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摘要：萃取、洗涤及干燥实验是有机化学实验的基本内容。熟练掌握并运用萃取和洗涤操作分离和纯化有机化合物

是高校化学类专业学生必须掌握的基本实验技能。由于缺乏统一明确的操作规范，在实际的教学与实验过程中，可

能造成实验结果的偏差、试剂的浪费，甚至可能引发安全事故。本文针对有机化学中的萃取、洗涤及后续干燥实验

提出了基本操作与规范建议，希望能为国内同行开展实验教学以及科研实践提供参考。 
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Abstract:  Extraction, washing, and drying are fundamental components of organic chemistry laboratory. Proficiently 

mastering and applying extraction and washing techniques to separate and purify organic compounds is an essential 

experimental skill that chemistry undergraduates must acquire. Due to the lack of unified and clear operating 

standards, actual teaching and experimental processes may lead to deviations in results, reagent waste, and even 

safety incidents. This article provides basic operational guidelines and standard recommendations for extraction, 

washing, and subsequent drying experiments in organic chemistry, aiming to serve as a reference for domestic 

colleagues engaged in laboratory teaching and scientific research. 
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萃取是有机化学实验中用来分离和提纯化合物的手段之一，通过萃取，能从固体或液体混合物

中提取出所需要的化合物[1–6]。萃取操作也广泛应用于化学、制药、材料和食品等工业领域。萃取与

洗涤实验的正确操作对于获得准确的实验结果、保障实验安全以及提高实验效率有着决定性的影响。

然而，在实际的教学与实验过程中，由于缺乏统一明确的操作规范，各高校乃至在不同的实验环境

中，学生和实验人员在进行萃取与洗涤实验时往往存在操作不规范的情况。这可能导致实验结果的

偏差、资源的浪费，甚至可能引发安全事故。鉴于此，“化学101计划”《基础化学实验》教材编写

组、教育部化学实验教学改革研究虚拟教研室有机化学实验操作规范建设小组经过充分调研，广泛

征求意见，讨论形成了本基本操作规范建议，旨在为有机化学实验者提供详细、准确且实用的操作

指南，以确保实验顺利进行，提高实验的可靠性和可重复性，希望能为同行提供参考。 
 
1  萃取与洗涤 
1.1  基本原理与应用 

萃取是利用物质在两种互不相溶(或微溶)溶剂中溶解度或分配比的不同来达到分离、提取或纯

化目的的一种操作。从广义上讲，将物质从被溶解或悬浮的相中转移到另一个相中的过程均可称为

萃取。利用萃取方法可以从固体或液体混合物中提取出所需物质，也可以用来洗去混合物中的少量

杂质，通常称前者为“抽提”“提取”或“萃取”，后者为“洗涤”。萃取的方法很多，主要分为

液液萃取及固液萃取两大类。 

分配定律是萃取方法的主要理论依据。物质在不同的溶剂中有不同的溶解度。同时，在两种互

不相溶的溶剂中，加入某种可溶性的物质时，它能分别溶解于两种溶剂中，实验证明，在一定温度

下，且该化合物与这两种溶剂不发生分解、电解、缔合或溶剂化等作用时，此化合物在两液层中的
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浓度之比是一个定值，用公式表示。 

cA/cB = D 

cA，cB分别表示该化合物在两种互不相溶的溶剂中的物质的量浓度。D是一个常数，称为“分配系

数”。 

当原溶液(体积VB)中被提取物质的总质量为W0，溶质的摩尔质量为M，经体积为VA的萃取溶剂

萃取一次后残留在原溶液中的物质的质量为W1时，cA = (W0 − W1)/MVA，cB = W1/MVB。 

D = 
CA 
CB

 = 
ሺW0  W1ሻ/VA

W1/VB
 

即： 

W1 = W0
VB

DVA + VB
 

经过一次萃取后的萃取效率E为： 

E = 
被萃取物在溶剂A中的总量

被萃取物的总量
 × 100% = 

D

D + VB/VA
 × 100% 

同理，如果再用相同体积的新鲜有机溶剂对原溶液中的剩余物质进行萃取，则得到： 

W2 = W1
VB

DVA + VB
 …… Wn = W0൬

VB
DVA + VB

൰
n

 

按此公式可知，如果用100 mL苯萃取100 mL含正丁酸的水溶液(D = 3)，萃取一次的萃取率E = 
75%，若把100 mL苯分成等量的三份，则萃取后的效率为87.5%，这就是萃取和洗涤时推荐少量多次

的原因。但若分成更多次萃取(如n > 5)，则被萃取物的量增加并不多，而溶剂的消耗量则会增加较

多，回收溶剂也会既费能源又费时间，导致萃取效率的提高几乎被繁琐操作的增加抵消，因此一般

以萃取3次为宜。 
在萃取时，若在水溶液中先加入一定量的电解质(如氯化钠)，利用所谓“盐析效应”，可以降低

有机物在水溶液中的溶解度，常可以提高萃取效果。基于同样的道理，在洗涤有机相时采用饱和食

盐水，也可以减少有机物在水相中的损失，但需考虑盐溶液的后处理。 
化学萃取：利用萃取剂与被萃取物质发生化学反应而实现的萃取过程。经常用于从化合物中移

除少量杂质或分离混合物，操作方法与上面所述相同。例如，采用碱性的萃取剂可以从有机相中除

去有机酸，或者从溶于有机溶剂的有机化合物中除去酸性物质(形成盐后溶于水中)。稀酸可以从混

合物中萃取出有机碱性物质或用于除去碱性杂质。浓硫酸可以从饱和烃中除去不饱和烃，从卤代烷

中除去醇和醚。 
对于碱性物质，先将被分离物溶于合适溶剂中(任何低沸点、与水不相溶的溶剂如乙醚、石油醚、

二氯甲烷等均可使用)，在烧瓶中先用冷水或冰水浴降温调酸(加1 mol·L−1 HCl或1 mol·L1 H2SO4)，
然后在分液漏斗中分液操作(避免酸碱反应剧烈放热，造成低沸点溶剂沸腾，危险性太大)，分出水

相，再用少量新鲜的溶剂洗涤一次水相以除去少量脂溶性杂质。将水相在冰浴中冷却，搅拌中慢慢

滴加NaOH溶液(5 mol·L1)直至析出碱性物质(油状物或固体)。然后用有机溶剂萃取这些油状物或固

体，经干燥，蒸除溶剂，便可得到提纯的碱性有机化合物。 
酸性物质的提纯可用稀碱作萃取剂，操作方法同上。因光学活性物质在酸、碱性条件下容易消

旋化，一般不宜使用化学萃取法分离。 
1.2  试剂和仪器 

主要玻璃仪器：分液漏斗，锥形瓶。辅助器材：铁架台，铁圈。萃取分液装置见图1。 
1.3  液液萃取 
1.3.1  仪器的选择和使用说明 

分液漏斗：根据待萃取或洗涤样品的体积选择不同的规格。一般分液漏斗的容积要比被萃取溶

液的体积大一倍以上，加入萃取剂以后，总体积不应超过漏斗总容量的四分之三。 
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图1  萃取分液装置 

 

1.3.2  萃取溶剂的选择 
最常用的萃取溶剂是乙醚、异丙醚、戊烷、己烷、甲苯、二氯甲烷、石油醚和乙酸乙酯等。选

择溶剂时，除了要求它对被提取物有较大的溶解度、沸点不宜太高、与被提取液的互溶度小以外，

还要求其对杂质的溶解度要尽量小，且价格便宜、性质稳定、毒性小、有适宜的密度(溶剂与被提取

液的密度不宜太接近，否则不易分层)等特性。如果选择不当，回收溶剂不易，还可能在回收溶剂时

破坏产品。一般来说提取难溶于水的物质，宜选用非极性的溶剂如石油醚、甲苯、环己烷等；对较

易溶于水的物质宜用乙醚或氯仿等；而对易溶于水的物质可选用乙酸乙酯等。 

1.3.3  液液萃取操作步骤 
从液相中萃取化合物，特别是从水溶液中萃取化合物是最常见的。萃取在分液漏斗中进行，常

见的分液漏斗有梨形和球形的，其中以梨形效果更佳。 

具体操作步骤如下： 

1) 使用前需先检漏。包括旋塞和上口塞子的检漏。首先关闭旋塞，倒入少量水或溶剂，在上口

塞打开的状态下，观察旋塞下端及侧面是否漏液，然后将旋塞旋转180°，再检查是否漏液；然后打

开旋塞，检查能否正常分液。玻璃旋塞若漏液或转动不灵活，须涂真空脂或凡士林。而后盖上上口

塞子，漏斗下口向上倒置，打开旋塞，观察上口塞是否漏液；而后将上口塞旋转180°，再检查是否

漏液。由于聚四氟乙烯活塞密封性更好，一般只需调节或旋紧活塞另一端的固定螺母即可。 

2) 关闭旋塞，把被萃取溶液(也可能是悬浮液)加入分液漏斗，再加入萃取剂(没有确切说明时，

萃取剂体积一般为溶液的1/3)，总体积不超过漏斗总容量的3/4。 

3) 塞上上口塞，把分液漏斗倾斜，漏斗的上口略朝下，右手顶住分液漏斗的上口塞，左手握住

旋塞，以图2所示方法振摇。 

4) 缓慢摇几次后，须将漏斗倾斜(旋塞端向上，出口朝向无人处)，慢慢打开旋塞，以解除超压，

俗称“放气”。在振摇过程中应注意不断放气，以免萃取或洗涤时内部压力过大，造成漏斗的塞子被

顶开导致液体喷出，严重时还可能导致分液漏斗爆炸，造成伤人事故。放气操作在萃取易气化样品

时尤为重要。 
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图2  分液漏斗振摇和放气姿势 

 

5) 重复振摇和放气操作，直至分液漏斗中的气体空间为溶剂蒸气所饱和且压力保持不变为止。

再振摇2–3次，将漏斗放在固定好的铁圈上静置使其分层。为了防止磨口塞与上口粘连而无法打开，

可在磨口塞与上口间夹上小纸条，下口处放锥形瓶(图3)。 
6) 待两层液体完全分层后，先打开上口塞，用滴管吸水后滴加入分液漏斗，通过水滴消失的位

置，确定上下层哪层是水相，哪层是有机相。如果确定不了水层，则可从任何一相取出几滴液体放

在小试管中，加入少量水加以检验，若有小油滴漂浮在水面或沉降到底部，说明该液体是有机相。

若加水后混溶，则是水相。也可以用滴管吸出一点置于小试管中，加少许水摇匀，再静置看分层还

是均匀，来判断上层是水还是溶剂。当然，也可通过有机溶剂和水的密度大小粗略判断有机层和水

层。打开上口塞通大气，再将分液漏斗的旋塞缓缓旋开，使下层液体经过分液漏斗下口放出，上层

液体经上口倒出。 

7) 后续若需继续萃取或洗涤，如果上层是水层，则让其留在分液漏斗中，继续萃取。若下层是

水层则要从分液漏斗下口先分出来，再倒回分液漏斗中，加入新的萃取剂萃取。重复上述操作，萃

取一般重复3–5次。 

 

   
图3  静置分层 
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1.3.4  注意事项 
1) 若萃取剂与被萃取溶液混合时放热较明显，或者使用乙醚等低沸点溶剂做萃取剂，以及酸碱

中和洗涤或者有气体生成时，振摇时间不要过长，振摇1–2次就应放气，以确保安全。若有条件，也

可先将混合体系转至烧瓶中，磁力搅拌混合均匀后，再倒入分液漏斗，静置后分液。 

2) 无论被提取物在哪一层，在操作过程中累积的被弃层溶液都应该保存到整个实验结束才能弃

去，以免实验过程中因判断有误造成不可弥补的损失。 

3) 接收分液漏斗的分层液体时，水相可以用烧杯，有机相则用窄口的锥形瓶接收，以避免溶剂

大量挥发。分液漏斗放在铁圈上时，下面一定要放置接液容器，以免试样直接洒落到桌面而损失(建

议放一大烧杯，可以接收不小心散落的溶液)。 

4) 萃取时，很多体系(如用二氯甲烷萃取碱性水溶液中的有机化合物时)常会产生乳化现象形成

乳浊液。有时由于体系中含有少量轻质的沉淀、溶剂互溶、两相的相对密度相差较小等原因，也可

能出现分层不明显的情况。此时不能用力振摇分液漏斗，只能采用“回旋”分液漏斗的方式使溶液

与萃取剂充分接触。 

如果已形成乳浊液，一般有以下处理方法： 

① 静置较长时间。 

② 若是由于溶液带碱性造成的乳化，可以加入少量酸破乳。 

③ 若是由于两种溶液(水与有机溶剂)的溶解度而造成的乳化，可以加入少量无机电解质(如硫酸

铵、氯化钠等普通盐类)破乳。 

④ 密度接近1的溶剂，在萃取或洗涤过程中，容易与水相乳化，这时可加入少量的乙醚，将有

机相稀释，使之密度减小，容易分层。 

⑤ 向乳化混合物中缓慢地补加水或溶剂，再进行水平旋转摇动，则容易分成两相，至于补加水

还是补加溶剂更有效，可将乳化混合物取出少量，在试管中预先进行试验。 

⑥ 将乳化混合物进行高速离心。 

⑦ 将乳化层过滤，除去少量轻质固体物(必要时可加入少量吸附剂，滤除絮状固体)。 

另外，将乳化部分取出，小心地温热至50 °C，或用超声进行排气，都有利于分离。 

5) 旋塞上的润滑脂应涂抹均匀且不能进入旋塞孔道。 

6) 放气卸压时应注意出气口朝向。 

7) 分液时注意打开顶塞。 

8) 酸洗与碱洗步骤之间需加一步水洗，这是因为酸碱中和放热。另外，因碳酸盐遇酸会生成二

氧化碳气体，容易引起喷料或安全问题，而加一步水洗能除去大部分的酸或碱，后续中和时浓度较

低，操作更具安全性。 

9) 分液过程中出现絮状物时，可以悬摇使之溶解或者过滤除去，对于特别难分离的可弃去。 

10) 分液过程中析出固体时，要分析是什么原因导致的，并根据固体的性质、数量以及对实验

的影响程度等，选择合适的处理方法，以确保实验的顺利进行和目标产物的有效分离。 

① 如果析出的固体是目标产物且较为纯净，只是因为温度、浓度等条件变化而析出，需补加萃

取剂使之复溶；也可以先将上层液体通过分液漏斗的上口倒出至另一个容器中，尽量不要让上层液

体夹带固体。然后根据固体的具体性质，选择合适的方法比如过滤、抽滤等收集固体。 

② 如果析出的固体是杂质，且不影响分液操作和后续对目标液体的处理，可以在分液时将含有

固体杂质的那一层液体尽可能地分离出去。如果杂质固体较多，可能需要通过倾斜分液漏斗，先将

大部分固体移除，也可以采用玻璃棒等工具辅助移除，然后再进行分液操作。 

③ 重新分液或进一步处理：如果固体的析出对分液操作造成了较大的影响，比如堵塞了分液漏

斗的活塞或出口，导致液体无法顺利流出，那么需要先停止分液操作，再根据具体情况，考虑将分

液漏斗中的混合物转移到其他合适的容器中进行处理，比如先通过过滤等方法去除固体，然后再重
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新进行分液操作。 

萃取操作中常见的错误如下： 

1) 未检漏或检漏操作不当； 

2) 润滑剂使用不当； 

3) 不注意实验安全，不注重放气卸压，或者放气时出气口朝向自己或者他人； 

4) 分液漏斗的持握方式不当或振摇方式不当； 

5) 静置时未放置承接容器，导致漏液损失； 

6) 分液时未打开分液漏斗上口塞，导致分液漏斗内形成负压，气泡从下口进入，使得已经分层

好的两相又变浑浊； 

7) 分层后液体转移方式不当导致损失； 

8) 手持分液漏斗分液或未预先放置接收瓶。 

1.4  微量萃取操作 

进行微量制备反应时，由于溶液的体积太小无法用分液漏斗进行萃取，可采用分离量约4–10 mL

的反应器或具螺帽的离心管。一般把反应器或离心管置于合适的小烧杯中，以免溶液洒落或溅出。 

萃取要求两相充分混匀，可以通过振摇反应器或试管，也可放入磁子搅拌5–10 min达到混合的

目的。另一种方法是将混合液吸入滴管然后快速挤回容器。但注意不要用力过猛，防止溅出。重复

操作几次，达到萃取的目的。用新鲜溶剂进行多次萃取可使产物回收达到最大程度。 

分离时，可用两支滴管分别小心地吸取有机层或者水层。 

1.5  固液萃取 

固液萃取法常用于从干燥的固体样品中提取化合物，也可除去某些固体化合物中的特定杂质。

萃取效率取决于混合物中各组分在所选用的溶剂中的溶解度、萃取温度、被萃取物的粒度以及与萃

取剂的接触时间等。常分为一次萃取和连续萃取两类。 

一次萃取是将固体物质和合适的溶剂一起回流(或长期浸提)，经一段时间后，固体中的化合物

逐渐溶于溶剂而被萃取出来。这种方法简单但效率低，往往需重复多次(即一段时间后将溶剂与固体

物质分离，再用新鲜溶剂同样处理)，费时、溶剂用量大，若在敞开容器中操作，还需防火并防止有

刺激性或有毒气体逸出，故化学实验室中一般不采用。 

连续萃取法是用热溶剂对固体物质进行萃取的方法，最常用的仪器是脂肪提取器(又称索氏提取

器，Soxhlet extractor)，如图4所示。索氏提取器的实验操作如下。 

 

                     
图4  索氏提取器 
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1) 选取的圆底烧瓶C的大小规格由索氏提取器虹吸体积确定，因为圆底烧瓶中的最小溶剂量

要满足至少完成一次虹吸的体积，同时当蒸发的溶剂达到虹吸管顶端时，圆底烧瓶中还要留有一

定体积的液体，这样才能保证提取过程中不会出现溶剂被蒸干的情况。例如：虹吸体积是80 mL，留

余溶剂20 mL，则溶剂最小量是100 mL，圆底烧瓶C的容积至少在150 mL。 

2) 仪器的安装由下向上进行。索氏提取器中的滤纸筒和样品可先装好，样品需干燥并研细，这

样可以增加样品与溶剂的接触面积，提高提取效率。虹吸管比较细，在操作中要特别注意，防止损坏。 

3) 萃取前，取适量研细的被提取物装入滤纸筒A中并放在提取筒B内，轻轻压实，滤纸筒的下端

需仔细扎紧或折叠好，以免固体漏出而堵住虹吸管F。固体的最大量不超过虹吸管顶端的高度。滤纸

筒A的高度不超过蒸气导管E的上端口，以免阻碍蒸气上行。 

4) 根据样品的性质和实验目的选择溶解性好、沸点适中、不易挥发且对目标物质提取效果好的

溶剂。在圆底烧瓶C内装入适量的溶剂，加入搅拌子或者2～3粒沸石，提取筒上接回流冷凝管。 

5) 用适当的热浴加热，当溶剂沸腾时，蒸气向上通过蒸气导管E进入冷凝管，被冷凝后回流到

提取筒B内与被提取物接触，当B中液面上升到刚超过虹吸管F的顶端时，已萃取出部分有机化合物

的溶剂会通过虹吸而流回烧瓶。 

6) 如此反复萃取，最后便可把固体中的可溶性物质富集到烧瓶中。提取时间或虹吸次数应根据

样品的性质和实验要求来确定，一般需要提取至提取液无色或达到规定的提取时间，也可以利用薄

层色谱(TLC)来检测被提取物的残留情况。提取液经浓缩后，用重结晶、升华、色谱或蒸馏等提纯方

法处理，可得纯品。 

7) 提取过程观察：在提取过程中，要时刻观察仪器的运行情况，如溶剂回流是否正常、有无漏

气、漏水现象等。如果发现异常，应及时停止实验，检查原因并排除故障后再继续进行。提取过程

若由于挥发等原因导致溶剂量不足，需要补加溶剂时，可从冷凝管顶端用漏斗加入溶剂。 
 

2  干燥 
完成萃取操作后，得到的液体往往还含有一定量的水分或其他杂质，这会对后续的实验和产物

的质量产生不良影响。为了确保实验结果的准确性和产物的纯净度，接下来需要对萃取后的液体进

行干燥处理。 

2.1  干燥原理 

除去液体内少量水分和残余溶剂的方法称为干燥。在化学实验中，干燥是最普通又重要的基本

操作之一。样品的干燥与否将直接影响有机反应、定性分析、定量分析、波谱鉴定和物理化学常数

测定的结果。有机实验中几乎所做的每一步反应都会遇到试剂、溶剂和液体产品的干燥问题，液体

有机化合物在蒸馏前须先干燥；萃取处理后的液体也需要干燥，某些有机反应甚至需要在“绝对无

水”的条件下进行，不但原料及溶剂要干燥，还要防止空气中的水汽和二氧化碳的侵入；有机化合

物在进行波谱分析前也必须完全干燥。 

干燥方法一般可分为物理方法与化学方法两种。 

物理方法有吸附(包括离子交换树脂法和分子筛吸附法)、挥发、共沸蒸馏、分馏、冷冻、加热和

真空干燥等。一般无机样品可用挥发法除去水分，有机样品中的大量水分则可利用分馏、共沸蒸馏

等除去。离子交换树脂和分子筛因内部有空隙或孔穴，可吸附水分子，故可用作干燥剂，并可利用

加热的方法释放所吸附的水，从而循环使用。 

化学方法则是用干燥剂去水。按其去水作用的方式又可分为两类：第一类能与水可逆地结合生

成水合物，如无水氯化钙、无水硫酸镁、硫酸钠、硫酸钙等。使用此类干燥剂，在蒸馏前必须将干

燥剂滤除，否则被除去的水将可逆解离返回液体中。第二类则与水发生化学反应，不可逆地生成新

的化合物，如金属钠、五氧化二磷等。此类干燥剂在蒸馏前不必滤除。实验室中应用较广的是第一

类干燥剂。 
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2.2  液体样品的干燥 

由于自然条件下呈液态又需干燥的无机物不多，故主要介绍有机样品的干燥(去水)方法。从水

溶液中分离出的液体有机物，常含有许多水分，如不干燥脱水，直接蒸馏将会增加前馏分，产品也

可能与水形成共沸混合物。此外，如不除去水分，还可能与有机物发生化学反应，影响产品纯度。

因此，蒸馏前一般都要用干燥剂干燥。 

2.2.1  干燥方法 

1) 利用分馏或生成共沸混合物去水  

利用液体与水的沸点差异可通过分馏方法除去水分。利用此法可除去样品中的大量水。 

许多溶剂能与水形成共沸混合物，共沸点低于纯溶剂本身的沸点，因此当共沸混合物蒸完，剩

下的就是无水溶剂。显然，这些溶剂不需要加干燥剂干燥。 

例如，工业乙醇通过简单蒸馏只能得到95.5%的乙醇，即使用最好的分馏柱，也无法得到无水乙

醇。为了将乙醇中的水分完全除去，可加入适量苯进行共沸蒸馏。先蒸出的是苯-水-乙醇共沸混合物

(沸点65 °C)，然后是苯-乙醇混合物(沸点68 °C)，残余物继续蒸出即为无水乙醇(99.5%)。 

2) 使用干燥剂去水 

i) 干燥剂的选择 

除考虑干燥剂的干燥效能外，还有以下要求：①  不溶于该有机化合物；②  不与被干燥的有机

物发生化学反应或起催化作用；③  干燥速度快，吸水量大，价格低廉。 

ii) 干燥剂的效能 

干燥剂的效能是指达到平衡时液体被干燥的程度。对于形成水合物的干燥剂，常用吸水后结晶水

的蒸气压表示干燥效能，蒸气压越小，干燥效能越强。无水硫酸钠可形成10个结晶水的水合物，在

25 °C时结晶水的蒸气压为256 Pa，吸水容量为1.25。无水氯化钙最多能形成6个结晶水的水合物，25 °C

时结晶水的蒸气压为40 Pa，吸水容量为0.97，氯化钙的干燥效能比硫酸钠强，但吸水容量小。 

对于含水较多的溶液，为了使干燥的效果更好，常先用吸水容量大的干燥剂除去大部分水分，

再用干燥效能强的干燥剂。应当注意，金属钠通常以新切的钠片或钠丝的形式使用，并限于醚类(如

乙醚)、烃类(如苯)的干燥。在干燥过程中，钠与水发生反应有氢气产生，为了使氢气逸出并防止潮

气侵入，在容器上应装配氧化钙干燥管。与水发生不可逆化学反应的干燥剂，其干燥较为彻底，但

使用金属钠干燥醇类时却不能除尽其中的水分，因为生成的氢氧化钠与醇钠间存在平衡。 

此外，一些化学惰性的液体(如烷烃)有时也可用浓硫酸干燥。当用浓硫酸干燥时，应将硫酸缓缓

滴入液体中。由于硫酸吸水会发热，所以不可将瓶口塞起来，须在瓶口安装氯化钙干燥管与大气相

通。摇振容器使硫酸与液体充分接触，最后用蒸馏法收集纯净的液体。 

常用干燥剂性能与应用范围见表1。 

iii) 干燥剂的用量 

干燥剂的用量需根据水在液体中的溶解量、液体的分子结构及干燥剂的吸水量估计。根据水在

液体中的溶解量和干燥剂的吸水容量，可以计算出干燥剂的理论用量，但实际用量通常远远超过理

论用量。一般操作中很难确定具体的数量，多数是凭经验加入。通常以加入后液体由浑浊变澄清或

每10 mL液体中加入0.5–1 g干燥剂作为加入量的大致标准。显然，加入干燥剂不能太多，否则将吸附

液体，引起较大的损失。 

2.2.2  干燥实验操作 

加入干燥剂前，要尽量除去待干燥液体中的水，不应有任何可见的水层及悬浮的水珠。将待干

燥的液体置于干燥的锥形瓶中，根据粗略估计的含水量情况，加入干燥剂，塞紧瓶口，稍加摇振，

若密度比水大的有机相，摇振时上层的水无法充分接触到干燥剂时，则需要搅拌；在室温下放置0.5 

h，观察干燥剂的吸水情况。 
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表1  常用干燥剂性能与应用范围 

干燥剂 吸水作用 吸水容量 干燥效能 应用范围 

氯化钙 CaCl2∙nH2O 

n = 1, 2, 4, 6 

0.97 

按n = 6计算 

中等 能与醇、酚、胺、酰胺及某些醛、酮形成配合物，因

而不能用来干燥这些化合物 

硫酸镁 MgSO4∙nH2O 

n = 1, 2, …, 7 

1.05 

按n = 7计算 

较弱 中性，应用范围广，可代替氯化钙，并可用于干燥

酯、醛、酮、酰胺等不能用氯化钙干燥的化合物 

硫酸钠 Na2SO4∙nH2O 

n = 7, 10 

1.25 

按n = 10计算 

弱 中性，一般用于有机液体的初步干燥 

碳酸钾 K2CO3∙nH2O 

n = 1/2, 2 

0.20 

按n = 2计算 

较弱 弱碱性，适用于干燥醇、酮、酯、胺及杂环等碱性化

合物，不适用于酸、酚及其他酸性化合物 

氢氧化钾(钠) 溶于水 
 

中等 强碱性，适用于干燥胺、杂环等碱性化合物，不能

用于干燥醇、酯、醛、酮、酸、酚等 

金属钠 Na ൅ H2O → 

NaOH ൅
1

2
H2 

 
强 限于干燥醚、烃等中痕量水，用时切成小块或压成

钠丝 

氧化钙 CaO ൅ H2O → CaሺOHሻ2  强 适用于干燥低级醇类 

五氧化二磷 P2O5 ൅ 3H2O → 2H3PO4 
 

强 适用于干燥醚、烃、卤代烃、腈等中的痕量水分，不

适用于醇、酸、胺、酮等 

分子筛 物理吸附 约0.25 强 适用于各类有机物的干燥  
 

若块状干燥剂的棱角基本完好，或者细粒状的干燥剂无明显黏连，或者粉末状的干燥剂无结团、

附壁现象，同时被干燥液体已由浑浊变得清亮，则说明干燥剂用量已足，继续放置一段时间即可完

成干燥。若块状干燥剂棱角消失而变得圆润，或者细粒状、粉末状干燥剂黏连、结块、附壁，则说

明干燥剂用量不够，需再加入新鲜干燥剂。如果干燥剂已变成糊状或部分变成糊状，则说明液体中

水分过多，一般需将其过滤，然后重新加入新的干燥剂进行干燥。若过滤后的滤液中出现分层，则

需用分液漏斗将水层分出，或用滴管将水层吸出后再进行干燥，直至被干燥液体均一透明，而所加

入的干燥剂形态基本上没有变化为止(图5)。 

干燥时如出现下列情况，要进行相应处理：容器下面出现水层，须将水层分出后再加入新的干

燥剂；干燥剂互相黏结或者附在器壁上，说明用量不够，应补加干燥剂；黏稠液体的干燥应先用溶

剂稀释后再加干燥剂。 

未知物溶液常用中性干燥剂干燥，如硫酸钠或硫酸镁。干燥剂与水发生可逆反应的，在蒸馏处

理前需要用普通漏斗塞少量脱脂棉滤除干燥剂，如无水氯化钙、无水硫酸镁、硫酸钠、硫酸钙等；

干燥剂与水发生化学反应不可逆地生成新的化合物，可根据实验情况，不用过滤去除干燥剂而直接

蒸馏处理。 

 
图5  液体中加入干燥剂 
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2.2.3  干燥操作常见错误 

1) 用来干燥溶液的仪器本身带水； 

2) 干燥剂用量不当； 

3) 干燥时间不足； 

4) 干燥后未滤除干燥剂； 

5) 未考虑干燥剂吸附样品的回收(用干燥溶剂洗涤干燥剂)。 

 

3  结语 
萃取和干燥实验是重要的分离和纯化手段，本文在总结实验教学以及科研实践经验的基础上，

提出萃取、洗涤和液体干燥的基本操作与规范建议,明确实验操作的基本操作要点,指出了操作中的

注意事项，同时注重不同情形下的操作要求等。在规范指导下，学生能够系统学习并掌握萃取的基

本原理、操作要点及注意事项，通过实践加深对理论知识的理解，能够帮助学生更好地掌握实验技

能，提高教学效率和学习效果，同时培养良好的实验习惯和严谨的科研态度。这对于他们未来在科

研、生产或教学等领域中独立开展实验工作具有重要意义。 
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