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⼀、⽓体实验全流程

第5讲 ⽓体实验、有机实验全流程

【化学实验体系】

【实验基本功】六阴六阳⼗四⽓制备、性质和检验，基本化学仪器、特殊实验装置（详⻅第三阶段），⽓体

实验全流程

【有机物制备实验】蒸馏、冷凝回流、分⽔器、产率计算等

【定量实验】热重法测结晶⽔/化学组成、滴定法、混合物质量分数测定

【探究性实验】元素背景、原理背景（动⼒学机理、速率探究、电化学探究等）（详⻅探究性补充课程）

1. 装置连接⽅式

_______ 制备 除杂 ⼲燥 反应 收集/检验 _______ 尾⽓处理

 

接⼝连接顺序：先排_____，再改______

 

例：⽆⽔  呈棕红⾊，极易潮解，  左右时升华，⼯业上常⽤作有机合成催化剂。实验室可⽤

下列装置（夹持仪器略去）制备并收集⽆⽔ 。
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2. 常考操作及⽬的

（1）⿎⽓的⽬的

反应前：________________________________________（常⻅于__________实验）

反应后：________________________________________（常⻅于______实验）

拆除装置前： ____________________________________（常⻅于______实验）

（2）加热装置

加热⽅式：_____________、________________

酒精灯的使⽤

热还原反应（ ）：通⽓、________、点灯、灭灯、冷却后撤⽓、称量

反应中有催化剂（ ）：

排⽔集⽓：先撤_______后________（⽬的：__________）

（3）保护装置作⽤

防⽌（空⽓中/后续装置中的）________________进⼊××，_____________

（4）尾⽓处理作⽤

吸收多余 ，防⽌污染空⽓  _____________

（5）装置改进

在××加⼀个装有×× 的××

  (          )                   (        )   (          )
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（2018国⼀）醋酸亚铬 为砖红⾊晶体，难溶于冷⽔，易溶于酸，在⽓体分析中⽤

作氧⽓吸收剂。⼀般制备⽅法是先在封闭体系中利⽤⾦属锌作还原剂，将三价铬还原为⼆价铬；⼆价铬

再与醋酸钠溶液作⽤即可制得醋酸亚铬。实验装置如图所⽰。回答下列问题：

(1)实验中所⽤蒸馏⽔均需经煮沸后迅速冷却，⽬的是______________________________。

仪器 的名称是_______________________。

(2)将过量锌粒和氯化铬固体置于 中，加⼊少量蒸馏⽔，按图连接好装置。打开 ，关闭 。

① 中溶液由绿⾊逐渐变为亮蓝⾊，该反应的离⼦⽅程式为_______________________。

②同时 中有⽓体产⽣,该⽓体的作⽤是____________________________________________。

(3)打开 ，关闭 和 。

中亮蓝⾊溶液流⼊ ，其原因是____________________________________________;

中析出砖红⾊沉淀。为使沉淀充分析出并分离，需采⽤的操作是_______________________、

_________、洗涤、⼲燥。

(4)指出装置 可能存在的缺点______________________________________________。

 

 

 

 

[(CH  COO)  Cr ⋅ 2H  O]3 2 2
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（2020国三）氯可形成多种含氧酸盐，⼴泛应⽤于杀菌、消毒及化⼯领域。实验室中利⽤下图装置（部

分装置省略）制备 和 ，探究其氧化还原性质。

回答下列问题：

(1)盛放 粉末的仪器名称是________， 中的试剂为________。

(2) 中采⽤的加热⽅式是_________，

中化学反应的离⼦⽅程式是_______________________，

采⽤冰⽔浴冷却的⽬的是_________________________________________。

(3) 的作⽤是____________，可选⽤试剂________（填标号）。

A．

B．

C．

D．

(4)反应结束后，取出 中试管，经冷却结晶，________，__________，⼲燥，得到 晶体。

(5)取少量 和 溶液分别置于 号和 号试管中，滴加中性 溶液。 号试管溶液颜⾊不

变。 号试管溶液变为棕⾊，加⼊ 振荡，静置后 层显____⾊。

可知该条件下 的氧化能⼒______ （填“⼤于”或“⼩于”）。
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⼆、有机实验全流程

1. 实验仪器 [三颈烧瓶、冷凝（回流）管、分液漏⽃、分⽔器等]

（1）分⽔器     

例：

控制活塞，使⽔⾯⾼度始终在⽀管⼝略下处，

有利于 __________________。

反应结束标志：___________________。

 

（2）布⽒漏⽃⸺抽滤装置（优点：___________________________________）

              

2. 有机实验全流程

 

准备 加料 反应 冷却 分离 洗涤 评价

 

（1）准备：验漏、验密、冷凝管通⽔（                 ）、排空⽓……

 

（2）加料：沸⽯/碎瓷⽚（忘加？                                 ）

 

加料顺序    例：酯化反应

 

 

（3）反应：⽔浴（         ）、保温（                                   ）、回流（         ）、控速（                           ）、

搅拌（                                 ）

 

（4）冷却：防氧化、防⽔解、防挥发（                  ）……
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（5）分离：萃取/反萃取、蒸馏（                                  ）、过滤/抽滤、重结晶（                ）……

 

（6）洗涤：⽔-盐/碱-⽔、陌⽣溶剂、⼲燥……

 

（7）评价：计算产率/副反应判断……

3. 难点操作

（1）洗涤

①⽔洗：除去___________________（例：_________________________）

②盐/碱洗：除去产物中残留的_____________（试剂：_____________________）

或____________________________________

③再⽔洗：除去______________________________________（部分产物需酸化）

若⽤⼄醇等溶剂洗：_____________________________________________

（2）控温

①防⽌温度过⾼导致____________________________

②使⽣成的××____________________

③防⽌出现________________

4. 实验评价

（1）产率计算

 

例：正丁醛的制备：

将 放⼊ 烧杯中，加 ⽔溶解，再缓慢加⼊ 浓硫酸，将所得溶液⼩⼼转

移⾄ 中。在 中加⼊ 正丁醇和⼏粒沸⽯，加热。当有蒸⽓出现时，开始滴加 中溶液。滴加过程中

保持反应温度为 ，在 中收集 以下的馏分。将馏出物倒⼊分液漏⽃中，分去⽔层，有机层

⼲燥后蒸馏，收集 馏分，产量 。则该实验产率为____________ 。
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（2）副反应

 

脱⽔反应：环⼰醇脱⽔制备环⼰烯

 

 

 

 

 

 

取代反应：甲苯制备邻甲基硝基苯

 

 

 

 

 

 

 

（3）提⾼利⽤率的⽅法：_________、__________、___________、___________

 

例：（2020国⼆）苯甲酸可⽤作⻝品防腐剂。实验室可通过甲苯氧化制苯甲酸，其反应原理简⽰如下：

 

名称 分⼦量 熔点/ 沸点/ 密度/ ) 溶解性

甲苯
不溶于⽔，易溶于⼄

醇

苯甲酸
122.4

( 左右开始升华)
—

微溶于冷⽔，易溶于

⼄醇、热⽔

 

 

 

C∘ C∘ (g ⋅ mL−1

92 −95 110.6 0.867

122
100 C∘

248
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(1)在装有温度计、冷凝管和搅拌器的三颈烧瓶中加⼊ 甲苯、 ⽔和 （约 ）⾼

锰酸钾，慢慢开启搅拌器，并加热回流⾄回流液不再出现油珠。

(2)停⽌加热，继续搅拌，冷却⽚刻后，从冷凝管上⼝慢慢加⼊适量饱和亚硫酸氢钠溶液，并将反应

混合物趁热过滤，⽤少量热⽔洗涤滤渣。合并滤液和洗涤液，于冰⽔浴中冷却，然后⽤浓盐酸酸化⾄苯

甲酸析出完全。将析出的苯甲酸过滤，⽤少量冷⽔洗涤，放在沸⽔浴上⼲燥。称量，粗产品为 。

(3)纯度测定：称取 粗产品，配成⼄醇溶液，于 容量瓶中定容。每次移取 溶

液，⽤ 的 标准溶液滴定，三次滴定平均消耗 的 标准溶液。

回答下列问题：

(1)根据上述实验药品的⽤量，三颈烧瓶的最适宜规格为______(填标号)。

A．         B．         C．        D．

(2)在反应装置中应选⽤______冷凝管(填“直形”或“球形”)，当回流液不再出现油珠即可判断反

应已完成，其判断理由是_______________________________________。

(3)加⼊适量饱和亚硫酸氢钠溶液的⽬的是__________________________________________；

该步骤亦可⽤草酸在酸性条件下处理，请⽤反应的离⼦⽅程式表达其原理：

___________________________________________。

(4)“⽤少量热⽔洗涤滤渣”⼀步中滤渣的主要成分是_______。

(5)⼲燥苯甲酸晶体时，若温度过⾼，可能出现的结果是__________________。

(6)本实验制备的苯甲酸的纯度为_______；据此估算本实验中苯甲酸的产率最接近于_______。

A．          B．          C．          D．

(7)若要得到纯度更⾼的苯甲酸，可通过在⽔中__________的⽅法提纯。

 

 

1.5mL 100mL 4.8g 0.03mol

1.0g

0.122g 100mL 25.00mL

0.01000mol ⋅ L−1 KOH 21.50mL KOH

100mL 250mL 500mL 1000mL

70% 60% 50% 40%
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练：（2019国⼆）咖啡因是⼀种⽣物碱（易溶于⽔及⼄醇，熔点 ，  以上开始升华），有兴

奋⼤脑神经和利尿等作⽤。茶叶中含咖啡因约 、 单宁酸（ 约为 ，易溶于⽔及⼄醇）约

，还含有⾊素、纤维素等。实验室从茶叶中提取咖啡因的流程如下图所⽰。

        

索⽒提取装置如图所⽰。实验时烧瓶中溶剂受热蒸发，蒸汽沿蒸汽导管 上升⾄球形冷凝管，冷凝后滴⼊

滤纸套筒 中，与茶叶末接触，进⾏萃取。萃取液液⾯达到虹吸管 顶端时，经虹吸管 返回烧瓶，从⽽实

现对茶叶末的连续萃取。回答下列问题。

（1）实验时需将茶叶研细，放⼊滤纸套筒 中，研细的⽬的是_______________

_____________，圆底烧瓶中加⼊ ⼄醇为溶剂，加热前还要加⼏粒_______。

（2）提取过程不可选⽤明⽕直接加热，原因是___________________，与常规

的萃取相⽐，采⽤索⽒提取器的优点是________________。

（3）提取液需经“蒸馏浓缩”除去⼤部分溶剂，与⽔相⽐，⼄醇作为萃取剂的优

点是___________________________。“蒸馏浓缩”需选⽤的仪器除了圆底烧瓶、蒸馏头、温度计、

接收管之外，还有___________（填标号）。

            A．直形冷凝管        B．球形冷凝管        C．接收瓶        D．烧杯

（4）浓缩液加⽣⽯灰的作⽤是中和__________和吸收_______。

（5）可采⽤如图所⽰的简易装置分离提纯咖啡因。将粉状物放⼊蒸发⽫中

并⼩⽕加热，咖啡因在扎有⼩孔的滤纸上凝结，该分离提纯⽅法的名称是

______________。

 

234.5 C∘ 100 C∘

1% ∼ 5% K
 

a 10−4

3% ∼ 10%

2

1 3 3

1

95%
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练：（2019国三）⼄酰⽔杨酸（阿司匹林）是⽬前常⽤药物之⼀。实验室通过⽔杨酸进⾏⼄酰化制备阿

司匹林的⼀种⽅法如下：

 

 ⽔杨酸 醋酸酐 ⼄酰⽔杨酸

熔点/

相对密度/（ ）

相对分⼦质量

实验过程：

在 锥形瓶中加⼊⽔杨酸 及醋酸酐 ，充分摇动使固体完全溶解。缓慢滴加 浓硫

酸后加热，维持瓶内温度在 左右，充分反应。稍冷后进⾏如下操作。

①在不断搅拌下将反应后的混合物倒⼊ 冷⽔中，析出固体，过滤。

②所得结晶粗品加⼊ 饱和碳酸氢钠溶液，溶解、过滤。

③滤液⽤浓盐酸酸化后冷却、过滤得固体。

④固体经纯化得⽩⾊的⼄酰⽔杨酸晶体 。

回答下列问题：

（1）该合成反应中应采⽤__________加热。（填标号）

A．热⽔浴              B．酒精灯              C．煤⽓灯              D．电炉

（2）下列玻璃仪器中，①中需使⽤的有________（填标号），不需使⽤的有____________

___________（填名称）。

C∘ 157 ∼ 159 −72 ∼ −74 135 ∼ 138

g ⋅ cm−3 1.44 1.10 1.35

138 102 180

100mL 6.9g 10mL 0.5mL

70 C∘

100mL

50mL

5.4g
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（3）①中需使⽤冷⽔，⽬的是______________________________________。

（4）②中饱和碳酸氢钠的作⽤是_________________________________，以便过滤    除去难溶

杂质。

（5）④采⽤的纯化⽅法为____________。

（6）本实验的产率是_________ 。

 

%
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