取得了好

的教学效果，本文可为国内兄弟院校开设有机萃取实验提供实践参考。 
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