
谈定量制备实验中的洗涤问题

浙江省杭州学军中学　　３１００１２　　肖中荣

　　 化学实验分为定性实验和定量实验，定量型
的合成和制备实验一直是高考实验的热点，合成
和制备实验总是要尽可能多地获得产品、尽可能
得到高纯度的产品。本文主要从洗涤的角度谈谈
如何得到更多更纯的产品，洗涤的操作对象主要
涉及固液两相物质。

一、产品存在
合成和制备得到的产品多与杂质共存，产品

最常见的存在形态是以沉淀的形式从溶液中析出，

如蒸发海水析出产品ＮａＣｌ。另一种情况是产品或
与产品关联的物种形态存在溶液里，杂质是不溶物，

需要过滤得到滤液，再通过结晶或反应得到产品。

如用ＮａＮＯ３ 和 ＫＣｌ混合溶液制备硝酸钾：

先蒸发浓缩溶液，ＮａＣｌ的溶解度随温度变化不大
而从溶液中析出，过滤得到 ＮａＣｌ；再对滤液冷却
结晶析出ＫＮＯ３。

再如用乙酸酐和水杨酸制备阿司匹林：乙酸
酐和水杨酸反应得到阿司匹林和副产物（水杨酸
缩合成高聚物酯类），加入碳酸氢钠溶液，此时阿
司匹林与碳酸氢钠反应成盐进入水相，副产物不
溶于碳酸氢钠过滤除去，收集滤液加入盐酸，冷却
结晶得到阿司匹林。

二、洗涤目的
洗涤目的都是为了得到更纯更多的产品，先

分析产品在哪儿，再确定洗涤目的：若产品是沉
淀，洗涤产品目的：除去可溶性的杂质、尽量不损
耗产品。若产品在溶液中，洗涤固体杂质的目的：

尽量将吸附中固体表面的产品或与产品有关的物

种溶解洗出，防止溶液中的产品或与其有关的物
质损耗。

三、洗涤方式和效果　
洗涤固液两相的操作是先过滤再洗涤，过滤

有常压过滤和减压过滤（也称抽滤），洗涤方式有
常压洗涤和减压洗涤。

常压洗涤的方式：向过滤器中加入洗涤剂（如
蒸馏水），浸没沉淀，静止待水自然留下，重复２次

～３次。

抽滤洗涤的方式：洗涤沉淀时，应关小水龙
头，使洗涤剂缓缓通过沉淀物。抽滤不适用于过
滤胶体沉淀或颗粒太小的沉淀，胶体沉淀在快速
过滤时易透过滤纸，沉淀颗粒太小易在滤纸上形
成一层密实沉淀，溶液不易透过。

洗涤效果检验：取最后一次洗涤滤液，加检验
试剂，与被洗去的离子无反应现象，证明已洗干
净。如用Ｎａ２ＳＯ４ 与ＢａＣｌ２ 反应得到硫酸钡沉淀，

检验硫酸钡中的杂质 ＮａＣｌ是否洗净，可向滤液
加入硝酸酸化的硝酸银，若无白色沉淀生成，说明
已经洗净。注意：最好不用焰色反应检验Ｎａ＋，因焰
色反应要求Ｎａ＋浓度大，灵敏性差且操作复杂。

四、洗涤剂的选择
选择合适的洗涤剂是洗涤操作的核心要素，

高中合成与制备实验常用到下列洗涤剂：冰水、热
水、无水乙醇、乙醇和水的混合液、滤液等。

１．影响物质溶解性的因素
物质的溶解性大致符合相似相溶的经验规

则：溶质在极性相似的溶剂中溶解度较大，溶质与
溶剂极性相差大，溶质的溶解度小。强极性的物
质如共价化合物（ＨＣｌ等）、离子化合物（ＮａＣｌ等）

在强极性溶剂（如水）中溶解度大而在弱极性的有
机溶剂（如苯、四氯化碳）中小，弱极性的物质（如
卤素单质、有机物）在水中溶解度小而在有机溶剂
中大。

注意：某些有机物的极性与分子结构有关，碳
数少的醇、羧酸的极性大，在水中溶解度大，高级
（碳原子数多）醇、羧酸的极性变弱，在水中溶解度
变小。物质的溶解性还与氢键有关，乙醇、乙醛、

乙酸在水中溶解度大是因为它们和水形成了分子

间氢键。

２．洗涤剂的选择
根据溶质、溶剂的极性不同，选择不同的洗涤剂。

若产品以沉淀形式存在，而产品又是强极性
物质，可以选择弱极性的溶剂清洗。如用硫酸铵、
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硫酸亚铁制备莫尔盐 ＦｅＳＯ４·（ＮＨ４）２ＳＯ４·

７Ｈ２Ｏ，用无水酒精洗涤晶体表面的杂质水分，能
降低莫尔盐因溶解而损耗。

若产品以沉淀形式存在，而产品是弱极性物
质，此时可以选择强极性的溶剂清洗。如制备阿

司匹林

師師

師師帪帪（ ＣＯＯＨ
ＯＯＣ　ＣＨ ３

），阿司匹林极性较

弱，杂质主要是氯化钠等无机物（流程见上），可用
少量冷水洗涤晶体表面杂质，不能用热水、酒精等
有机溶剂洗涤。

图１

另外，还应根据实验操作
和产品的溶解信息灵活选择

洗涤剂，以期获得更多更纯的
产品。

五、例题赏析
例１　（２０１１年浙江理综

题２８）二苯基乙二酮常用作
医药中间体及紫外线固化剂，

可由二苯基羟乙酮氧化制得，
反应化学方程式为
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其实验装置如图１所示。
（３）反应后，将烧杯中的二苯基乙二酮晶体转

入布氏漏斗时，杯壁上往往还粘有少量晶体，需选
用液体将杯壁上的晶体冲洗下来后转入布氏漏

斗，下列液体最合适的是 。

Ａ．无水乙醇 　　　　Ｂ．饱和ＮａＣｌ溶液

Ｃ．７０％乙醇水溶液 Ｄ．滤液
分析　本操作是将烧杯壁上的晶体冲洗下转

入布氏漏斗，即要求二苯基乙二酮主要以晶体形
式存在，无水乙醇溶解二苯基乙二酮，不能作洗涤
剂，同理７０％乙醇水溶液也不符合题意。饱和

ＮａＣｌ溶液溶解二苯基乙二酮量很少，但引入了新
杂质，滤液主要是二苯基乙二酮饱和溶液，不能溶
解二苯基乙二酮且不引入新杂质，故选Ｄ。
点评　滤液作洗涤液，经常是用来冲洗、收集

反应容器残留的晶体，以提高产率，保证纯度，这

是制备实验常用的方法。

例２　（２０１０年浙江理综题２７）一水硫酸四
氨合铜（Ⅱ）的化学式为［Ｃｕ（ＮＨ３）４］ＳＯ４·Ｈ２Ｏ
是一种重要的染料及农药中间体。某学习小组在
实验室以氧化铜为主要原料合成该物质，设计如
图２所示的合成路线：
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信息：①（ＮＨ４）２ＳＯ４ 在水中可溶，在乙醇中
难溶。②［Ｃｕ（ＮＨ３）４］ＳＯ４·Ｈ２Ｏ在乙醇·水混
合溶剂中的溶解度随乙醇体积分数的变化曲线如

图３所示。

方案２的实验步骤为：

ａ．向溶液Ｃ加入适量 乙醇，ｂ．抽滤 ，ｃ．洗
涤，ｄ．干燥

图３

下列选项中，最适
合作为步骤ｃ的洗涤
液是 。

Ａ．乙醇

Ｂ．蒸馏水

Ｃ．乙醇和水的混
合液

Ｄ．饱和硫酸钠溶液
分析　 据 流 程 知 Ａ 是 ＣｕＳＯ４、Ｂ 是 Ｃｕ

（ＯＨ）２、Ｃ是［Ｃｕ（ＮＨ３）４］ＳＯ４·Ｈ２Ｏ。方案２步
骤ｃ选择洗涤液是为了洗去吸附在［Ｃｕ（ＮＨ３）４］

ＳＯ４·Ｈ２Ｏ 表面杂质（ＮＨ４）２ＳＯ４，根据信息知
（ＮＨ４）２ＳＯ４ 在乙醇中难溶，用饱和硫酸钠溶液将
引入新杂质，兼顾除杂和尽量减少产品溶解的目的，

最好选择乙醇和水的混合溶液作洗涤剂，答案选Ｃ。

点评　乙醇和水的混合液兼有水和乙醇溶剂
的作用：水是强极性溶剂，可以溶解强极性的化合
物；乙醇是弱极性物质，可以增加弱极性物质的溶
解。本题选择乙醇和水的混合液，调控二者的体
积比，既可以溶解强极性的硫酸铵，又可以降低
［Ｃｕ（ＮＨ３）４］ＳＯ４·Ｈ２Ｏ的溶解。

（收稿日期：２０１４－０６－１２）

·７１·　中 学 化 学　２０１４年　第１０期　


