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实验室基本注意事项 

一、实验室安全 

药学化学各门实验实践性很强，因此，在进入实验室工作之前，希望参加实验者必

须对实验课程的内容，要有充分的准备，而且要通晓实验室的一些基本规则，遵守实验

室安全操作须知，才能避免可能发生的一些危险情况。 

(一)眼睛安全防护 

在实验室中，眼睛是最容易受到伤害的。飞溅出的腐蚀性化学药品和化学试剂，进

入眼睛会引起灼伤和烧伤；在操作过程中，溅出的碎玻璃片或某些固体颗粒，也会使眼

睛受到伤害。为了安全起见，在某些实验中，需戴防护目镜。 

倘若有化学药品或酸、碱液溅入眼睛，应赶快用大量的水冲洗眼睛和脸部，并赶快

到最近的医院进行治疗。若有固体颗粒或碎玻璃粒进入眼睛内，请切记不要揉眼睛，并

赶快到最近的医院进行诊治。 

(二)预防火灾 

有机药物合成实验室中，由于经常使用挥发性的，易燃性的各种有机试剂或溶剂，

最容易发生的危险就是火灾。因此在实验中应严格遵守实验室的各项规章制度，从而可

以预防火灾的发生。 

在实验室内禁止吸烟。实验室中使用明火时应考虑周围的环境，如周围有人使用易

燃易爆溶剂时，应禁用明火。 

一旦发生火灾，不要惊慌，须迅速切断电源、熄灭火源，并移开易燃物品，就近寻

找灭火的器材，扑灭着火。如容器中少量溶剂起火，可用石棉网、湿抹布或玻璃盖住容

器口，扑灭着火；其他着火，采用灭火器进行扑灭，并立即报告有关部门或打 119火警

电话报警。 

在实验中，万一衣服着火了，切勿奔跑，否则火借风势会越烧越烈，可就近找到灭

火喷淋器或自来水龙头，用水冲淋使火熄灭。 

(三)割伤，烫伤和试剂灼伤处理 

1.割伤 

遇到割伤时，如无特定的要求，应用水充分清洗伤口，并取出伤口中碎玻璃或残留

固体，用无菌的绷带或创口贴进行包扎、保护。大伤口应注意压紧伤口或主血管，进行

止血，并急送医疗部门进行处理。 

2．烫伤 

因火焰或因触及灼热物体所致的小范围的轻度烫伤、烧伤，可通过立即将受伤部位

浸入冷水或冰水中约 5min 以减轻疼痛。重度的大范围的烫伤或烧伤应立即去医疗部门

进行救治。 

3．化学试剂灼伤     

对于不同的化学试剂灼伤，处理方法不一样。 

(1)酸  立即用大量水冲洗，再用 3％一 5％碳酸氢钠溶液淋洗，最后水洗

10—15min。严重者将灼伤部位拭干包扎好，到医院治疗。 

(2)碱  立即用大量水冲洗，再用 2％醋酸溶液 25％醋酸溶液或 1％硼酸溶液淋洗，

以中和碱，最后再水洗 10—15min。 
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(3)有机物  用酒精擦洗可以除去大部分有机物。然后再用肥皂和温水洗涤即可。

如果皮肤被酸等有机物灼伤，将灼伤处浸在水中至少 3h，然后请医生处置。 

二、化学药品使用中注意的事项     

易燃的有机溶剂(特别是低沸点易燃溶剂)在室温时有较大的蒸气压，当空气中混杂

易燃有机溶剂的蒸气达到某一极限时，遇有明火会即发生燃烧爆炸。而且有机溶剂蒸气

都较空气的密度大，会沿着桌面或地面飘移至较远处，或沉积在低洼处。因此，在实验

室中用剩的火柴梗切勿乱丢，以免引起火灾。也不要将易燃溶剂倒入废物缸中，更不能

用开口容器盛放易燃溶剂。 

三、废品的销毁 

碎玻璃和其他锐角的废物不要丢人废纸篓或类似的盛器中，应该使用专门的废物

箱。 

不要把任何用剩的试剂倒回到试剂瓶中，因为其一会对试剂造成污染，影响其他人

的实验；其二由于操作疏忽导致错误引入异物，有时会发生剧烈的化学反应甚至会引起

爆炸。 

危险的废品，如会放出毒气或能够自燃的废品(活性镍、磷、碱金属等)，决不能丢

弃在废物箱或水槽中。不稳定的化学品和不溶于水或与水不混溶的溶液也禁止倒入下水

道。应将它们分类集中后处理。对倒掉后能与水混溶，或能被水分解或腐蚀性液体，必

须用大量的水冲洗。 

金属钾或钠的残渣应分批小量地加到大量的醇中予以分解(操作时须戴防护目镜)。 
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实验一  分析天平的使用方法与实验操作测验 

 
1 实验目的 

1.1 学会正确使用分析天平，掌握直接称重和减重称量样品的方法。 

1.2 进行操作测验，以检测与规范实验操作过程。 

2 实验步骤 

2.1 天平检查 
在了解天平的性能和使用方法后，观察天平各部件是否处于正常状态。天平零点位置是

否正确，重复性是否良好，以及清洁情况。 
2.2 直接称量练习 

2.2.1 称量“称量瓶”的重量：从干燥器中取出一个称量瓶，放在天平盘上，称其重量

并进行记录。重复称量 2~3 次，求出平均值。 
2.2.2 称量瓶盖的重量：将瓶盖放在天平盘上(瓶体放回干燥器内)，称其重量并进行记

录。重复称量 2~3 次，求出平均值。 
2.2.3 称量瓶体的重量：将瓶体放在天平盘上(瓶盖放回干燥器中)，称其重量并进行记

录。重复称量 2~3 次，求出平均值。 
计算瓶盖加瓶体重量之和，并与称量瓶—次称得的重量比较。 

2.3 减重法称量练习 
2.3.1 检查天平零点并记录。 
2.3.2 取一空称量瓶 A，称重并记录。 
2.3.3 取一装有样品的称量瓶 B，称重并记录。 
2.3.4 将瓶 B 内的样品粉末轻轻地倒入空瓶 A 内约 0.5g(勿洒落瓶外)，称量瓶 B 的重量

并记录。 
2.3.5 称量倒入样品粉末后瓶 A 的重量并记录。 
2.3.6 按下节注意事项给出的报告格式示例，计算和填入实验结果，按两种方法计算得

到的转移粉末的重量相差要小于 0.5mg。再重复以上称重步骤一次。 

3 注意事项 

3.1 减重法第二次称量结束后，检查一下天平零点，如零点发生漂移应进行校正。 
3.2 天平使用后，应认真检查天平的电源，做好卫生，并在“天平使用登记本”上登记。 
3.3 为防止手心出汗，必要时戴白线手套。 
3.4 减重法记录数据的报告格式示例： 

4 操作测量题 

 取 NaHCO3粉末约 0.35g，精密称定，置 50mL 量瓶中，加水溶解并定容，摇匀。精密

量取上述溶液 25mL，置三角瓶中，加甲基红－溴甲酚绿混和指示剂 10d，用盐酸滴定液

（0.1mol/L）滴至溶液由绿色恰变为紫红色为终点。 
 
 具体的评分标准参见附录一，要求测量时不允许看书对照进行。 
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粉末称量练习格式 

日期：                                        天平号：               单位：g 
实验次数 第一次 第二次 
天平零点   

瓶 A 
瓶 A+粉末 

WA 

  

瓶 B  
瓶 B－粉末 

WB 

  

｜WA－WB｜   
 

 

实验二  阿司匹林的制备 

 

阿司匹林是现代生活中最常用的药物之一。它是—种强效的、副作用较小的止痛、退烧

和消炎药。阿司匹林最初发现于 1763 年，当时人们发现柳树皮可减缓疟疾的发烧症状。一

个世纪后，化学家们从柳树皮中分离和鉴定了其中的活性成分，称之为水杨酸(Salicylic 

Acid)，随后，此化合物便能用化学方法大规模生产以供医学上的使用。但是，水杨酸作为

药物来说，酸性太强，会严重刺激口腔、食道和胃壁的粘膜。为此，科学家采用酸性较小的

钠盐(水杨酸钠)，但水杨酸钠的刺激性虽然小些，对胃内壁仍有刺激性影响，且有令人不悦

的甜味，以致大多数病人不愿服用。直至 1893 年，拜耳(Bayer)公司德国分行的化学师发明

了一条实际可行的合成乙酰水杨酸的路线。乙酰水杨酸经过胃时不起变化，但可以被肠液中

的碱性介质水解生成水杨酸，也没有令人不悦的味道。拜耳公司德国分公司将其产品命名为

阿司匹林(Aspirin)，一直沿用至今。阿司匹林还是复方解热镇痛片，A.P.C 的主要成分之一。

A.P.C 是由阿司匹林(Aspirin)、非那西汀(Phenacetin)、咖啡因(Caffeine)复合而成。 

1 实验目的 

1.1 通过阿司匹林的制备，了解合成实验的一般原理及操作及思维方式。 

1.2 了解酰化反应的要求及其应用。 

1.3 进一步巩固重结晶的操作方法，学会混合溶剂重结晶。 

2 实验原理 

    阿司匹林的制备，通常用水杨酸（Salicylic Acid）与乙酸酐作用，就是水杨酸分子中酚

羟基的氢被乙酰基取代。水杨酸既含有羟基，又含有羧基，属于双官能团化合物。它既可以

与羧酸及其衍生物作用，又可以与醇作用成酯，它本身分子间也可以形成氢键。为了加速反

应的进行，破坏水杨酸分子间的氢键，常加入浓硫酸作催化剂。 
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COOH

OH

+ Ac2O

OCCH3

COOH

O

+ CH3COOHH+

 

 

3 仪器与药品 

50mL 圆底烧瓶 1 个 50mL 烧杯 1 个 

球形冷凝管 1 个 100mL 量筒 1 个 

温度计(0~100℃) 1 支 抽滤瓶 1 个 

布氏漏斗 1 个 水浴锅 1 个 

浓 H2SO4 水杨酸 醋酸酐 无水乙醇 0.1%FeCl3 溶液 
 
4 操作步骤 

 
称取 3.0g 水杨酸，加入 50mL 圆底烧瓶中，再加入 5mL 乙酸酐，摇匀后，加入 5 滴浓

硫酸，装一球形冷凝管[2]，见上图。待水杨酸全部溶解后[3]，将圆底烧瓶放入 80~85℃水浴

中[4]，恒温 15~20 分钟，其间不断振摇。反应结束后，稍微冷却，倒入盛有 30mL 冷水的烧

杯中，并用 10mL 水洗涤圆底烧瓶，将洗涤液也倒入烧杯中，很快析出白色晶体，将烧杯置

于冷水浴中，并不断搅拌，促其结晶完全。抽滤，并用少量水洗涤晶体[5]，抽干，得粗品阿

司匹林。 

取极少量粗品阿司匹林,溶于几滴乙醇中，加入 0.1%FeCl3 溶液 1~2 滴，现察颜色变化[6]。 

将粗品阿司匹林，放入 50mL 圆底烧瓶中，加入 4~5mL 无水乙醇，装上球形冷凝管，通入

冷凝水，见上图，置于 60~70℃水浴中加热片刻[7]，若粗品还有少量未溶，可补加少量乙醇，

直至其全都溶解[8]。用滴管向溶液中滴加水至微浑，再加热溶解，冷却至少半小时，溶液析

出白色晶体，抽滤，红外灯烘干，计算收率。 

取少量重结晶后的阿司匹林溶解于几滴乙醇中，并加入 0.1%FeCl3 溶液 1~2 滴，观察颜

色变化。 

5 注意事项 

5.1 实验所用仪器必需干燥，否则影响反应的进行。 
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5.2 装冷凝管的目的是减少醋酸的挥发，见上图，因反应并未沸腾，可以不通冷凝水。 

5.3 水杨酸与醋酐的反应比较快，两种反应物混合后，很快会出现白色沉淀，并非水杨酸

未溶。 

5.4 反应温度不宜超过 90℃，否则将有副产物一水杨酸的聚合物产生。 

 

 

 

 
5.5 洗涤晶体时，要多洗几次，将晶体上附着的酸洗净；否则，重结晶时，会加速阿司匹

林的水解。 

5.6 FeCl3 溶液是鉴定酚羟基的特征试剂，当含有酚羟基的化合物加入 FeCl3 溶液时，会形

成紫色的络合物，若晶体中含有未反应的水杨酸，会有颜色变化。 

5.7 阿司匹林易水解，重结晶时加热时间不宜过长，不宜用高沸点溶剂。阿司匹林溶解度：

1g/300mL 冷水、1g／5mL 乙醇。 

5.8 阿司匹林重结晶为混合溶剂重结晶，请参阅重结晶部分。重结晶时，一定要控制乙醇

的量；否则，重结晶样品损失过多，甚至最后得不到重结晶的晶体。 

6 思考题 

6.1 乙酰化反应加入浓 H2SO4的目的是什么？ 

6.2 反应仪器为何要求干燥？ 

6.3 重结晶前后做 FeCl3 实验的目的是什么？ 

6.4 反应收率如何计算？何物过量？为什么？ 
 
 

实验三  贝诺酯的合成 

 

贝诺酯（Benorilate）又名扑炎痛、解热安，苯乐来，扑炎痛。化学名：2-（乙酰氧基）

苯甲酸 4’-（乙酰氨基）苯酯［2-（Acetyloxy）benzoic acid 4’-(acetyl amino)phenyl ester］。 
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COO NHCOCH3

OCOCH3  
C17H15NO5=313.3 
 

本品为白色结晶性粉末，无味，mp.175-176℃，不溶于水，易溶于热醇中。用于风湿性

关节炎及其他发热而引起的中等疼痛的治疗，本品对胃的刺激性较小，毒性低，作用时间长

为其特点。 

1 实验目的 

1.1 了解拼合原理在药物化学中的应用，了解酯化反应在药物化学结构修饰中的应用。 

1.2 熟悉酯化反应的方法，掌握无水操作的技能。 

1.3 掌握反应中有害气体的吸收方法。 

2 实验原理 

 

OCOCH3

COOH
+ SOCl2

OCOCH3

COCl
+ HCl + so2吡 啶

 
   

 

+ NaOH + H2O

OH

NHCOCH3

ONa

NHCOCH3  

NHCOCH3

ONa

+
COCl

OCOCH3

COO

OCOCH3

NHCOCH3

+ NaCl

 
 

3 操作方法 

    将乙酰水杨酸 9g 置于干燥的 100mL 鸡心瓶中，加入新蒸过的 SOCl2 6mL,滴入 2 滴吡

啶，按上冷凝器、干燥管及气体连续吸入装置。用油浴缓缓加热，不时地振摇鸡心瓶。控制

反应液温度 80oC 进行反应，至无气体放出。用水泵减压蒸除过量的 SOCl2  ，即得乙酰水

杨酰氯，将乙酰水杨酰氯倒入恒压分液漏斗，用 5mL 无水丙酮洗涤鸡心瓶，合并于分液漏

斗中。 

另在装有搅拌、恒压滴液漏斗、温度计的 250mL 三颈瓶中，加入扑热息痛 8.6g，水 50mL，
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搅拌下于 10~15℃缓缓加入 20%氢氧化钠溶液 18mL，降温至 8～12℃，缓慢滴加上述制得

的溶液（约 20min 滴毕），调节 pH 9～10,搅拌 1.5～2h。反应毕，抽滤并水洗至中性，得粗

品。干燥后用乙醇重结晶，得精品并测定熔点。 

4 注意事项 

4.1 氯化反应为无水反应，操作过程需注意无水条件，所用仪器必须干燥，反应过程中需

加干燥管。 

4.2 反应液温度必须控制在 80oC。 

4.3 本品易溶于乙醇，精制时注意摸索乙醇的用量。否则精制率较低。 

5 参考文献 

[1] 医药工业，No.8.11 (1974) 

[2] US,3.431.293,见于 CA71,3156g (1969) 

[3] Ger (East) 48,211,见于 CA65，1528a (1966) 

 
 

实验四  阿司匹林的鉴别、检查和含量测定 
 

1 目的要求 

1.1 了解阿司匹林鉴别反应原理和操作。 

1.2 了解本实验中药物的特殊杂质的来源和检查目的。 

1.3 掌握本实验中药物杂质的检查方法及原理。 

1.4 掌握本实验中药物含量测定的方法及原理。 

2 鉴别 

2.1 取本品约 0.1g，置 20mL 试管中，加水约 10mL，振摇。置于小火上煮沸（试管口朝

外），放冷。加三氯化铁试液（取 FeCl3 9g,加水溶至 100mL）1 滴，即呈紫堇色。 

2.2 取本品约 0.5g，置 20mL 试管中，加碳酸钠试液 10mL，微火煮沸 (试管口朝外) 2 分

钟后，放冷，加过量的稀硫酸，即析出白色沉淀，并发生醋酸的臭气。 

3 检查 

3.1 溶液的澄清度 

取本品 0.5g，至纳氏比色管中，加温热至约 45℃的 10%碳酸钠试液 10mL，溶解后，溶

液应澄清。 

3.2 游离水杨酸 

取本品 0.10g，置 50mL 纳氏比色管中，加乙醇 1mL 溶解后，加冷水适量使成 50mL，

立即加新制的稀硫酸铁铵溶液 [取盐酸溶液（9→100）1mL，加硫酸铁铵指示液 2mL 后，

再加水适量使成 100mL] 1mL，摇匀；30 秒钟内如显色，与对照液 (精密称取水杨酸 0.1g，

加水溶解后，加冰醋酸 1mL，摇匀，再加水使成 1000mL，摇匀，精密量取 1mL，加乙醇

1mL、水 48mL 与上述新制的稀硫酸铁铵溶液 lmL，摇匀) 比较，不得更深(0.1％)。 
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3.3 易炭化物   

取内径一致的 10mL 比色管两支：甲管中加对照液 (取比色用氯化钴液 0.25mL、比色

用重铬酸钾液 0.25mL、比色用硫酸铜液 0.40mL，加水使成 5mL) 5mL，乙管中加硫酸(含

H2SO494.5％～95.5％(g/g)) 5mL 后，分次缓缓加入本品 0.5g，振摇使溶解。静置 15 分钟后，

将甲乙两管同置白色背景前，平视观察，乙管中所显颜色不得较甲管更深。 

3.4 重金属 

取 25mL 纳氏比色管两支，甲管中加标准铅溶液(l0µg Pb2+/mL) 1mL，加醋酸盐缓冲液

（pH3.5）2mL，加水至 25mL。乙管取本品 1.0g，加乙醇 23mL 溶解后，加醋酸盐缓冲液

(pH3.5)2mL。再在甲乙两管分别加硫代乙酰胺试液各 2mL，摇匀，放置 2 分钟。同置白纸

上，自上向下透视，供试液显出的颜色与标准管比较，不得更深。（即含重金属不得过百万

分之十）。 

3.5.炽灼残渣 

取本品 1g，依法检查，遗留残渣不得过 0.1%。 

 

附：中国药典 2000 年版附录ⅧH（重金属检查法） 

重金属系指在实验条件下能与硫代乙酰胺或硫化钠作用显色的金属杂质。 

标准铅溶液的制备 

称取硝酸铅 0.160g，置 1000mL 量瓶中，加硝酸 5mL 与水 50mL 溶解后，用水稀释至

刻度．摇匀，作为贮备液。 

临用前，精密量取贮备液 10mL，置 100mL 量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，即得(每

1mL 相当于 l0µg 的 Pb)。 

配制与贮存用的玻璃容器均不得含铅。 

第一法 

    除另有规定外，取 25mL 纳氏比色管两支，甲管中加标准铅溶液一定量与醋酸盐缓冲液

(pH3.5)2mL 后，加水或各药品项下规定的溶剂稀释成 25mL，乙管中加入按各药品项下规定

的方法制成的供试液 25mL;若供试液带颜色，可在甲管中滴加少量的稀焦糖溶液或其他无干

扰的有色溶液，使之与乙管一致；再在甲乙两管分别加硫代乙酰胺试液各 2mL，摇匀，放

置 2 分钟，同置白纸上，自上向下透视，乙管中显出的颜色与甲管比较，不得更深。 

    如在甲管中滴加稀焦糖溶液仍不能使颜色一致时，可取该药品项下规定的二倍量的供试

品和试液，加水或该药品项下规定的溶剂使成 30mL,将溶液分成甲乙二等份，乙管中加水或

该药品项下规定的溶剂稀释成 5mL；甲管中加入硫代乙酰胺试液 2mL，摇匀，放置 2 分钟，

经滤膜(孔径 3µm)滤过，然后甲管中加入标准铅溶液一定量，加水或该药品项下规定的溶剂

使成 25mL；再分别在乙管中加硫代乙酰胺试液 2mL，甲管中加水 2m1，照上述方法比较，

即得。 

    供试品如含高铁盐影响重金属检查时，可取该药品项下规定方法制成的供试溶液，加抗

坏血酸 0.5～1.0g，并在对照液中加入相同量的抗坏血酸，再照上述方法检查． 

  配制供试品溶液时，如使用的盐酸超过 1.0mL(或与盐酸 1.0mL 相当的稀盐酸)，氨试液
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超过 2mL，或加入其他试剂进行处理者，除另有规定外，对照液中应取同样同量的试剂置

瓷皿中蒸干后，加醋酸盐缓冲液（pH3.5）2mL 与水 15mL，微热溶解后，移至纳氏比色管

中，加标准铅溶液一定量，在用水稀释成 25mL。 
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