
大 学 化 学 

Univ. Chem. 2025, 40 (5), 66 

 

收稿：2025-03-27；录用：2025-04-01；网络发表：2025-04-14 
*通讯作者，Email: sunxingwen@fudan.edu.cn 

基金资助：中山大学本科教学质量工程项目；“教育部化学实验教学改革研究虚拟教研室”项目 

 

•专题• doi: 10.12461/PKU.DXHX202503126 www.dxhx.pku.edu.cn

有机化学实验重结晶基本操作规范建议 
 
钱雪伟 1,2，孙兴文 1,*，李厚金 3，刘占祥 4，郑媛 5，吴琳 6，蔡双莲 7，熊英 8， 
余广鳌 9，刘庆文 10，韩杰 11，杜欣 12，袁呈山 13，张奇涵 14，张树永 15，张剑荣 6 
1 复旦大学化学系，化学国家级实验教学示范中心(复旦大学)，上海 200433 
2 复旦大学高分子科学系，聚合物分子工程国家重点实验室，上海 200433 
3 中山大学化学学院，广州 510006 
4 浙江大学化学系，化学国家级实验教学示范中心(浙江大学)，杭州 310058 
5 中国科学技术大学化学与材料科学学院，化学国家级实验教学示范中心(中国科学技术大学)，合肥 230026 
6 南京大学化学化工学院，化学国家级实验教学示范中心(南京大学)，南京 210023 
7湖南大学化学化工学院，长沙 410082 
8 武汉大学化学与分子科学学院，化学国家级实验教学示范中心(武汉大学)，武汉 430072 
9 华中师范大学化学学院，武汉 430079 
10吉林大学化学学院，长春 130012 
11南开大学化学学院，化学国家级实验教学示范中心(南开大学)，天津 300071 
12大连理工大学化学学院，辽宁 大连 116024 
13兰州大学化学化工学院，兰州 730000 
14北京大学化学与分子工程学院，化学国家级实验教学示范中心(北京大学)，北京 100871 
15山东大学化学与化工学院，济南 250100 

 

摘要：对有机化学实验中常用的重结晶基本操作进行了全面深入的剖析，涵盖重结晶原理、溶剂选择、基本操作步

骤以及注意事项等方面。通过理论阐述以及实际案例中的情况分析，详细探讨了各因素对重结晶效果的影响，旨在

为有机化学实验提供一套系统、科学且实用的重结晶操作标准指南，实现有机化合物的高效、高质量纯化。 
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Abstract:  This article conducts a comprehensive and in-depth introduction of the basic recrystallization operations 

commonly used in organic chemistry experiments, covering the principles of recrystallization, solvent selection, basic 

operation steps, and precautions. Through theoretical explanations and analysis of actual cases, the influence of 

various factors on the recrystallization effect is discussed in detail, aiming to provide a set of systematic, scientific and 

practical recrystallization operation standard guidelines for organic chemistry experiments, so as to achieve efficient 

and high-quality purification of organic compounds. 
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重结晶作为一种经典且应用广泛的分离纯化技术，在化学、制药、材料科学等众多领域中占据

着举足轻重的地位[1,2]。基于不同物质在特定溶剂中的溶解度差异随温度的变化规律，通过巧妙设计

的溶解、析出过程，其中包含脱色、升降温、过滤、洗涤、干燥等操作，最终实现目标物质与杂质

的有效分离，获得高纯度的产品。 

有机反应往往比较复杂，会产生各种副产物。反应完成后的粗产物中常常混有未反应的原料、

催化剂以及副产物等杂质，必须加以纯化。重结晶是提纯固体有机化合物最常用的方法之一[3]。重

结晶是一个复杂的多因素相互作用的过程，待纯化物质和溶剂的性质、具体实验参数、操作条件的

细微变化以及杂质的存在形式等均可能对最终结果产生显著影响。学习重结晶标准操作流程，熟练

掌握关键步骤操作，对于提高实验效率、保证纯化质量具有重要意义[4–7]。考虑到微量样品重结晶的

特殊性，本文只关注常量化合物的重结晶。需要注意的是，利用重结晶对产品进行纯化时，杂质含

量一般应小于5%。 

 

1  重结晶原理 
重结晶的核心原理在于利用固体混合物中各组分在特定溶剂中的溶解度不同且随温度显著变化

的特性。在较高温度下，目标物质能够在溶剂中充分溶解，形成饱和的溶液，而杂质则与目标物质

溶解状态不同，可能溶解度极小，以不溶物形式存在，可通过热过滤步骤去除；或者溶解度极大，

冷却结晶过程中仍留存于母液中。随着溶液温度的降低，目标物质的溶解度降低，达到过饱和状态，
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进而析出晶体，实现与杂质的分离。这种基于溶解度差异的分离机制使得重结晶成为一种高效广谱

的纯化手段。值得一提的是，杂质与目标物质溶解度差异大是最理想状态，实际因杂质含量低，即

使是与待提纯物质溶解度相近也可以用过重结晶分离纯化，只是重结晶的回收率稍低。 

 

2  溶剂选择 
2.1  选择原则 

用于重结晶的溶剂首先应为化学惰性，确保不与被提纯物质发生化学反应。例如，脂肪族卤代

烃类化合物因可能发生取代反应，不宜用作碱性化合物重结晶的溶剂，醇类化合物因可能发生酯化

反应或酯交换反应，不宜用于氨基酸盐酸盐及酯类化合物的重结晶。 

理想的溶剂应在较高温度时对目标物质具有极好的溶解能力，确保加热条件下能尽可能多地溶

解目标物质；而在降低温度时，其对目标物质的溶解度显著降低，从而为冷却结晶创造有利条件，

减少目标物质在纯化过程中的损失。 

溶剂的沸点是一个关键参数。沸点过低会导致溶液制备和冷却结晶这两个关键操作步骤之间的

温差过小，使得目标物质在冷却过程中的溶解度变化不明显，影响晶体的析出。此外，低沸点溶剂

在操作过程中容易挥发，不仅造成溶剂浪费，还可能带来安全隐患。而如果所选溶剂沸点过高，则

在结晶完成后不易从析出晶体中完全除去，尤其不应超过被结晶物的熔点。若沸点超过样品熔点，

则容易导致样品过饱和析出的晶体融化。 

优质的溶剂应有助于生成形态良好、纯度高且易于分离的晶体。良好的结晶形态不仅便于后续

的过滤、洗涤等操作，还在一定程度上反映了晶体内部结构的规整性和纯度。某些溶剂可能导致晶

体生长过快，形成不规则的晶体，这种晶体往往容易包裹杂质，而合适的溶剂能够促进晶体缓慢而

有序地生长，形成均匀且纯净的晶体。 

2.2  常用溶剂及选择方法 

在重结晶实验中，溶剂种类繁多，如表1所示。常用的溶剂按沸点排序有乙醚、二氯甲烷、石油

醚、丙酮、氯仿、甲醇、四氢呋喃、乙酸乙酯、乙醇、环己烷、异丙醇、水、甲苯等。此外，N,N-二

甲基甲酰胺、二甲亚砜等较高沸点溶剂因其极好的溶解性也会被选用。 

 

表1  常用的重结晶溶剂 

溶剂 沸点/°C 密度/(g∙mL−1) 与水混溶性 

水 100 1.000  

乙醚 34.51 0.714 + 

二氯甲烷 40 1.325 − 

石油醚 30–60 0.64–0.65 − 

丙酮 56.2 0.791 + + + + 

氯仿 61.7 1.480 − 

甲醇 64.7 0.792 + + + + 

四氢呋喃 66 0.887 + + + 

乙酸乙酯 77 0.902 − 

乙醇 78.1 0.789 + + + + 

环己烷 80.7 0.779 − 

异丙醇 82.0 0.785 + + + + 

甲苯 111.0 0.867 − 

N,N-二甲基甲酰胺 153 0.944 + + + + 

二甲亚砜 189 1.1 + + + + 
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溶剂的适用性取决于目标物质的化学结构和性质。如果是已知的化合物，可查询其在不同溶剂中

的溶解度。在实际选择溶剂时，首先应根据目标物质的结构特征初步判断可能适用的溶剂类型，根据

“相似相溶”原理，极性物质通常易溶于极性溶剂，如羧酸，经常用水重结晶，然而这类物质随分子

量的递增，在水中的溶解度逐渐降低。非极性物质则倾向于溶解在非极性溶剂中。非极性的有机化合

物在苯、乙醚等非极性溶剂中溶解度很大。可通过简单实验选择合适溶剂。具体方法为称取0.1 g样品

放入试管，加入1 mL溶剂，不加热即完全溶解，则溶解性太好，该溶剂不适合。加入4 mL溶剂并加

热沸腾，仍不能完全溶解，则溶解性太差，亦不适合。加入1–4 mL溶剂，加热溶解完全，则为合适

溶剂。 

对于一些复杂情况，单一溶剂可能无法满足重结晶要求，此时需考虑使用混合溶剂。混合溶剂

一般由两种可以以任意比例互溶的溶剂组成，其中一种溶剂为目标物质的良溶剂，另一种为不良溶

剂。例如乙酸乙酯和石油醚、丙酮和乙醚、乙醇和水等组合。根据待纯化物质性质确定混合溶剂并

通过预实验确定其配比。利用混合溶剂进行重结晶时可分为两种方案：(1) 选择两种不同溶剂后，配

制成一定比例的混合物，然后重结晶操作同单一溶剂；(2) 先将待提纯样品用良溶剂加热完全溶解，

再在适当温度下逐步加入不良溶剂至样品开始析出，重新加热溶解后，静置冷却结晶。 

 

3  重结晶操作步骤 
3.1  溶解 

溶解操作按以下步骤进行：(1) 确定溶剂，通过小量预实验进行溶剂及待纯化物质配比的确定，

溶质与溶剂间比例通常为1 : 5–10；(2) 确定大致配比后，向待纯化的物质加入适量选定的溶剂；

(3) 加热，根据溶剂的性质及所需温度选择适当加热方式。对于易燃、易爆溶剂，严禁使用明火直接

加热，而应采用水浴、油浴或电加热套等间接加热方式。 

一般而言，溶解度曲线在靠近溶剂沸点处会急剧上升，所以溶解待纯化物质时，应当把溶剂加

热至沸点。用有机溶剂进行重结晶时，为防止溶剂挥发过快及蒸气的逸出，应采用回流装置(图1)。

在反应瓶上安装回流冷凝管，并接通冷却水。根据溶剂的沸点，选择适当的加热方法。加热溶解过

程应控制温度缓慢上升，防止温度升高过快无法确定合适的溶解温度。在溶解过程中，需密切关注

溶液状态，若初始加入的溶剂量不足以使样品完全溶解，不能在加热过程中补加溶剂，以免溶液暴

沸，溶液溅出，造成物料损失，还可能影响实验安全。可脱离加热并从冷凝管顶端小心补加溶剂，

补加溶剂后重新加热直至固体物质完全溶解。 

 

      
(a)                        (b)                      (c) 

图1  加热回流装置 

(a) 加热套加热；(b) 脱离加热；(c) 油浴加热 
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溶剂的用量是重结晶能得到较高回收率和较好产品质量的关键。具体操作时，溶剂通常需过量

20%，若溶解度曲线较陡峭，比例还需放大。因为在实际操作中，常需进行趁热过滤等步骤，则一旦

离开加热热源，饱和的样品溶液即开始冷却并开始析出结晶，进而堵塞热过滤器材，导致热过滤操

作无法进行。故需增加一部分额外溶剂，避免溶液在后继操作中提前结晶析出。若无热过滤步骤，

则不需增加过量溶剂。为了保证实验的准确性和可重复性，样品和溶剂的用量应精确计量。 

3.2  脱色 

有机化合物中的有色杂质通常是一些含有共轭大π体系的分子，若对纯化产物的颜色性状有一

定需求，可以通过具有较大比表面积的活性物质来吸附除去。常见脱色剂为活性炭粉末或硅藻土等。

脱色剂的用量一般约为待纯化物质质量的1%–5%。在加入脱色剂之前，务必先将溶剂稍微冷却，不

要在沸腾状态下加入脱色剂，以免导致暴沸。加入脱色剂后，可将溶液加热回流5–10 min，确保有

色杂质被充分吸附。需要注意的是，在苯、石油醚等非极性溶剂中，活性炭的脱色效果不佳，此时

可尝试采用氧化铝等其他脱色剂。 

3.3  热过滤 

热过滤是去除不溶性杂质及脱色剂的关键步骤，分为常压过滤和减压过滤两种方式。 

常压热过滤作为一种常见的过滤手段，巧妙借助了折叠滤纸与预热过的短颈玻璃漏斗来达成过

滤目的。为了加快过滤速率，通常使用折叠成“菊花状”的滤纸，以增大过滤的有效面积。折叠菊

型滤纸的折法见图2(a)，先把圆型滤纸对折成(A)；展开并把两端1和2对齐，向同一方向对齐，向同

一方向对折成(B)；再把(B)折成(C)，滤纸均分成8等分；将其中凸出的一边1、4向里折，将每一等分

又平分为二如(D)；其它三边5、4，2、4，3、4同样向里折，滤纸平分成均匀的16等分(E)；再同法把

每一等分又一分为二，得到32等分的折叠滤纸，展开后得(F)。过滤时将滤纸翻转，整理好放入漏斗

中，这样可以避免被手指弄脏的一面接触滤液。滤纸的上沿应略低于漏斗口。进行热过滤操作时，

需将滤纸和漏斗进行预热。直接预热漏斗是水溶剂常采用的预热方案，注意滤纸不能紧贴漏斗(图

2(b))。常压热过滤推荐使用保温热水漏斗套进行保温过滤，如图2(c)所示。用热水漏斗过滤时，将漏

斗用铁夹固定在铁架上，热水漏斗中水的温度视所用的溶剂而定，一般略低于所用溶剂的沸点。温

度过高，易导致溶剂沸腾而大量挥发，使晶体析出堵住漏斗颈而过滤困难，同时在滤纸上析出也影

响收率。每次倒入热溶液后应迅速凹面向下盖上表面皿，以减少溶剂挥发。如果热溶液一次不能倒

完，剩余的溶液应继续加热保温。用水作溶剂时，可边加热边过滤。过滤有机溶剂时，由于有机蒸

汽会在漏斗附近弥散，过滤时必须关闭热水漏斗附近的明火。为减少溶剂挥发，漏斗下方支管应伸

入接收瓶中。过滤完毕后用少量热溶剂洗一下滤纸。接收瓶下可以加水浴加热，防止滤液温度降低

过快析出晶体。 

 

   
          (a)                             (b)                       (c) 

图2  滤纸叠法及热过滤装置 
(a) 菊型滤纸折叠方法；(b) 直接预热过滤装置；(c) 保温套热过滤装置示意图 
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对于沸点较高的溶剂，可以通过减压热过滤的方式。为了保证样品溶液通过滤纸时温度不降到

饱和溶解度以下，布氏漏斗必须提前预热，滤纸必须用热溶剂提前润湿，热过滤操作必须迅速，防

止溶液中样品结晶堵塞滤纸。在减压热过滤时，由于吸滤瓶中为负压，热滤液可能出现沸腾现象(若

预热吸滤瓶，则沸腾现象更为严重)，此时可适当降低真空系统的真空度，避免溶液剧烈沸腾导致冲

料现象。吸滤瓶中由于温度降低，出现晶体析出，可待热过滤完成后，重新加热滤液至晶体溶解。 

3.4  结晶 

3.4.1  自然冷却结晶 

将热过滤后的滤液在室温下静置，使其缓慢自然冷却(图3(a))。这种缓慢的冷却过程有助于晶体

有序生长，在晶体生长过程中，溶质分子有足够的时间在晶核表面有序排列，从而减少晶体内部的

缺陷和杂质包裹，形成均匀规则的晶体。自然冷却结晶适用于大多数情况，尤其对于那些对结晶速

度不太敏感、容易形成良好晶型的物质效果显著。自然冷却结晶产物纯度通常高于快速冷却结晶。 

3.4.2  诱导结晶 

最常用的诱导结晶方法是摩擦容器壁(图3(b))。当晶体析出困难时，可用玻璃棒轻轻摩擦液面下

的容器壁。这种机械刺激能够在局部产生微小的晶体核，为溶质分子提供结晶的核心位点，从而诱

导晶体的形成。摩擦力度应适中，避免过度扰动溶液导致杂质混入或晶体破碎。 

加入晶种也是一种常用的诱导结晶方法(图3(c))。晶种为目标物质的纯净微小晶体颗粒，其作用

是为溶质分子提供一个有序排列的模板，促使晶体在晶种表面生长。通常在溶液冷却至接近饱和温

度但尚未析出晶体时加入适量晶种，帮助得到粒度均匀的目标产物。晶种的加入时机和用量需要根

据具体情况进行调整。加入过早，晶种可能在溶液中溶解或变成过于细小的晶体。 

快速冷却也是诱导结晶的一种方式。利用冰浴等方式将热过滤滤液快速降温，物质的溶解度将

急剧降低，从而促进晶体析出(图3(d))。但需要注意的是，快速降温会导致晶体析出过快，形成大量

细小晶体甚至无定形沉淀，影响产品质量。因此，在降低温度时可采用梯度降温的方式，使溶液在

不同温度区间停留一定时间，以利于晶体的有序生长。 

 

    
(a)                      (b)                     (c)                    (d) 

图3  不同结晶方式 

(a) 自然冷却结晶；(b) 摩擦容器壁诱导结晶；(c) 加入晶种诱导结晶；(d) 快速冷却结晶 

 

3.4.3  油状物处理 

油状物中通常包含较多的杂质，还包含一部分母液，难以结晶。把油状物长期静置或足够冷却

后也可固化，但这样生成的固体含有较多的杂质，颜色较深，纯度也不高。出现油状物后，可将溶

液重新加热溶解，搅拌后冷却结晶，使溶质均匀分散后迅速固化。一旦溶质固化，杂质来不及包于

其中，大部分留在母液中，可以得到较纯产物。 

油状物的析出可能是待纯化物质本身的性质或其中含有的大量杂质的性质导致的，若无法通过
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上述操作析出晶体，应采用其他方式纯化目标物质。 

3.4.4  手性底物结晶 

手性底物的对映体过量(ee)提升及手性拆分常用到重结晶的操作。低温重结晶的方式常被用来

提升手性底物的对映体过量。外消旋体混合物的拆分则需要加入手性拆分剂。对于某些含有酸性或

碱性官能团的手性化合物，可选择与之反应形成非对映异构体盐的手性碱或酸作为拆分剂。常见的

手性拆分剂有(+)-酒石酸、(−)-苹果酸、(R)-苯乙胺及常见天然手性氨基酸等。手性底物的拆分常按

以下步骤进行：(1) 通过查阅文献和预实验，确定拆分剂与手性底物的反应条件和可能的拆分效果；

(2) 通过混合加热等方式将待拆分底物与手性拆分剂形成非对映异构体盐或复合物；(3) 控制条件进

行结晶操作，使目标手性异构体结晶析出；(4) 结晶析出的晶体通常为非对映体盐或其他类型复合

物，通过调节pH等操作将待拆分手性底物游离出来；(5) 通过低温重结晶等方式进一步提升ee值。 

3.4.5  结晶条件的影响与控制 

温度是影响结晶过程的关键因素，它直接关系到溶质在溶剂中的溶解度以及晶体的生长速率。

通常情况下，较高温度下溶质分子具有较高的动能，能够更自由地在溶剂中运动，溶解度相应增大；

随着温度降低，溶质分子的动能减小，溶解度降低，溶液逐渐达到过饱和状态，为晶体析出提供了

驱动力。同时，温度还影响着晶体生长的速率和晶型。一般来说，较高的温度有利于晶体快速生长，

但可能导致晶体结构不够规整，容易混入杂质；而在较低的温度下晶体生长缓慢，有利于形成规则

的晶型并获得较高的纯度。在实际操作中，需要根据产品纯度要求、性状要求及纯化操作的时效性

等因素，选择合适的结晶温度。 

搅拌也是重结晶过程中的关键因素。一方面，搅拌能够促进溶质分子在溶剂中的均匀扩散，加

速溶解过程，使溶液更加均匀，不会使得局部浓度过大而过快析出晶体。另一方面，搅拌可能会破

坏正在生长的晶体，导致晶体破碎或形成细小晶体，使杂质更容易吸附在晶体表面，降低产品纯度。

此外，搅拌速度和方式还会影响溶液环境，进而影响溶质分子在晶核表面的沉积速率和排列方式，

最终影响晶体的形态和结构。 

过饱和度是结晶过程的核心驱动力，它决定了晶核形成和晶体生长的速率。过饱和度可以通过

改变溶液温度以及蒸发溶剂等方式来调节。适当的过饱和度能够促进晶体生长，提高结晶效率和产

品收率，但过高的过饱和度可能导致晶核大量快速形成，晶体无法有序生长，从而形成大量细小晶

体甚至无定形沉淀，影响产品质量。精确调控过饱和度区间对于获得理想的晶型和纯度至关重要。 

3.5  抽滤 

减压抽滤时，核心器具是布氏漏斗与真空泵(图4(a))。泵通常选用水泵或者小型隔膜泵，抽力大

小要合适，带有抽气压力控制器为最佳。挑选滤纸时，尺寸须精准匹配布氏漏斗底部，贴合度越高

越好，如图4(b)所示。初步准备时，先用溶剂浸润滤纸，让其紧密贴合漏斗底部。过滤有机物的滤纸

必须平整不能折叠，否则容易发生渗漏穿滤，有机溶剂通常极性较小，溶剂湿润后的滤纸也不易与

布氏漏斗紧密贴合。倘若抽滤样品要求在无水条件下完成过滤，须选用无水溶剂贴合滤纸，利用乙

醇、丙酮这类能溶解水的溶剂仔细冲洗滤纸以去除水分残留。 

不同于无机化合物的溶度积极小，有机化合物在有机溶剂中的溶解度相对较高，不能直接套用

无机化学实验中先倾泻法转移溶液，再转移沉淀，再使用新鲜溶剂进行多次洗涤的手段，否则将造

成较大的溶解损失。实验操作时，往往是将溶剂和析出的晶体摇匀后，在玻棒引流下，一次性全部

转移到布氏漏斗中，若烧瓶中仍有少量晶体残留，再用少许溶剂荡洗、转移。 

抽滤时布氏漏斗斜口应对着抽滤瓶支管方向(图4(c))。抽滤未结束时，漏斗内须留存溶液(图

4(d))，维持稳定的过滤状态。抽滤过程中合理控制抽气速度，速度过快，会导致晶体出现裂缝，部

分晶体被压碎，影响晶体品质。而速度过慢则会延长抽滤时间，增加晶体在空气中暴露的时间，可

能引入水分等杂质。没有控制抽气压力的装置时可以通过手指轻轻捏住抽气管，调节吸滤瓶内适度

的真空度，避免抽气压力过大导致晶体被压实或母液飞溅。当大部分母液被抽干后，可轻轻按压晶
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体，进一步除去晶体间残留的母液，但按压力度要适中，以免损坏晶体结构。初步抽滤完成后要用

抽滤瓶中的滤液(母液)洗涤漏斗中的固体，尽可能收集齐所有产物。 

结束抽滤要先拔掉抽气胶管，再关泵。 

 

    
(a)                (b)                   (c)                   (d) 

图4  使用布氏漏斗抽滤 

(a) 抽滤装置；(b) 润湿滤纸贴合布氏漏斗；(c) 布氏漏斗斜口朝向；(d) 液面控制 

 

3.6  洗涤 

晶体表面残留部分母液会包含杂质，洗涤可进一步提高产品纯度。通常用重结晶溶剂来洗涤，

若使用混合溶剂重结晶，则洗涤溶剂的配比须与重结晶溶剂配比基本相同。也可选用对目标物质溶

解度较小的溶剂。洗涤晶体按以下步骤进行：(1) 洗涤前先对洗涤溶剂预冷却处理，以减少在洗涤过

程中的损失；(2) 暂停抽气，小心挑松晶体，使溶剂能够充分接触晶体；(3) 加入少量洗涤溶剂润湿

晶体(图5(a))；(4) 待晶体均匀浸透后再开启真空泵抽干(图5(b))。基于少量多次原则，此过程可重复

几次，确保晶体表面残留的母液被充分洗净。在使用高沸点溶剂做重结晶溶剂时，因其较高沸点难

以在干燥过程中完全除去，也可通过使用低沸点溶剂洗涤晶体的方式将其中残留的高沸点溶剂洗脱。 

 

   
(a)                   (b) 

图5  洗涤晶体 

(a) 少量冷溶剂洗涤晶体；(b) 抽干洗涤溶剂 

 

3.7  干燥 

根据晶体性质选择合适的干燥方法。通常先将析出晶体小心转移至干净的表面皿上，为了促进

溶剂挥发，应将样品尽可能摊薄。不易潮解的晶体可以选择自然晾干的方式干燥(图6(a))。对热稳定

的晶体可在红外干燥箱中加热烘干(图6(b))。干燥箱温度应根据晶体的性质设定，一般略高于洗涤溶
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剂的沸点，但要避免温度过高导致晶体融化、分解或变质。对于热敏感或易潮解的晶体，则应选择

在真空干燥器中进行室温或低温干燥(图6(c))，通过抽真空操作，加速溶剂挥发，同时避免温度、湿

度的影响。注意在对含结晶水的化合物进行重结晶时，若干燥不及时或方法不当，晶体中结晶水比

例会发生变化。 

 

 
                   (a)                      (b)                           (c) 

图6  样品干燥 

(a) 自然晾干；(b) 红外干燥箱；(c) 真空干燥器 

 
手性样品的干燥过程应格外注意，须避免因干燥过程的温度变化使得样品再度消旋化。 

晶体的干燥程度可通过产品的性状判断。在晶体表面存在液体时，由于液体的表面张力，会将

晶体粘结在一起，外观表现为结团结块。当溶剂完全挥发后，表面张力消失，晶体外观表现为松散

状态。另外，还可根据质量变化判断，当溶剂挥发时，样品总质量会不断减少。当样品质量恒定时，

说明样品已完全干燥。 

 

4  注意事项 

(1) 实验过程中须严格遵守实验室安全操作规程，特别是在使用易燃、易爆溶剂时，要注意防

火、防爆。加热过程中要有人看守，避免发生意外事故。 

(2) 准确称量和计量固体和溶剂的用量，保证实验结果的准确性和可重复性。 

(3) 在溶解和热过滤过程中，须严格控制溶液温度，防止溶质过早结晶析出。 

(4) 注意防止溶剂挥发过多，影响溶液浓度。 

(5) 热过滤时，漏斗须预热，过滤速度要快。若发现滤纸堵塞，应及时处理。 

(6) 结晶过程中，须注意控制冷却速度和避免溶液扰动，以获得良好的晶体形态和较高的纯度。 

(7) 抽滤时，须注意控制抽气压力，避免晶体被挤压碎裂。 

(8) 洗涤晶体时，溶剂用量要适当，避免晶体溶解损失。 

(9) 干燥过程中，须根据晶体性质选择合适的干燥方法，防止晶体在干燥过程中发生变化。 

 
5  结语 

重结晶是有机化学实验中重要的纯化手段，广泛应用于固体有机物的纯化工作。学习掌握有机

化学实验中的重结晶基本操作，有助于在实验过程中实现高效纯化的目的。本文通过对重结晶理论

知识及具体操作的介绍，以期深化读者对重结晶基本操作的理解掌握，在实验过程中灵活应用相关

操作，高效、高质量地实现固体有机化合物的分离纯化。 
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