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【核心考点 029】索氏提取器

可只做与本考点相关的小题（已标蓝），文末附答案与解析。

1．（2019·全国 II 卷）咖啡因是一种生物碱（易溶于水及乙醇，熔点 234.5℃，100℃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 1%~5%、单宁酸（Ka约为 10−6，易溶于水及乙醇）约 3%~10%，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 2 上升至球形冷凝管，冷凝后滴入滤纸套筒 1

中，与茶叶末接触，进行萃取。萃取液液面达到虹吸管 3 顶端时，经虹吸管 3 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 1 中，研细的目的是______________，圆底烧瓶中加入 95%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______________。
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2．（2025·山东泰安·模拟预测）硼氢化钠(NaBH4)可溶于异丙胺或水，常温下与水缓慢反应，与酸剧烈反应，强碱环境

下能稳定存在，在有机合成中被称为“万能还原剂”。已知：CH3ONa 难溶于异丙胺，常温下与水剧烈反应；硼酸三甲酯

[B(OCH3)3]，沸点为 68℃；异丙胺熔点为-101℃，沸点为 33℃。实验室制备、提纯、分析 NaBH4纯度的步骤如下，请

结合信息回答问题。

(1)连接图一装置并检验气密性，制备 NaBH4.操作①，升温到 110℃，打开搅拌器快速搅拌，将融化的 Na 快速分散到石

蜡油中，目的是_____。然后升温到 200℃，操作②，充分反应后制得 NaH。继续升温到 240℃，操作③，向A 容器中

滴入硼酸三甲酯，充分反应后，降温后离心分离得到 NaBH4 和 CH3ONa 的固体混合物，其化学反应方程式为_____。

上述操作①、操作②、操作③正确顺序为_____(填序号)。

A．打开 K１，通入 H2一段时间，关闭 K1

B．打开 K2，通入 N2一段时间，关闭 K２

C．打开 K2，通入 N2，打开 K3

(2)NaBH4可采用索氏提取法提纯，其装置如图二所示。实验时将 NaBH4和 CH3ONa 的固体混合物放入滤纸套筒 1 中，

烧瓶中异丙胺受热蒸发，蒸汽沿导管 2 上升至球形冷凝管，冷凝后滴入滤纸套筒 1 中，再经导管 3 返回烧瓶，从而实

现连续萃取。当萃取完全后，NaBH4 在_____(填“圆底烧瓶”或“索氏提取器”)中。分离异丙胺和 NaBH4 并回收溶剂方法

是_____。

(3)NaBH4样品纯度分析。

①取 9.00gNaBH4 产品(杂质不参与反应)溶于_____。

(3)NaBH4样品纯度分析。

溶液配成 100mＬ，取 2.00mＬ置于碘量瓶中，加入 30.00mＬ0.1000mol·L-1KIO3溶液充分反应，产物中含有 NaBO2，反

应方程式为_____；

②向上述所得溶液中加入过量的 KI 溶液，向所得溶液加入几滴淀粉指示剂，用 0.2000mol·L-1Na2S2O3 标准溶液滴定至

终点，消耗标准溶液的体积为 18.00mＬ。产品中 NaBH4 的纯度为_____。(已知：KIO3+5KI+3H2SO4=3K2SO4+3I2+3H2O，

2Na2S2O3+I2=Na2S4O6+2NaI)
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3．（25-26 高三下·湖南长沙·开学考试）硼氢化钠( 4NaBH )是一种有机合成中常用试剂。实验室制备、提纯及分析 4NaBH

纯度的实验过程如下：

Ⅰ. 4NaBH 的制备。利用如图甲装置(搅拌器、加热及夹持装置略)进行如下操作。

(i)连接装置，检验气密性，装入试剂，打开 2K ，向装置中鼓入 2N ，然后升温到 110℃左右，打开搅拌器快速搅拌，将

熔化的 Na 快速分散到石蜡油中；

(ii)升温到 200℃，关闭 2K ，打开 1K 通入 2H ，充分反应后制得 NaH；

(iii)升温到 240℃，关闭 1K ，打开 2K 通入 2N ，打开 3K 向三颈烧瓶中滴入硼酸三甲酯[分子式为 3 3B(OCH ) ，沸点为 68℃]，

充分反应；

(iv)降温后，离心分离得到 4NaBH 和 3CH ONa的固体混合物。

Ⅱ. 4NaBH 的提纯。 4NaBH 可采用索氏提取法提纯，其装置如图乙所示。

将 4NaBH 和 3CH ONa的固体混合物放入滤纸套筒 1 中，烧瓶中加入异丙胺。烧瓶中异丙胺受热蒸发上升，冷凝后滴入

滤纸套筒 1 中，再经导管返回烧瓶，从而实现连续萃取。

Ⅲ.纯度分析。

步骤 1：取 m g 产品(杂质不参加反应)溶于 A 溶液后配成 200 mL 溶液，取 20 mL 置于碘量瓶中，加入 1 1mL mol/LV c 的 3KIO

溶液充分反应( 4 3 2 23NaBH 4KIO 3NaBO 4KI 6H O    )；

步骤 2：向步骤 1 反应后的溶液中加入过量的 KI 溶液，用稀硫酸调节 pH，使过量 3KIO 转化为 2I ，冷却后于暗处放置

数分钟；

步骤 3：向步骤 2 所得混合液中加入缓冲溶液 B，调 pH 至约 5.0，加入几滴淀粉溶液，用 2mol/Lc 2 2 3Na S O 标准溶液滴

定至终点，消耗溶液 2mLV ( 2 2 3 2 2 4 62Na S O I 2NaI Na S O   )。



4

已知，部分物质的性质如下表。

物质 4NaBH NaH 3CH ONa 异丙胺

性质

固体，可溶于异丙胺或水，

常温下与水缓慢反应，与

酸剧烈反应，强碱环境下

能稳定存在

固体，强还原性，

与水剧烈反应

固体，难溶于异丙

胺，常温下与水剧烈

反应

有机溶剂，

沸点 33℃

(1)图甲中仪器 a 的名称为_______。

(2)写出 NaH 与 3 3B(OCH ) 反应的化学方程式：_______。

(3)实验Ⅰ中使用空气冷凝管，而不是用水冷凝管，原因可能是_______。

(4)下列有关说法不正确的是_______(填标号)。

A．实验Ⅰ中，将 Na 分散到石蜡油中的目的是增大 Na 与 2H 的接触面积，加快反应速率

B．实验Ⅰ中，取(Ⅱ)中产物加入水中，观察是否有 2H 产生，从而判断 NaH 中是否残留 Na

C．实验Ⅱ中，异丙胺蒸气沿导管 3 上升至球形冷凝管中，冷凝后滴入滤纸套筒 1 中，再经导管 2 返回烧瓶，从而

实现连续萃取

D．实验Ⅱ中，萃取完全后， 4NaBH 在圆底烧瓶中，可通过蒸馏分离异丙胺和 4NaBH 并回收溶剂

(5)与常规的萃取相比，索氏提取法的优点是_______。

(6)实验Ⅲ中，根据下列所给试剂，判断“A 溶液”和“缓冲溶液 B”分别为_______、_______(填标号)。( 3CH COOH的 ap 5K  ，

3 2NH H O 的 bp 5K  )

A．稀硫酸

B．NaOH 溶液

C． 4NH Cl和 3 2NH H O 混合液(溶质物质的量之比为 1:1)

D． 3CH COOH和 3CH COONa 混合液(溶质物质的量之比为 1:1)

(7)产品中 4NaBH 的纯度为_______%(用含 1c 、 1V 、 2c 、 2V 、m 的代数式表示)；滴入 2 2 3Na S O 标准溶液时，若长时间振

荡可能导致测定结果_______(填“偏高”或“偏低”)。
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4．（24-25 高二下·浙江温州·期末）硼氢化钠（ 4NaBH ）是一种常见的还原剂，常温下易与水反应，可溶于异丙胺（沸

点 33 C ，易燃），某探究小组采用偏硼酸钠（ 2NaBO ）为主要原料制备 4NaBH ，其实验流程如图：

(1)在“合成”反应加料之前，需要通入氩气并将反应器加热至100 C 以上，该操作的目的是______。

(2)“萃取”时，可采用索氏提取法，其装置如图所示，仪器 a 的名称为______。

(3)上述流程中能循环利用的物质是______。

(4)下列说法正确的是______。

A．“合成”步骤的主要化学方程式为： 2 2 2 4 2 3NaBO 2SiO 4Na 2H NaBH 2Na SiO   
高温

B．用上述索氏提取器“萃取”的过程中，烧瓶下方垫石棉网，使用酒精灯加热

C．“蒸馏”操作利用了异丙胺和硼氢化钠的沸点差异将两者分开

D．通 2H 前，需将 Na 打散在石油醚中的目的是增大Na 与 2H 的接触面积，加快反应速率

(5)实验测定 4NaBH 的纯度步骤如下：

步骤 1：取11.40g产品（杂质不参加反应）溶于NaOH 溶液后配成 200mL溶液，取 2.00mL置于碘量瓶中，加入

30mL0.1000mol / L的 3KIO 溶液充分反应。（ 4 3 2 23NaBH 4KIO 3NaBO 4KI 6H O    ）

步骤 2：向步骤 1 反应后溶液中加入过量的KI溶液，用稀硫酸调节 pH ，使过量 3KIO 转化为 2I ，冷却后于暗处放数分

钟。

步骤 3：将步骤 2 所得混合液调 pH 约为 5.0，加入几滴淀粉，用 2 2 30.2000mol / L Na S O 标准溶液滴定至终点，消耗溶液

18.00mL。（ 2 2 2 3 2 4 6I 2Na S O 2NaI Na S O   ）

①按照先后顺序对本实验的滴定操作排序：______

滴定管检漏蒸馏水洗____________ a  __________________

a.加液至“0”刻度以上 2 ~ 3mL处

b.调整液面至“0”刻度或“0”刻度下方，记录读数

c.倾斜转动滴定管，使标准液润湿滴定管内壁，将润洗液从下口排出
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d.赶出尖嘴部分气泡

e.向酸式滴定管中加 2 2 33 ~ 5mL Na S O 标准液

f.向碱式滴定管中加 2 2 33 ~ 5mL Na S O 标准液

g.左手控制活塞，右手振荡锥形瓶

h.左手挤压玻璃珠，右手振荡锥形瓶

②计算 4NaBH 的纯度为______。

③滴入 2 2 3Na S O 标准溶液时若长时间振荡可能导致测定结果______（填“偏高”或“偏低”）
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5．（24-25 高三下·浙江·阶段练习）实验室制备、提纯、分析 NaBH4纯度的步骤如下。

Ⅰ．NaBH4的制备。利用如图甲装置(加热及夹持装置略)进行操作：

(i)连接装置，检验气密性，装入试剂，打开 K2，向装置中鼓入 N2，然后升温到 110℃左右，打开搅拌器快速搅拌，将

融化的 Na 快速分散到石蜡油中；

(ii)升温到 200℃，关闭 K2，打开 K1通入 H2，充分反应后制得 NaH；

(iii)升温到 240℃，关闭 K1，打开 K2通入 N2，打开 K3 向三颈瓶中滴入硼酸三甲酯[分子式为 B(OCH3)3，沸点为 68℃]，

充分反应；

(iv)降温后，离心分离得到 NaBH4和 CH3ONa 的固体混合物。

Ⅱ．NaBH4的提纯。NaBH4可采用索氏提取法提纯，其装置如图乙所示，实验时将 NaBH4 和 CH3ONa 的固体混合物放

入滤纸套筒 1 中，烧瓶中加入异丙胺。烧瓶中异丙胺受热蒸发上升，冷凝后滴入滤纸套筒 1 中，再经导管返回烧瓶，

从而实现连续萃取。

Ⅲ．纯度分析。

步骤 1：取 mg 产品(杂质不参加反应)溶于 NaOH 溶液后配成 200mL 溶液，取 20mL 置于碘量瓶中，加入 V 1mLc1mol/L

的 KIO3溶液充分反应。( 4 3 2 23NaBH 4KIO 3NaBO 4KI 6H O    )

步骤 2：向步骤 1 反应后溶液中加入过量的 KI 溶液，用稀硫酸调节 pH，使过量 KIO3 转化为 I2，冷却后于暗处放数分

钟。

步骤 3：将步骤 2 所得混合液调 pH 约为 5.0，加入几滴淀粉，用 c2mol/LNa2S2O3 标准溶液滴定至终点，消耗溶液 V 2mL。

( 2 2 3 2 2 4 62Na S O I 2NaI Na S O   )

已 NaBH4 NaH CH3ONa 异丙胺
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知

性

质

固体，可溶于异丙胺或水，常温下

与水缓慢反应，与酸剧烈反应，强

碱环境下能稳定存在

固体，强还原

性，与水剧烈

反应

固体，难溶于异丙

胺，常温下与水剧

烈反应

有机溶

剂，沸点：

33℃

请回答：

(1)仪器 a 的名称是___________。

(2)写出 NaH 与 B(OCH3)3 反应的化学方程式___________。

(3)下列有关说法不正确的是___________。

A．将 Na 分散到石蜡油中目的是增大 Na 与 H2 接触面积，加快反应速率

B．装置乙中异丙胺蒸汽沿虹吸管 3 上升

C．装置甲应该处于无水、无氧的反应环境

D．萃取完全后，NaBH4在圆底烧瓶中，且通过蒸馏分离异丙胺和 NaBH4 并回收溶剂

(4)与常规萃取相比，用索氏提取器的优点是___________。

(5)按照先后顺序对本实验的滴定操作排序：___________。

滴定管检漏→蒸馏水洗→___________→___________→a→___________→___________→___________

a．加液至“0”刻度以上 2~3mL 处

b．调整液面至“0”刻度或“0”刻度下方，记录读数

c．倾斜转动滴定管，使标准液润湿滴定管内壁，将润洗液从下口排出

d．赶出尖嘴部分气泡

e．向酸式滴定管中加 3~5mL Na2S2O3标准液

f．向碱式滴定管中加 3~5mL Na2S2O3 标准液

g．左手控制活塞，右手振荡锥形瓶

h．左手挤压玻璃珠，右手振荡锥形瓶

(6)产品中 NaBH4的纯度为___________%。(用 1c 、V 1、 1c 、V 2、m 等数据的代数式表示)
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6．（23-24 高三上·辽宁沈阳·月考）硼氢化钠  4NaBH 是一种潜在储氢剂，在有机合成中也被称为“万能还原剂”。实验

室制备、提纯、分析 4NaBH 纯度的步骤如下，请结合信息回答问题。

4NaBH NaH 3CH ONa

性

质

固体，可溶于异丙胺或水，常温下与水缓慢反应，与

酸剧烈反应，强碱环境下能稳定存在

固体，强还原性，与水剧

烈反应产生 2H

固体，难溶于异丙胺，常温

下与水剧烈反应

Ⅰ． 4NaBH 的制备

先打开 2K ，向装置中鼓入 2N ，然后升温到 110℃左右，打开搅拌器快速搅拌，将融化的 Na 快速分散到石蜡油中，然

后升温到 200℃，关闭 2K ，打开 1K 通入 2H ，充分反应后制得 NaH。然后升温到 240℃，持续搅拌下通入 2N ，打开 3K ，

向三颈瓶中滴入硼酸三甲酯[分子式为  3 3
B OCH ，沸点为 68℃]，充分反应后，降温后离心分离得到 4NaBH 和 3CH ONa

的固体混合物。

(1)仪器 A 的名称是__________。

(2)写出 NaH 与  3 3
B OCH 的化学反应方程式__________。

(3)将 Na 分散到石蜡油中的目的是__________。

Ⅱ． 4NaBH 的提纯

(4) 4NaBH 可采用索氏提取法提纯，其装置如图所示。实验时将 4NaBH 和 3CH ONa的固体混合物放入滤纸套筒 1 中，烧

瓶中异丙胺（熔点： 101 ℃，沸点：33℃）受热蒸发，蒸汽沿导管 2 上升至球形冷凝管，冷凝后滴入滤纸套筒 1 中，

再经导管 3 返回烧瓶，从而实现连续萃取。当萃取完全后， 4NaBH 在__________（填“圆底烧瓶”或“索氏提取器”）中。
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(5)分离异丙胺和 4NaBH 并回收溶剂的方法是__________。

Ⅲ． 4NaBH 的纯度分析[已知  4Mr 3Na lBH 8g mo ]

步骤 1：取 49.00g NaBH 产品（杂质不参与反应），将产品溶于 X 溶液后配成 200mL 溶液，取 2.00mL置于碘量瓶中，

加入
1

330.00mL 0.1000mol L  KIO 溶液充分反应。（反应为 4 3 2 23NaBH 4KIO 3NaBO 4KI 6H O    ）

步骤 2：向步骤 1 所得溶液中加入过量的 KI 溶液，用稀硫酸溶液调节 pH，使过量 3KIO 转化为 2I ，冷却后暗处放置数

分钟。（反应为 3 2 4 2 4 2 2KIO 5KI 3H SO 3K SO 3I 3H O     ）

步骤 3：向步骤 2 所得溶液中加 3CH COOH和 3CH COONa 缓冲溶液调 pH 约为 5.0，加入几滴淀粉指示剂，用

1
2 2 30.2000mol L  Na S O 标准溶液滴定至终点，消耗标准溶液的体积为18.00mL。（反应为 2 2 2 3 2 4 6I 2Na S O 2NaI Na S O   ）

(6)X 溶液为__________（写化学式）。

(7)产品中 4NaBH 的纯度为__________％。
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7．（25-26 高二上·江苏无锡·期中）20 世纪 70 年代初，我国科学家用有乙醚从中药中提取并用柱色谱分离得到抗疟疾

有效成分青蒿素，其熔点为 156~157℃，温度超过 60℃完全失去药效(已知：乙醚沸点为 35℃)。

I.青蒿素的提取流程：

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 2 上升至装置 a，冷凝后滴入滤纸套筒 1 中，与

青蒿粉末接触，进行萃取，萃取液液面达到虹吸管 3 顶端时，经虹吸管 3 返回烧瓶，从而实现对青蒿粉末的连续萃取，

回答下列问题：

(1)装置 a 的名称为_______。

(2)与常规的萃取相比，索氏提取的优点是_______。

Ⅱ.有机物结构测定

(3)欲测定青蒿素的分子官能团类别，应选用以下哪种仪器：_______。

A．质谱仪 B．红外光谱仪 C．核磁共振氢谱 D．X 射线衍射

(4)青蒿素的结构如图，从物质结构角度解释，蒸馏提取液选用减压蒸馏装置的原因：_______。

(5)测定产品中青蒿素的纯度：取青蒿素样品 8.0g 配制成 250mL 溶液，取 25.00mL 加入锥形瓶中，再加入足量的 KI 溶

液和几滴淀粉溶液，再加入
1

2 2 30.10mol L Na S O 40mL ，蓝色恰好褪去。

已知：①青蒿素可与 NaI 反应生成碘单质；

② 2 2
2 2 3 4 6I 2S O 2I S O     ；

③M(青蒿素)=282g/mol。

则该产品中青蒿素的质量分数为_______。(写出计算过程)

Ⅲ.青蒿素分子结构修饰

(6)科学家将青蒿素还原转化为疗效更好的双氢青蒿素，其结构如图所示。分析双氢青蒿素疗效更好的原因可能为

_______。
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8．（24-25 高三下·黑龙江·阶段练习）黄连素是从黄连中提取的一种异喹啉类生物碱，可用于治疗细菌性痢疾、肠炎、

上呼吸道感染和抗疟疾等。其存在三种互变异构体，但自然界多以季铵碱的形式存在。

实验室从黄连中提取黄连素的流程如下图所示。

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 2 上升再经 4 冷凝滴入滤纸套筒 1 中，与黄连

碎末接触，进行萃取。萃取液液面达到虹吸管 3 顶端时，经虹吸管 3 返回烧瓶，实现对黄连碎末的连续萃取。

已知：a．黄连素的性质如下：

名称
分子

量
性状

熔

点℃
溶解度：克/100mL 溶剂

黄连

素
353.36

黄色针

晶
145℃

微溶于水和

醇

易溶于热水和热

醇

不溶于乙

醚

b．黄连素的盐酸盐，硫酸盐均难溶于冷水(乙酸盐除外)，易溶于热水。

回答下列问题：

(1)黄连素的醛式结构中碳的杂化方式为___________。

(2)实验时需将黄连剪碎研细，放入滤纸套筒 1 中，研细的目的是___________，索氏提取装置中用于冷凝的仪器名称为

___________。

(3)与常规的萃取相比，采用索氏提取器的优点是___________。
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(4)向蒸馏回收大部分乙醇后的浓缩液中，加入 30mL10%乙酸溶液，加热溶解，趁热抽滤。加入乙酸的目的为___________，

采用抽滤而不是普通过滤操作的原因是___________。

(5)向抽滤后的滤液中滴加浓盐酸，冷却后析出黄色晶体。为进一步提纯黄连素盐酸盐晶体，所采用的实验操作名称为

___________。

(6)得到纯净的黄连素晶体比较困难。将黄连素盐酸盐加热水至刚好溶解，煮沸，用石灰乳调节 pH 为8.5 9.8 ，冷却后

滤去杂质，滤液继续冷却到室温以下，即有针状体的黄连素析出。从平衡移动原理角度分析哪些因素促进黄连素盐酸

盐转化为黄连素：___________。
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9．（24-25 高三下·全国·开学考试）硼氢化钠  4NaBH 是制造乙硼烷和其他高能燃料的原料，以含 3 3H BO 废液为原料制

备 4NaBH 的流程如下：

已知： 4NaBH 易溶于异丙胺（ 、沸点为 33℃）。

请回答下列问题：

(1)试判断：三甲胺（ ）的沸点______异丙胺的沸点（填“大于”或“小于”），判断理由是_________。

(2) 2 4 7 2Na B O 10H O 俗称硼砂，硼砂晶体中阴离子  
2

4 5 4
B O OH


   的结构如图所示，其中硼原子的杂化方式为______。

(3)反应前，为了除去“高温炉”中的水蒸气、空气，可采用的操作是______。“高温炉”中发生反应的化学方程式为______。

(4)索氏提取法采用的装置如图所示，实验时将 4 2 3NaBH Na SiO、 放入滤纸套筒 1 中，烧瓶中装入异丙胺。实验中异丙胺

的作用为______；产品沿索氏提取器的管______（填“2”或“3”）流回圆底烧瓶。

(5)研究表明， 4NaBH 和水反应： 4 2 2 2NaBH 2H O NaBO 4H   。已知：反应物浓度减少至初始浓度一半所用时间叫

半衰期。实验测得温度、pH 对 4NaBH 溶液半衰期的影响如图所示。
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①根据图像归纳：温度、pH 影响 4NaBH 和 2H O 反应产生 2H 速率的规律是____________。

②常温下，一定量 4NaBH 与足量水反应，实际制得的 2H 产量低于理论产量，其主要原因是______（不考虑制备过程中

2H 的损失）。
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10．（23-24 高三上·甘肃·期末）硼氢化钠  4NaBH 是一种潜在储氢剂，在有机合成中被称为“万能还原剂”。实验室制备、

提纯、并测定 4NaBH 纯度的实验如下。

Ⅰ．制备

利用如图甲装置（加热及夹持装置略）进行操作：

（ⅰ）连接装置，检验气密性，装入试剂，打开 2K ，向装置中鼓入氩气，然后升温至 110℃左右，打开搅拌器快速搅

拌，将融化的 Na 快速分散到石蜡油[沸点：200～290℃]中；

（ii）升温至 200℃，关闭 2K ，打开 1K 通入 2H ，充分反应后制得 NaH ；

（ⅲ）升温至 240℃，持续搅拌下通入氩气，打开 3K 向仪器 c 中滴入硼酸三甲酯[  3 3
B OCH ，沸点为 68℃]，充分反应；

（ⅳ）降温后，分离得到 4NaBH 和 3CH ONa的固体混合物。

已知：

4NaBH NaH 3CH ONa 异丙胺

性

质

固体，可溶于异丙胺或水，常温

下与水缓慢反应，与酸剧烈反

应．强碱性环境下能稳定存在

固体，强还原

性，与水剧烈

反应

固体，难溶于异丙

胺，常温下与水剧

烈反应

有机溶

剂，沸点：

33℃

(1)仪器 c 的名称是__________；仪器 a 中的液体能顺利流下，原因是__________。

(2)石蜡油的作用是__________；甲中使用空气冷凝器而不是水冷凝器．原因是当蒸馏物沸点超过 140℃时，冷凝管会

因__________而炸裂。

(3)图甲装置中 d 处存在两大缺陷：①__________；②__________。

(4) 2NaBO 、 2SiO 、Na 和 2H 反应也可以制备 4NaBH ，其化学方程式为__________。

(5)  3 3
B OCH 中 B、O 的杂化方式分别为__________、__________； 4BH

的空间结构为__________。

Ⅱ． 4NaBH 的提纯

(6) 4NaBH 可采用索氏提取法提纯，其装置如图乙所示，实验时将 4NaBH 和 3CH ONa 的固体混合物放入滤纸套筒中，烧

瓶中加入异丙胺。索氏提取法提纯的原理：烧瓶中的异丙胺受热蒸发，蒸汽沿导管__________[填图乙上的阿拉伯数字，
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下同]上升，冷凝后滴入滤纸套简中，再经导管__________返回烧瓶，从而实现连续萃取。萃取完全后， 3CH ONa在

__________（填“圆底烧瓶”或“索氏提取器”）中。

Ⅲ．纯度分析

(7)在强碱性条件下，常用 4NaBH 与 3Au  生成单质 Au，已知反应后硼元素以 2BO
形式存在，反应前后硼元素化合价不

变，且无气体生成，则发生反应的离子方程式为__________。若取m g 产品生成了质量为 b g 的单质 Au，则产品中 4NaBH

的纯度为__________（列出算式即可）。
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参考答案

1．（2019·全国 II 卷）咖啡因是一种生物碱（易溶于水及乙醇，熔点 234.5℃，100℃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 1%~5%、单宁酸（Ka约为 10−6，易溶于水及乙醇）约 3%~10%，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。

【答案】 增加固液接触面积，提取充分 沸石 乙醇易挥发，易燃 使用溶剂少，可连续萃取（萃取

效率高） 乙醇沸点低，易浓缩 AC 单宁酸 水 升华

【详解】（1）萃取时将茶叶研细可以增加固液接触面积，从而使提取更充分；由于需要加热，为防止液体暴沸，加热

前还要加入几粒沸石；

（2）由于乙醇易挥发，易燃烧，为防止温度过高使挥发出的乙醇燃烧，因此提取过程中不可选用明火直接加热；根据

题干中的已知信息可判断与常规的萃取相比较，采用索式提取器的优点是使用溶剂量少，可连续萃取（萃取效率高）；

（3）乙醇是有机溶剂，沸点低，因此与水相比较乙醇作为萃取剂的优点是乙醇沸点低，易浓缩；蒸馏浓缩时需要冷凝

管，为防止液体残留在冷凝管中，应该选用直形冷凝管，而不需要球形冷凝管，A 正确，B 错误；为防止液体挥发，

冷凝后得到的馏分需要有接收瓶接收馏分，而不需要烧杯，C 正确，D 错误，答案选 AC。

（4）由于茶叶中还含有单宁酸，且单宁酸也易溶于水和乙醇，因此浓缩液中加入氧化钙的作用是中和单宁酸，同时也

吸收水；

（5）根据已知信息可知咖啡因在 100℃以上时开始升华，因此该分离提纯方法的名称是升华。

2．（2025·山东泰安·模拟预测）硼氢化钠(NaBH4)可溶于异丙胺或水，常温下与水缓慢反应，与酸剧烈反应，强碱环境

下能稳定存在，在有机合成中被称为“万能还原剂”。已知：CH3ONa 难溶于异丙胺，常温下与水剧烈反应；硼酸三甲酯

[B(OCH3)3]，沸点为 68℃；异丙胺熔点为-101℃，沸点为 33℃。实验室制备、提纯、分析 NaBH4纯度的步骤如下，请

结合信息回答问题。

【答案】(1) 增大 Na 与 H2 的接触面积，加快反应速率  3 4 33

240
4NaH B OCH NaBH 3CH ONa 

℃
BAC

(2) 圆底烧瓶 蒸馏

(3) 氢氧化钠 3NaBH4+4KIO3=3NaBO2+4KI+6H2O 38%

【分析】图二装置中首先通入氮气排净空气，然后升温使得融化的 Na快速分散到石蜡油中，再升温到 200℃，通入

H2，充分反应后制得 NaH，然后升温到 240℃，持续搅拌下通入 N2，滴入硼酸三甲酯充分反应后，降温后离心分离得

到 NaBH4 和 CH3ONa 的固体混合物。

【详解】（1）打开搅拌器快速搅拌，将融化的 Na 快速分散到石蜡油中，目的是增大 Na 与 H2 的接触面积，加快反应速

率。向A 容器中滴入硼酸三甲酯，充分反应后，降温后离心分离得到 NaBH4 和 CH3ONa 的固体混合物，其化学反应方

程式：  3 4 33

240
4NaH B OCH NaBH 3CH ONa 

℃
。由于 NaBH4 还原性很强，容易与氧化剂反应，为避免空气中的氧

气与 NaBH4反应，所以先通入氮气，排尽空气；然后打开 1K ，通入氢气进行反应，制取 NaH；最后继续通入氮气，

确保无氧环境，打开 3K ，加入硼酸三甲酯制取 4NaBH ，故顺序为：BAC。

（2）NaBH4 可溶于异丙胺，CH3ONa 难溶于异丙胺，故萃取完全后，NaBH4随同异丙胺在圆底烧瓶中。由于异丙胺和
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NaBH4互溶，所以分离回收的方法是蒸馏。

（3）①根据题意可知，NaBH4常温下与水缓慢反应，与酸剧烈反应，强碱环境下能稳定存在，所以产品可以溶解于氢

氧化钠溶液中。NaBH4 是还原剂与 KIO3作氧化剂，二者反应的方程式为： 4 3 2 23 4 3 4 6H ONaBH KIO NaBO KI    。

②由反应 2 2 2 3 2 4 6I 2 S O 2 S ONa NaI Na   知，步骤 2 生成 2I 物质的量为：

  3
2 2 3

1 1n S O 0.2 / L 0.018L 1.8 10
2 2

Na mol mol     。根据 3 2 4 2 4 2 25 3H 3K 3I 3H OKIO KI SO SO     知，过量的 3KIO

物质的量为
3 41 1.8 10 6 10

3
mol mol     ，与 NaBH4反应的 KIO3物质的量为

4 30.1 / L 0.03L 6 10 2.4 10mol mol mol      ，由 4 33 ~ 4NaBH KIO 知，2.00mL 溶液中 NaBH4 物质的量为 31.8 10 mol ，

产品中 NaBH4 的纯度为
3 1001.8 10 38g /

2.00 100% 38%
9.00g

mLmol mol
mL

  
  。

3．（25-26 高三下·湖南长沙·开学考试）硼氢化钠( 4NaBH )是一种有机合成中常用试剂。实验室制备、提纯及分析 4NaBH

纯度的实验过程如下：

【答案】(1)恒压滴液漏斗或恒压分液漏斗

(2) 3 3 4 34NaH B(OCH ) NaBH 3CH ONa


 

(3)蒸气温度与水温相差较大，容易导致冷凝管炸裂

(4)BC

(5)节约溶剂，可连续、重复、多次萃取，萃取效率高

(6) B D

(7) 1 1 2 219(6 )
4
cV c V
m


偏低

【分析】首先向装置中通入氮气排净空气，然后升温使得熔化的 Na 快速分散到石蜡油中，再升温到 200℃，通入 2H ，

充分反应后制得 NaH，然后升温到 240℃，通入 2N ，滴入硼酸三甲酯充分反应，降温后离心分离得到 4NaBH 和 3CH ONa

的固体混合物。

【详解】（1）仪器 a 的名称是恒压滴液漏斗。

（2）240℃时 NaH 与 3 3B(OCH ) 反应生成 4NaBH 和 3CH ONa，化学方程式为 3 3

Δ
4NaH B(OCH ) 4 3NaBH 3CH ONa 。

（3）反应过程中温度高达 240℃，蒸气温度较高，为防止冷凝管内外温差大而炸裂，需使用空气冷凝管。

（4）钠熔化后分散在石蜡油中，增大了钠与氢气反应的接触面积，加快反应速率，A 项正确；氢化钠也可以与水反应

放出氢气，B 项不正确；实验Ⅱ中，异丙胺蒸气沿导管 2 上升至球形冷凝管中，冷凝后滴入滤纸套筒 1 中，再经导管 3

返回烧瓶，从而实现连续萃取，C 项不正确；异丙胺与 4NaBH 的沸点不同，可通过蒸馏分离异丙胺和 4NaBH 并回收溶

剂，D 项正确。

（5）索氏提取法中溶剂可循环使用，不需要多次更换溶剂，因此节约溶剂，可连续、重复、多次萃取，萃取效率高。
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（6） 4NaBH 在强碱环境下稳定，遇酸剧烈反应，因此溶解样品的 A 溶液为 NaOH 溶液，选 B；缓冲溶液 B 需要 pH=5.0，

3CH COOH 的 p 5aK  ，等物质的量 3CH COOH 和 3CH COONa的缓冲液可以认为    -
3 3CH COOH = CH COOc c ，则

     
   
+ -

3 + 5
a 3

3

H CH COO
CH COOH = = H =1.0 10

CH COOH
c c

K c
c

 ， p 5apH K  ， 3 2NH ·H O的 p 5bK  ，那 4NH Cl和 3 2NH ·H O 1:1

的话 pOH=5，pH=9，不符合要求，选 D。

（7）反应为 2 2 2 3 2 4 6I 2Na S O 2NaI Na S O   ， 2 2 32(I ) 0.5 O Na( S )n n ， 3 25I IO 6H 3I     23H O ， 2 3 1(I ) 3 (KIO )n n ，

3
3 1 2 2 3 2 2

1 1(KIO ) (Na S O ) 10 mol
6 6

n n c V    ，则与 4NaBH 反应的

3 3 3
3 1 1 2 2 1 1 2 2

1 1(KIO ) 10 mol 10 mol 10 mol
6 6

n cV c V cV c V          
 

，反应为 4 33NaBH 4KIO  2 23NaBO 4KI 6H O  ，

3
4 1 1 2 2

3 1(NaBH ) 10 mol
4 6

n cV c V      
 

，样品中

4
3NaB( H )
4

m   1 1 2 2
3

1 1 2 2

157
1 200mL 610 mol 38g/mol g
6 20mL 200

cV c V
cV c V 

          
 

，产品中 4NaBH 的纯度为

1 1 2 2
1 1 2 2

157
19(6 )6 100% %

2 4

cV c V
cV c V

m m

     
，故表达式为 1 1 2 219(6 )

4
cV c V
m


； 2 2 3Na S O 能与酸反应，滴入 2 2 3Na S O 标准溶液

时，若长时间振荡， 2 2 3Na S O 标准溶液可被氧气氧化，会使消耗 2 2 3Na S O 溶液的体积增大，导致所测剩余 3 1(KIO )n 偏大，

样品中 4 )(NaBHn 和 4 )(NaBHm 偏小，使测定结果偏低。

4．（24-25 高二下·浙江温州·期末）

【答案】(1)除去装置中的空气和水蒸气

(2)球形冷凝管或冷凝管

(3)异丙胺、偏硼酸钠

(4)ACD

(5) fc dbh 60% 偏低

【分析】 2NaBO 与 2SiO 、Na 、 2H 在合成室中反应生成 4NaBH 和 2 3Na SiO 固体混合物，加入异丙胺溶解 4NaBH ，通过

过滤除去 2 3Na SiO ，滤液经过蒸馏除去异丙胺得到产品 4NaBH ， 4NaBH 用做还原剂后产生的 2NaBO 废弃物经过提纯后

返回合成室。

【详解】（1）反应物钠易与空气中的氧气和水蒸气反应，不纯的氢气高温下容易爆炸，故在“合成”反应加料之前，需

要通入氩气中除去装置中的空气和水蒸气，故答案为除去装置中的空气和水蒸气。

（2）由图可知，仪器 a 为球形冷凝管或冷凝管，故答案为球形冷凝管或冷凝管。

（3）由分析可知，流程中能循环利用的物质是异丙胺、偏硼酸钠，故答案为异丙胺、偏硼酸钠。

（4）A．由分析知，“合成”步骤的主要化学方程式为： 2 2 2 4 2 3NaBO 2SiO 4Na 2H NaBH 2Na SiO   
高温

，故 A 正确；
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B．异丙胺的沸点为33 C 且易燃，不可使用酒精灯加热，应用热水浴加热，故 B 错误；

C．“蒸馏”的原理是利用物质的沸点差异进行分离，故 C 正确；

D．通 2H 前，将Na 打散在石油醚中的目的是增大 Na 与 2H 的接触面积，加快反应速率，故 D 正确

故答案选 ACD。

（5）① 2 2 30.2000mol / L Na S O 溶液显碱性，选用碱式滴定管，滴定操作的顺序为滴定管检漏蒸馏水洗

 2 2 30.2000mol / L Na S O 润洗加液排气泡调液面至“0”刻度或以下开始滴定，故答案为 fc dbh 。

②由 2 2 2 3 2 4 6I 2Na S O 2NaI Na S O   知，当   3 3
2 2 3 0.2000mol/L 18 10 L 3.6 10 moln Na S O       时，

3
2( ) 1.8 10 moln I   ，

再根据
- - +
3 2 2O +5I +6H =3I +3H OI 计算出

4
3(KIO )=6 10 moln  ，这是过量的 3KIO ，与 4NaBH 反应的 3KIO 的物质的量

3 4 330 10 L 0.1000mol / L 6 10 mol=2.4 10 mol        ，根据 4 3 2 23NaBH 4KIO 3NaBO 4KI 6H O    可以计算出 4NaBH

的物质的量为 31.8 10 mol ，则原样品中 4NaBH 的物质的量为
3 2001.8 10 mol 0.018mol

2
   ， 4NaBH 的纯度为

0.018 38g/mol 100% 60%
11.40
mol

g


   ，故答案为60%

③ 2 2 3Na S O 还原性强，易被空气氧化，若长时间振荡会被空气氧化使 2 2 3Na S O 浓度变小，根据②的计算过程可知，从而

测出过量的 3KIO 偏大，与 4NaBH 反应的 3KIO 偏小，导致测定结果偏低，故答案为偏低。

5．（24-25 高三下·浙江·阶段练习）

【答案】(1)恒压滴液漏斗

(2)  3 4 334NaH B OCH NaBH 3CH ONa

(3)B

(4)使用溶剂量少，可连续、重复萃取，萃取效率高

(5)fc dbh

(6)  1 1 2 219 6
4
cV c V
m


【分析】制取 NaBH4时，需先制得 NaH，再用 NaH 与 B(OCH3)3反应，生成 NaBH4 和 CH3ONa。制取 NaH 时，为防

止 Na 与空气中的 O2 反应，需先排除装置内的空气，通 N2排尽装置内的空气，然后升温到 110℃左右，打开搅拌器快

速搅拌，将融化的 Na 快速分散到石蜡油中；升温到 200℃，通入 H2，充分反应后制得 NaH；升温到 240℃，向三颈瓶

中滴入硼酸三甲酯，充分反应；降温后，离心分离得到 NaBH4和 CH3ONa 的固体混合物。

【详解】（1）仪器 a 的名称是：恒压滴液漏斗。

（2）由分析可知，NaH 与 B(OCH3)3反应，生成 NaBH4 和 CH3ONa，依据质量守恒，可得出发生反应的化学方程式：

 3 4 33
4NaH B OCH NaBH 3CH ONa   。

（3）A．Na 与石蜡油不反应，将 Na 分散到石蜡油中，可将 Na 的颗粒减小，从而增大 Na 与 H2接触面积，加快反应

速率，A 正确；
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B．在索氏提取器中，装置乙中异丙胺蒸汽从蒸汽导管 2 中上升，虹吸管 3 让萃取后的异丙胺溶液回流到烧瓶中，以保

证萃取过程的连续进行，B 不正确；

C．Na、H2都能与氧气反应，Na、NaH、NaBH4、CH3ONa 都能与水剧烈反应，所以装置甲应该处于无水、无氧的反

应环境，C 正确；

D．萃取完全后，NaBH4和异丙胺一起流入圆底烧瓶中，通过加热蒸馏可分离异丙胺和 NaBH4，并进行溶剂回收，D

正确；

故选 B。

（4）与常规萃取相比，索氏提取器溶剂用量少，且可连续萃取，则优点是：使用溶剂量少，可连续、重复萃取，萃取

效率高。

（5）按照先后顺序，本实验的滴定操作顺序为滴定管检漏→蒸馏水洗→f．向碱式滴定管中加 3~5mL Na2S2O3标准液

→c．倾斜转动滴定管，使标准液润湿滴定管内壁，将润洗液从下口排出→a→d．赶出尖嘴部分气泡→b．调整液面至“0”

刻度或“0”刻度下方，记录读数→h．左手挤压玻璃珠，右手振荡锥形瓶。故选 fc dbh。

（6）样品中的 NaBH4与 KIO3 发生反应： 4 3 2 23NaBH 4KIO 3NaBO 4KI 6H O    ，过量的 KIO3与 KI 在硫酸溶液中

发生反应：KIO3+5KI+3H2SO4=3K2SO4+3I2+3H2O，生成的 I2用 Na2S2O3 滴定，发生反应： 2 2 3 2 2 4 62Na S O I 2NaI Na S O   。

从而得出所取的 20mL 溶液中，存在下列关系式：KIO3——6Na2S2O3，则过量 KIO3的物质的量为

1
6

×c2mol/L×V 2×10-3L=
1
6
c2V2×10-3mol；NaBH4的物质的量为

200mL
20mL

×
3
4

(c1V 1×10-3-
1
6
c2V 2×10-3)mol=

1
6

×
3
4

(6c1V 1-c2V 2)×10-2mol，产品中 NaBH4的纯度为

2
1 1 2 2

1 3 (6 ) 10 mol 38g/mol
6 4 100%

g

cV c V

m

   
 =  1 1 2 219 6

4
cV c V
m


%。

【点睛】在 NaH 中，H 元素显-1 价，具有强还原性，能与水剧烈反应生成 NaOH 和 H2。

6．（23-24 高三上·辽宁沈阳·月考）

【答案】(1)球形干燥管

(2)  3 4 33

240
4NaH B OCH NaBH 3CH ONa 

℃

(3)增大 Na 与 H2 的接触面积，加快反应速率

(4)圆底烧瓶

(5)蒸馏

(6)NaOH

(7)76

【分析】装置中首先通入氮气排净空气，然后升温使得融化的 Na 快速分散到石蜡油中，再升温到 200℃，通入 H2，充

分反应后制得 NaH，然后升温到 240℃，持续搅拌下通入 N2，滴入硼酸三甲酯充分反应后，降温后离心分离得到 NaBH4

和 CH3ONa 的固体混合物。

【详解】（1）由仪器的外观可知，A 为球形干燥管；
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（2）240℃时 NaH 与 B(OCH3)3 反应生成 NaBH4和 CH3ONa,化学方程式为  3 4 33

240
4NaH B OCH NaBH 3CH ONa 

℃
；

（3）将 Na 分散到石蜡油中，可以增大 Na 与 H2 的接触面积，加快反应速率；

（4）2 为蒸汽导管，3 为虹吸管，异丙胺受热蒸发，蒸汽沿导管 2 上升至球形冷凝管，冷凝后滴入滤纸套筒 1 中，再

经导管 3 返回烧瓶，从而实现连续萃取，NaBH4可溶于异丙胺，CH3ONa 难溶于异丙胺，所以 NaBH4溶于异丙胺返回

圆底烧瓶中，即当萃取完全后，NaBH4在圆底烧瓶中；

（5）异丙胺沸点为 33℃，溶解 NaBH4形成溶液，可用蒸馏操作分离异丙胺和 NaBH4并回收溶剂异丙胺；

（6）NaBH4 在强碱环境下能稳定存在，故 X 溶液为 NaOH 溶液；

（7）过量 KIO3 转化为 I2：5I-+ -
3IO +6H+=3I2+3H2O，碘单质被 0.2000mol/LNa2S2O3 标准溶液滴定：

I2+2Na2S2O3=2NaI+Na2S4O6，，则过量的 n(KIO3)1=
1
6

n(Na2S2O3)=
1
6

×0.2000mol/L×18×10-3L，则与 NaBH4 反应的 KIO3

的物质的量为 0.1000mol/L ×30×10-3L-
1
6

×0.2000mol/L×18×10-3L，已知反应 3NaBH4+4KIO3=3NaBO2+4KI+6H2O，故产

品中 NaBH4的纯度为
-3 -3 1 3 2000.1000 30 10 mol-0.2000 18 10 mol 38g / mol

6 4 2 100%
9.00g

         
   =76%。

7．（25-26 高二上·江苏无锡·期中）

【答案】(1)冷凝管或球形冷凝管

(2)节约萃取剂，可连续萃取(萃取效率高)

(3)B

(4)青蒿素分子中含有过氧键，该结构受热易分解，减压蒸馏可以降低蒸馏温度，从而防止青蒿素分解失效

(5)70.5%

(6)双氢青蒿素引入了羟基，能与水分子形成氢键，水溶性更好

【分析】提取青蒿素时，将青蒿粉末放入索氏提取器内，加入乙醚萃取剂，然后蒸馏。实验时烧瓶中溶剂受热蒸发，

蒸汽沿蒸汽导管 2 上升至装置 a，冷凝后滴入滤纸套筒 1 中，与青蒿粉末接触，进行萃取，萃取液液面达到虹吸管 3

顶端时，经虹吸管 3 返回烧瓶，从而实现对青蒿粉末的连续萃取。

【详解】（1）装置 a 的名称为：冷凝管或球形冷凝管。

（2）青蒿粉末位于索氏提取器，萃取剂位于圆底烧瓶中，提取出来的青蒿素位于圆底烧瓶内，与常规的萃取相比，索

氏提取可连续萃取，从而提高萃取效率，节省萃取剂，故优点是：节约萃取剂，可连续萃取(萃取效率高)。

（3）A．质谱仪用于测定相对分子质量，不是官能团类别，A 不符合题意；

B．红外光谱仪能确定分子中的官能团类别，B 符合题意；

C．核磁共振氢谱用于测定有机物分子中氢原子的种类和数目，C 不符合题意；

D．X 射线衍射主要用于晶体结构研究等，与官能团类别测定无关，D 不符合题意；

故选 B。

（4）青蒿素的结构中含有过氧键，热稳定性差，则从物质结构角度考虑，蒸馏提取液选用减压蒸馏装置的原因：可以

更好地降低蒸馏温度，防止青蒿素失效。
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（5）青蒿素分子内含有-O-O-，相当于 H2O2，氧化 I-，用 Na2S2O3 还原 I-，发生反应
2 2

2 2 3 4 6I 2S O 2I S O     ，由此可

得出关系式：青蒿素—I2—2Na2S2O3，n(Na2S2O3)=0.1mol/L×0.040L=0.0040mol，则 n(青蒿素)=
1 0.0040
2
 mol=0.0020mol，

则该产品中青蒿素的质量分数为

0.0020 282g / 100%25.008.0g
250

mol mol
mL
mL




 =70.5%。

（6）与青蒿素相比，双氢青蒿素分子中引入了一个醇羟基(水溶性基团)，则疗效更好的原因可能为：双氢青蒿素引入

了羟基，能与水分子形成氢键，水溶性更好。

【点睛】有机物分子中，羟基、醛基、羧基、氨基都是水溶性基团。

8．（24-25 高三下·黑龙江·阶段练习）

【答案】(1) 2sp 、 3sp

(2) 增加固液接触面积，提取充分 球形冷凝管

(3)使用溶剂少，可连续萃取(萃取效率高)

(4) 将黄连素转化为易溶于水的乙酸盐 过滤速度快，固液分离效果好

(5)重结晶

(6)加热促进黄连素盐酸盐水解，加入石灰乳促进黄连素盐酸盐水解生成黄连素

【分析】利用索式提取将黄连粉末中的黄连素萃取出，得到含有黄连素的提取液，将提取液蒸馏浓缩，得到浓缩液，

向浓缩液中加入乙酸，黄连素和乙酸反应得到易溶于水的黄连素的乙酸盐，趁热过滤后，向含有黄连素的乙酸盐的滤

液中加入盐酸得到黄连素的盐酸盐。

【详解】（1）黄连素的醛式结构中，碳原子形成双键或形成饱和碳原子，则碳的杂化方式为 2sp 、 3sp ；

（2）实验时需将黄连剪碎研细，可以增加固液接触面积，便于充分提取黄连素；由装置图可知，索氏提取装置中用于

冷凝的仪器为球形冷凝管；

（3）由题中索氏提取装置的原理可知，萃取液液面达到虹吸管 3 顶端时，会经虹吸管 3 返回烧瓶，则在萃取过程中，

使用溶剂少，同时实现对黄连碎末的连续萃取，萃取效率较高，故与常规的萃取相比，采用索氏提取器的优点是：使

用溶剂少，可连续萃取(萃取效率高)；

（4）由分析可知，加入乙酸，黄连素和乙酸反应得到易溶于水的黄连素的乙酸盐；采用抽滤，过滤速度快，固液分离

效果好；

（5）向抽滤后的滤液中滴加浓盐酸，冷却后析出黄色晶体，可以利用重结晶的方法进一步提纯黄连素盐酸盐晶体；

（6）将黄连素盐酸盐加热水至刚好溶解，加热促进黄连素盐酸盐水解；用石灰乳调节 pH 为8.5 9.8 ，促进黄连素盐酸

盐水解生成黄连素。

9．（24-25 高三下·全国·开学考试）

【答案】(1) 小于 异丙胺分子间能形成氢键（合理即可）

(2) 2 3sp sp、
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(3) 通入干燥的 2N （合理即可） 2 4 7 2 2 4 2 3Na B O 16Na 8H 7SiO 4NaBH 7Na SiO   
高温

(4) 作萃取剂 3

(5) pH 相同，温度越高，产生 2H 速率越大；温度相同，pH 升高，产生 2H 速率越小（合理即可） 随着反应

进行，pH 升高，产生 2H 速率减小， 4NaBH 不能完全反应（合理即可）

【详解】（1）异丙胺含有 N H 键，异丙胺分子间能形成氢键，而三甲胺分子中没有 N H 键，分子间不能形成氢键，

分子间氢键的存在会使物质的沸点升高，所以三甲胺的沸点小于异丙胺的沸点。

（2）

根据 ，部分 B 原子与 3 个 O 原子成键、部分 B 原子与 4 个 O 原子成键，硼原子

的杂化方式为 2 3sp sp、 。

（3）通入干燥氮气排除空气和水蒸气，避免钠与水蒸气、空气反应。由题意可判断，反应物有 2 4 7 2 2Na B O Na H SiO、 、 、 ，

产物有 4 2 3NaBH Na SiO、 ，配平可得 2 4 7 2 2 4 2 3Na B O 16Na 8H 7SiO 4NaBH 7Na SiO   
高温

。

（4）索氏提取器中 2 为蒸汽导管，3 为虹吸管，异丙胺受热蒸发，蒸汽沿导管 2 上升至球形冷凝管，冷凝后滴入滤纸

套筒 1 中，再经导管 3 返回烧瓶，从而实现连续萃取； 4NaBH 易溶于异丙胺，所以萃取完全后，经导管 3 返回圆底烧

瓶中。

（5）当 pH 一定时，随着温度升高，NaBH4 溶液的半衰期逐渐减小，半衰期越小，反应物浓度减少到一半所需时间越

短，NaBH4 与水反应的速率越快，产生 2H 速率越大, 当温度一定时，pH 越大，NaBH4溶液的半衰期越大，半衰期越大，

NaBH4与水的反应速率越慢，产生 2H 速率越小。

4NaBH 和水反应： 4 2 2 2NaBH 2H O NaBO 4H   ， 2NaBO 是弱酸强碱盐，其水溶液呈碱性，随着反应进行，碱性增

强，溶液的 pH 增大，根据①中得出的规律，NaBH4 和 H2O 反应产生 2H 的速率减慢，反应未完全进行，所以实际产生

的 2H 量低于理论产量。

10．（23-24 高三上·甘肃·期末）

【答案】(1) 三颈烧瓶 三颈烧瓶和漏斗中的气体相通，压强相等

(2) 作反应的溶剂 温差大

(3) 未接干燥管 无氢气处理装置

(4) 2 2 2 4 2 3NaBO 2SiO 4Na 2H NaBH 2Na SiO    
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(5) 2sp 3sp 正四面体形

(6) 2 3 索氏提取器

(7) 3
4 2 28Au 3BH 24OH 8Au 3BO 18H O       

3 38 100
8 197

b
m





％

【分析】装置中首先通入氩气排净空气，然后升温使得融化的 Na 快速分散到石蜡油中，再升温到 200℃，通入 2H ，

充分反应后制得 NaH ，然后升温到 240℃，持续搅拌下通入 2N ，滴入硼酸三甲酯充分反应后，降温后离心分离得到

4NaBH 和 3CH ONa的固体混合物。

【详解】（1）

仪器 c 的名称是三颈烧瓶；仪器 a 中的液体能顺利流下，原因是三颈烧瓶和漏斗中的气体相通，压强相等；

（2）将 Na 分散到石蜡油中，作反应的溶剂，可以增大 Na 与 H2的接触面积，加快反应速率；蒸馏物沸点过高时避免

冷凝管通水冷却导致玻璃温差过大而炸裂；

（3）①未接干燥管，NaH 与 4NaBH 都能与水反应；②无氢气尾气处理装置，氢气易燃易爆炸；

（4） 2NaBO 、 2SiO 、Na 和 2H 反应，也可以制备 4NaBH ，Na 化合价升高， 2H 化合价降低，其化学方程式为：

2 2 2 4 2 3NaBO 2SiO 4Na 2H NaBH 2Na SiO    

（5）  3 3
B OCH 中 B 形成 3 个σ键且无孤电子对，O 形成 2 个σ键且有 2 对孤电子对，B、O 的杂化方式分别为 2sp 、 3sp ；

4BH
中 B 的价层电子对数为

3 1 1 44 4
2

  
  ，无孤电子对，故 4BH

的空间结构为正四面体形；

（6）由装置结构可知，烧瓶中异丙胺受热蒸发，蒸汽沿导管 2 蒸汽导管上升至球形冷凝管，冷凝后滴入滤纸套筒 1 中，

再经导管 3 虹吸管返回烧瓶，从而实现连续萃取。 4NaBH 可溶于异丙胺、而 3CH ONa难溶于异丙胺，故当萃取完全后，

4NaBH 随异丙胺进入在圆底烧中， 3CH ONa在索氏提取器中；

（7）NaBH4 与 Au3+发生氧化还原反应生成 NaBO2和 Au，反应前后 B 的化合价不变，H 元素化合价由-1 价变为 0 价，

Au3+由+3 价变为 0 价，结合转移电子守恒则离子方程式为：
3

4 2 28Au 3BH 24OH 8Au 3BO 18H O        ；

   4 4
3 bg 3b 3b 3b 38n NaBH = = mol m NaBH = 38g/mol= g
8 197g/mol 8 197 8 197 8 197


  

  
， 4NaBH 的纯度为

3 38 100
8 197m

b



％。


