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实验一  二氧化碳临界状态观测及 P—V—T关系测定 

 
一、实验目的 

1、了解CO2临界状态的观测方法，增加对临界状态概念的感性认识。 
2、加深对理论课所讲的工质的热力学状态：凝结、汽化、饱和状态等基本概念的理

解。 
3、掌握CO2的P—V—T关系的测定方法，学会用实验测定实际气体状态变化规律的

方法和技巧。 
4、学会活塞式压力计，恒温器等部分热工仪器的正确使用方法。 

二、实验原理 
对于真空气体，因分子间引力的作用，若把实验温度降到一定程度后，将会出现液

化现象，如果对真空气体的PVT行为作一完整的测定。就能进一步反应出真空气体的液

化过程及另一重要的物理性质——临界点。如图 1 所示，以CO2为例所测的P—V标准曲

线图。分析真空气体的性质。 
对理想气体P—Vm图上的恒温线应为“PVm = RT = 常数”的曲线，不同温度只是对

应的常数不同而已。然而，对于真空气体，恒温线一般分为三种类型：即t > tc、t = tc、t < 
tc（tc为临界温度）。对CO2来说，分类的的温度界线是 31.1℃。 

对简单可压缩系统，当工质处于平衡状态时，其状态分布函数 P、V 之间有：F（p、
v、t）=0，或 t =（p、v）。 

本实验就是根据上式，采用等温方法来测定CO2的P、V之间的关系从而找出CO2的P
—V—T的关系。 

 
图 1  CO2的P—V关系图 
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三、实验设备及说明 
1、整个实验装置由压力台、恒温器和试验台本体及其防护罩三大部分组成，如图 2

所示。 

 

图 2  CO2试验系统图 
1—恒温水浴       2—恒温水套    3—温度计      4—承压玻璃管（水银、CO2）  
5—摇把           6—压力计      7—油杯阀门进    8—进本体油路的控制阀门  
9—压力表阀门     10—高压容器   11—油缸 

2、实验中由压力台送来的压力油进入高压容器的玻璃杯上部，有水银进入予先装带

CO2气体的承压玻璃管CO2被压缩。其中容积是通过压力台上的活塞杆的进退来调节，温

度由恒温器供水夹套里的水温来调节。 
3、实验工质二氧化碳的压力由装在压力台上的压力表读出，温度由插在恒温水套中

的温度计读出。 
四、实验的内容及步骤 

1、按图二装好的实验设备，并开启实试台本体上附带的日光灯。 
2、使用恒温器调定温度，让温度恒定在实验温度条件下。 
3、加压前的准备： 
因为压力台的油缸容量比实际台本体的油压室容量小得多，需要多次从油杯里抽油。

再向主容器充油，才能在压力表上显示压力读数。压力台抽油、充油的操作过程非常重

要，若操作失误。不但加不上压力还会损坏试验设备，所以务必认真掌握。 
其步骤如下： 
（1）关压力表及进入本体油路的两个阀门，开启压力台上的油杯的进油阀。 
（2）摇退压力台上的活塞螺杆，直到螺杆全部退出，这时压力台油缸中投满了油。 
（3）先关闭油杯阀门，然后开启压力表和进入本体油路的两个阀门。 
（4）摇进活塞螺杆，向本体充油，如此反复，直至压力表上有压力读数为止。 
（5）再次检查油杯阀门是否关好，压力表及本体油路阀门是否开启，若都已稳定，

即可实验。 
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4、测定低于临界温度（t < tc）的恒温线。 
（1）使用恒温器调定 t = 20℃，并要维持恒温。 
（2）压力记录从承压玻璃可读取到数值开始。当玻璃管内水银计升起来后，应足够

缓慢地摇进活塞螺杆，以保证恒温条件，否则来不及平衡，读数不准。 
（3）按照适当的压力间隔读取 h 值至压力 P = 9.8Mpa。 
（4）注意加压后，CO2的变化，特别是注意饱和压力和饱和温度的对应关系，液化、

汽化等现象，要将测得的实验数据及观察到的现象一并填入表一。 
（5）测定 t = 25℃或 t = 27℃下饱和温度和饱和压力的对应关系。 
5、观察临界现象，测定临界等温线和临界参数。 
为观察临界现象，确定临界等温线，（tc = 31.1℃）需要从高于及低于临界温度两方面

向临界等温线逼近，观察临界点附近的现象，以便判断是高于还是低于临界温度，并作

出完整的等温线。 
在靠近临界点时，略低于临界温度，可以看到稳定汽液两相分化，但相界面的观察

困难（两相折光性质差异近于消失）。汽、液两相的沉降分离、液滴合并（或气泡合并）

困难，需要十分仔细和缓慢的操作与观察才能看到这种汽液两相分辩困难的现象。即所

谓的“汽液模糊现象”。 
同样，在略低于临界温度并靠近临界点附近。当确实观察到有少量液相并看清相界

面之后，摇进油压机手柄，动作幅度要小，只细微地改变CO2的总体积，即完成了由汽相

到全部为液相的转变过程。在这个过程中，我们看不到相界面的移动，只能按过程发生

后相界面的消失断定已成为单相，与前面相类似，也可由少量液相迅速地全部转变为汽

相，这种由于相变热近于零及两相摩尔体积差近于零，而只需细微改变CO2总体积，由一

相到另一相的全部转化，称“整体现象”。 
在等于或略高于临界温度的临界点附近，看不到稳定的汽、液两相的分化，但这时

如果从比临压力高一些的条件开始，迅速而小幅度地向后摇动油压机手柄，压降至临界

压力或临界压力的某一范围内，CO2在一极短的绝热膨胀过程中会因温度暂时降低临界温

度以下出现“起雾”现象；由于热交换“雾”立即消失，这种“瞬间倒退液化现象是与

混合现象”本质上不同的。 
临界性质测定及临界点附近现象的观察至少要测两根等温线。从经验临界温度等温

线作起，如果看到的是非临界温度以下的临界点附近特有现象，则下一根等温线作降低

0.2℃的，如果观察到的是低于临界温度的临界点附近特有现象，则提高 0.2℃，后作下一

根等温线。 
找到临界温度后，在该温度下仿照第 4 步测出数据并将数据填入表一并在该曲线的

捌点处找出临界压力Pc和临界比容v c。 
6、测定高于临界温度（t = 40℃> tc）时的等温线，并将数据填入表一。 

五、实验记录及数据处理 
1、实验记录列在表一。 
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表一  实验数据及现象记录表 
t = 20℃ t = 25℃（27℃） 临界温度 附近测得的等温线 t = 40℃ 序 

号 P h 现象 P h 现象 P h 现象 P h 现象 P h 现象 

1                

2                

3                

4                

5                

6                

7                

8                

9                

10                

11                

12                

13                

14                

 
2、数据处理： 
（1）测定承压玻璃管内CO2的质面比常数K的值。 
由于充进承压玻璃管内的CO2质量不便于测量。而玻璃管内截面积（A）又不易测准。

因而实验中采用间接办法来确定CO2的比容，其首先由承压玻璃管内CO2柱的高度来度

量，而后再根据承压玻璃管内径均匀，截面积不变等条件换算得出，认为CO2的比容v与
其高度是一种线性关系。具体如下： 

a）已知CO2液体在 20℃，9.8Mpa时的比容： 
v（20℃，9.8Mpa）= 0.00117m3/kg 

b）如前操作实地测出本实验台在 20℃，9.8Mpa时的CO2液柱高度△ho（m）（注意玻

璃水套上刻度的标证法） 

c）因为： kgm
m

AhmpaCv /00117.0)8.920( 3
0 =

°Δ
=°  

所以： 

)/(
00117.0

3mkgKh
A
m

=
°Δ

=  

那么任一温度，压力下CO2的比容为： 

K
hv Δ

=  
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（3）将实验测定的临界比容 和理论计算值一并填入表二并分析之间的差异及原

因。 

cv

表二  临界比容值  )/( 3 kgmvc

标准值 
0.00216 

实验值 
c

c
c p

RT
v =  

c

c
c p

RT
v

8
3

=  

    

 
六、思考题 

1、请试实验工质二氧化碳的压力如何从外界送入？ 
2、实验中对减少实验误差采用哪些措施？ 
3、如何才能观察到“汽液模糊现象”？ 
4、请解释实验观察到的现象？ 
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实验二  汽液平衡数据的测定 
 

汽液平衡关系是精馏、吸收等单元操作的基础数据。只有少数物系由相应定律得到

平衡关系，而大量的汽液平衡数据不能由纯理论计算得到，需要由实验测定。实验测定

方法有两类：间接法——其中有露点未能、泡点法和总压法等，它不直接测定汽相组成，

而是由 Gribbs·Duhem 公式间接算出；直接法——其中有静态法、流动法和循环法等，它

是直接测定一定压力（或温度）下的汽液两相组成和温度（或压力）。本实验用汽液平衡

釜，采用循环法测定一定压力下的二元物质的汽液平衡数据。 
一、实验目的 

1、掌握二元物系汽液平衡数据的测定方法。 
2、学会（用计算机）求解活度系数方程式，并进行汽液平衡数据的关联。 

二、基本原理及计算公式 
尽管用循环测汽液平衡数据的平衡釜形式多种多样，但基本原理如图 1 所示。当体

系达到稳定状态时，A、B 两个容器内的组成就不随时间而改变。这时两容器同时取样分

析其组成就可获得该物系的汽液平衡数据。 

 

图 1  循环釜原理示意图 
A—蒸馏瓶         B—接收瓶 

达到平衡状态时，每一组分在各相中的化学位相等，即逸度相等。对于二元两相平

衡，其热力学基本关系式为： 

V
i

L
i ff =  

)2,1( == ixPPy i
s

i
s
iiii ϕγϕ  

常压下，汽相可视为理想气体， 。故 1,1 == s
ii ϕϕ

)2,1( == ixPPy i
s

iii γ  
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此式 为纯组分的饱和蒸汽压，由 Antoine 公式求得： s
iP

)(ln mmHgpCt
tC

B
AP s

i
i

i
i

s
i °

+
−=  

iγ 为活度系数，表示实际溶液的对理想溶液的偏离，可由活度系数方程计算： 

Vanlavar 式 

                  
2

221

112

12
1

)1(
log

xA
xA

A

+
=γ          A →  ∧

  
2

112

221

21
2

)1(
log

xA
xA

A

+
=γ  

Wilson 式： 

)()ln(ln
1212

21

2121

12
221211 xAx

A
xAx

AxxAxy
+

−
+

++−=  

)()ln(ln
2121

12

1212

21
112122 xAx

A
xAx

AxxAxy
+

−
+

++−=  

Wilson 方程是非线性方程，必用计算机求解。 
三、实验装置 

测定汽液平衡数据的方法很多，循环法应用最广泛。循环釜的形式也很多，如 othmer
釜，Rose 釜，Ellis 釜等。ellis 釜如图 2 所示，Rose 釜如图 3 所示。 

 
                    图 2                                 图 3 
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四、实验步骤 
1、从加料口加入物料，加料的总量以物料沸腾时刚好与蛇管的喷出口下沿相切为宜。 
2、打开冷却水。 
3、接通平衡釜加热电源，采用调压变压器控制升温速度，缓慢加热（加热快易造成

暴沸甚至炸裂平衡釜）。 
4、观察室温、大气压，调节稳压装置，使釜内压力一直保持在新测定压力下。 
5、调节阿贝折光仪，使其处于随时可测定状态。 
6、观察釜内沸腾情况，待达到稳定后，同时取汽相样、液相样品测定其折光指数，

查出组成。 
7、从釜中取出 20ml 釜液，再加入适当的液体，以改变釜内混合液组成，待达到新

的平衡取样测折光率。此步骤重复多次。 
8、实验完毕，先停止加热，稍过一会再关闭冷冲水，关掉电源装置通大气，清洗实

验设备，整理实验台。 
五、数据处理 

1、实验校正： 
由于温度计不能全浸在介质中，故对露出部分引起的误差，需要校正，校正公式为： 

)( 0ttnKt −⋅=Δ ，  t实 = t + △t玻璃膨胀系数。 

其中，K = 0.000156 
      n ~ 露出部分与的温度度数。 
      t ~ 被测介质的温度。 
      t0 ~ 温度计暴露部分的读数。 
2、数据处理： 
用液相活度系数方程（按前面所给的两个方程任选其一）求出方程参数，然后计算

汽相组成 ，也可用教标中所学习其它方法求取 ，并与 比较，偏差为计y 计y 实
y

实

计实

y
yy −

=Δ  

结果列表如下 
实验结果表 

t℃ 实1χ  
实1y  

计1y  实计 yy −  > 
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六、思考题： 
1、为什么要确定模型参数，这些参数对实验工作有何作用？ 
2、理想溶液和非理想溶液有何不同，从溶液理论上解释。 
3、除已给的两个模型方程，其它模型应怎样求解？ 
4、写出多元汽液平衡式，在汽液两相不做任何近似处理的方程。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



实验三  四氯化碳测定催化剂的孔容积 
 
具有微孔结构的物质的孔容积，是微孔结构物质的重要物理性质指标之一。孔容积

这一物性指标，是催化剂和吸附剂研究及确定工艺操作条件的重要因素之一。 

多孔性物质的孔容积是指单位质量的物质颗粒内部的总孔容积，也称比孔容积，以

表示。多孔物质的孔容积可以用测其颗粒密度及真密度，然后计算此两数值之差求出；

也可利用吸附质的相对压力在 0.98 附近的吸附量，除以吸附质的密度求出；也可以用水

滴法测定。一般多孔性物质常使用四氯化碳法测定。 

sV

一、实验目的 
学会使用四氯化碳法测定催化剂孔容积的方法和基本原理。 

二、实验原理 
以四氯化碳作吸附质由样品吸附质由样品吸附四氯化碳的重量来换算样品孔体容

积。气体和蒸汽在多孔物质上的吸附，当相对压力较高时，会在孔中产生毛细管凝聚现

象。产生毛细管凝聚现象的毛细管孔径与相对压力之间的关系可用凯尔文公式表示： 

0ln( / )
A VCDSD

RT p p
σ θ−

=  

式中：D—产生凝聚现象的最大孔直径； 
      σ —凝聚液的表面张力； 
      V—凝聚液摩尔体积； 
      θ—接触角（此处可按 0 计）； 
      P—吸附质实际压力； 
      P0—在温度T时，吸附质的饱和蒸汽压； 
      R—阿佛加德罗常数； 
      T—实验温度（K）； 
由上式可知，在一定温度和一定相对压力（P/P0）下，所有直径等于和小于D的孔都

能被凝聚的液体充满。相对压力越大，被凝聚液充满的微孔孔径上界越大。经验表明，

当相对压力大于 0.95 时，样品颗粒之间的孔隙也产生凝聚现象，这使测定结果偏高；因

此通常相对压力采用 0.95 为宜，对吸附四氯化碳来说，在 25℃，相对压力为 0.95 时，催

化剂的孔径在 500 以下的都可被四氯化碳所充满。 
o
A

为了调节四氯化碳的相对压力，需要加入一定量的正十六烷（它的蒸汽压低，25℃
时为 0.002mmHg）。 

此实验在一定温度下，测定四氯化碳在相对压力P/P0=0.95 时的平衡吸附量，经计算

求出催化剂的孔容量： 
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dW
WW

V cctcct

⋅

−
= 11

1
空样  

式中： —样品吸附四氯化碳的重量/ g； e

      —空称量瓶吸附四氯化碳的重量/ g； 
4cclW空

      W—样品重量/ g； 
      d—实验温度下四氯化碳的密度，gml-1。 

三、实验仪器、设备和试剂 
1、真空泵                1 台 
2、干燥塔                2 个 
3、真空干燥器            1 个 
4、称量瓶                4 个 
5、冷阱及冷藏瓶          各 1 个 
6、水银真空压力计        1 个 
7、缓冲瓶                1 个 
8、阿贝折光仪            1 台 
9、CCl4储瓶              1 个 
10、四氯化碳（分析纯）   1 瓶 
11、十六烷（分析纯）     1 瓶 

四、实验方法 
1、实验装置： 

 
1—真空泵          2—缓冲瓶         3—干燥塔 
4—真空压力计      5—冷阱           6—真空干燥器 
7—四氯化碳贮瓶    8—催化剂贮瓶 

实验装置图 
2、实验步骤： 
（1）检验实验装置能否达到所要求的密封程度，真空泵压力计是否好用。 
（2）配制CCl4—C13H34混合液。 
第一次实验取分析纯四氯化碳 86.9 份（体积）。加入化学纯十六烷 13.1 份；即取 174ml
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的氯化碳，及 26.2ml 的十六烷，折光指数 为合格，否则应进行调整，以保

证与其平衡的四氯化碳蒸汽相对压力为 0.95。 

458.120 =°C
Dη

以后实验可补充上一次实验的四氯化碳消耗（约 8ml），在每次实验前，将上一次实

验所剩溶液（约 200ml）中加入四氯化碳；配成 的溶液。每次实验

要在四氯化碳储瓶中加入 2~3 粒沸石，然后将四氯化碳储瓶放在真空干燥器底部。 

458.1~457.120 =°C
Dη

（3）样品处理： 
将样品粉碎过筛，取粒度 20~40 目在 480℃下焙烧 1 小时，待马福炉温度降至约 200

℃时取出样放在真空干燥中冷却至室温。 
（4）样品称量： 
在三个已知重量的称量瓶中，分别精确称取 2~3g 上述处理好的样品。称好后放在已

装有四氯化碳储瓶的真空干燥器的白铁皮托盘上，同时放入一个已知重量的同样大小的

称量瓶，以校正吸附四氯化碳的重量。打开称量瓶及四氯化碳溶液储瓶盖子，盖好干燥

器的盖子，然后联接到真空系统上。 
（5）把水和食盐放入冷藏瓶中达瓶高的 1/3 左右，把玻璃冷阱置于冷藏瓶中，再放

入冰块，当冰水温度降到－5℃后，启动真空泵抽真空，使溶液不再冒泡时（必要时还要

抽一段时间），关闭真空干燥器活塞，停真空泵，在室温下放置 16 小时，以达吸附平衡。 
（6）吸附平衡后，记下平衡温度，慢慢打开真空干燥器上的活塞，让空气缓缓进入

干燥器中，然后打开干燥器盖子，尽快盖好称量瓶，随即进行称量。 
按前计算Vg，平行实验间误差不大于 5%。 

五、实验记录及数据处理 
1、学生自行设计记录项目及表格。 
2、计算三个样品的孔容器Vg1，Vg2，Vg3及算术平均值Vg；计算平均相对误差ε 及标

准偏差σ 。 
六、思考题： 

1、不同方法测出的孔容积数据是否存在系统误差？为何要做空白实验？ 
2、本实验在安全方面什么环节是最重要的？为得到准确的实验数据，什么环节是最

重要的？ 
3、此真空系统的操作应注意些什么？怎样的操作程序才是正确的？ 
4、在实验中样品予先充分焙烧，且焙烧样品最好立即使用，为什么？ 
5、以四氯化碳储瓶中减少的量代替吸附量是否可以？为什么？ 

附表：四氯化碳比重与温度关系表 
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t℃ 10 11 12 13 14 15 16 
d 1.613 1.611 1.609 1.607 1.605 1.604 1.602 

t℃ 17 18 19 20 21 22 23 
d 1.600 1.598 1.596 1.594 1.592 1.590 1.588 

t℃ 24 25 26 27 28 29 30 
d 1.586 1.585 1.583 1.581 1.579 1.577 1.575 



实验四  动态法测定催化剂的吸附量 
 

分子筛具有均匀得微孔，根据有效孔径，可用来筛分大小不同的流体分子，它有较

高的形状选择性、活性和热稳定性。因此，广泛地应用于石油化工、冶金、冷冻、电子、

真空技术，原子能及环境保护等各个部门。分子筛的吸附性能是它的重要特性之一，由

分子筛吸附性能还可以得到一些其它物化数据，如由吸附量可以计算出它的比表面，由

吸附分子的大小可以判断其孔径大小和分布等。分子筛吸附量的测定对于了解它的性质

以及合理的应用它是非常必要的。 
一、实验目的    

本实验通过对分子筛吸附量的测定，了解分子筛的吸附性能，吸附原理和吸附量的

测定方法。     
二、吸附原理     

多孔性固体物质表面特性之一是吸附气体或吸附溶液中的溶质。这种以一种物质的

原子或分子吸着在另一种物质表面上的现象，或者说物质在相界面上的浓度自动发生变

化的现象称为吸附。吸附发生在表面上是因为固体物质的表面原子和内部原子处于不同

的状态，内部原子的吸引力均匀地分布到周围原子上，使力场成为饱和地平衡状态，而

表面原子则得不到这种力场得饱和，即表面有吸附力场存在，有表面能。当气体或液体

分子进入该力场作用范围时，就会被吸附。 
在吸附中，具有吸附作用的物质称为吸附剂，被吸附的物质称为吸附质。分子筛就

是一种具有均一微孔结构的高效能，高选择性的固体吸附剂。分子筛能使比其小的分子

通过孔，吸附到孔穴内部，而把比其孔径大的分子排斥在外，根据此特性就可以在石油

化工过程中选择合适孔径的分子筛作为催化剂，便能得到较高纯度的目的产物。要研究

分子筛催化剂的性质，就必须研究它的吸附性能。由于分子筛能够吸附小于其孔径的气

体分子，从而对它进行吸附量的测定。 
三、实验方法 

吸附量的测定一般有静态法和动态法两种，静态法是使吸附剂和吸附质在吸附系统

中达到静态平衡，然后测定并计算其相应的吸附量，如前述的四氯化碳法测定孔容积就

是静态法。动态法就是使吸附质处于流动状态，在达到动态平衡后测得吸附量。本实验，

采用分子筛(孔径约 3—10 )做吸附剂，用正己烷(直径 4.9 )或环己烷(直径 6.1 )做吸

附质，在常压和 25℃下利用氮气做载气，携带一定分压的吸附质的蒸气，氮气通过饱和

器携带出吸附质的饱和蒸气同另一路稀释氮气流相混合，控制一定的流速通过被测样品，

混合气流中吸附质的相对压力可按下式计算：     

o
A

o
A

o
A

1

1 2

(1)
(1 / )

VP
Ps V V Ps Pa

=
+ −

KK  

其中 P—吸附质分压/ mmHg   
Pa－大气压/ mmHg   
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Ps－25℃下吸附质的饱和蒸气压/ mmHg   
V1－通过吸附质饱和蒸气层的氮气流速/ mlmin-1   
V2－稀释的氮气流速/ mlmin-1 

调节V1和V2就可以控制吸附平衡时的相对压力，测定时可根据所需要的相对压力选

择适当的流速。如果确定吸附质的蒸气分压P，则在一定温度下，P／Ps和P／Pa均为已知

数，则(1)式可改为 
V1 = KV2……(2) 

式中 K 对于某一种吸附质在一定温度和压力下是常数。 
选择适当的流速V1，就可以确定相应的流速V2，V2随V1呈线性关系变化。当相对压

力一定时，与之相应的平衡吸附量也是一定的，所以，根据需要只要确定分压P，便可以

测出吸附剂的吸附量。且由(1)式可算出V1和V2的比例关系；从而既可确定V1和V2的数值。 
四、实验装置及实验步骤 

1 实验装置 

实验装置如图 1 所示。 

 
 
1 氮气瓶    2 减压阀    3 干燥管    4 脱附用的氮气转子流量计 
5 稀释氮气的转子流量计    6 带饱和蒸汽的转子流量计   
7 微调阀    8 饱和器    9 样品管    10 超级恒温槽    11 电热套 

图 1 动态吸附法装置流程图 

    图中实线为吸附线路，虚线为脱附线路。     
    吸附是在一定温度下进行的，所以实验时饱和器和样品管均需放在超级恒稳槽中进

行恒温操作。样品在吸收前需先进行脱附，将氮气通过转子流量计，进入放在电热套里

的样品管对样品进行脱附，脱附后的样品管接上饱和器放入恒温槽空筒进行吸附。    
2 实验步骤     

    (1)将待测样品装在坩埚里放在马福炉中在 500℃下烧 3 小时后取出，放在干燥器中

冷至室温待用。     
(2)饱和器中装入待吸附的吸附质，然后试漏，首先将氮气瓶打开，扭开转子流量计

4，5，6，分别堵住出口，如流量计浮子落底，说明不漏，否则需用躁皂沫检漏。 
    (3)称取样品，每管装样 0.2 克左右，准确至万分之二。    
    (4)将脱附用的氮气转子流量计调至 30~50 毫升左右。 
    (5)把称好的已装入样品的样品管，放到电热套中加热到 400℃，在氮气吹扫半小时
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后取出冷至室温再称重。     
    (6)调节恒温槽水温，使之控制在 25℃。 
    (7)关闭转子流量计 4，调节转子流量计 5，6 按(1)式先计算的V1和V2流量，把样品管

放入恒温槽空洞内，开始吸附。 
(8)吸附两小时后称重，再接上吸附 20 分钟后再称重，如重量不变既认为吸附达到平

衡。 
五、数据处理 

吸附量的计算：   

%100×
−

=
O

O

W
WW

a ……（3） 

式中 a——吸附量   
Wo——样品脱附后的重量(克)   
W——样品吸附后的重量(克)  按(3)式算出的吸附量，即为 100 克催化剂样品吸

附的吸附质克数，吸附量的相对误差在 5％以内为合格。     
六、思考题 

1、固体表面吸附的原理是什么？     
2、为什么要在动态下测定吸附量？    
3、动态法与静态法的区别是什么？    
 
 
 
 
 
 
 
 

 

 

 

 

 

实验五  石脑油热裂解制烯烃 
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一、实验目的： 

1、学习小型管式裂解炉操作控制及实验方法。 
2、学会进行物料恒算及数据处理。 
3、学会和了解气体混合物的分析测试方法。 

二、实验原理： 
石脑油是含 4~15 个碳原子的饱和烃，在高温下不稳定，极易发生碳一碳键断裂和碳

一氢键断裂的裂解反应，生成低分子量的烷烃、烯烃、氢和二氧化碳等，其主要成份含

甲烷、氢、乙烯、乙烷、丙烯、丙烷、丁烷、异丁烯、戊烯、二氧化碳、焦油及焦碳等。 
三、实验装置：（见下图） 

 
1—进料计量泵      2—裂解炉管    3—预热段加热炉 
4—反应段加热炉    5—冷凝管      6—接收瓶 
7—温控显示        8—湿式气体流量计 

石脑油裂解制烯烃实验装置图 
四、实验操作步骤： 

1、检查实验装置安装合理后，向加料器中分别加入石脑油及蒸馏水。 
2、进行系统试漏，待无漏气后，仔细检查反应器电器加热部分，把控温指针定在予

定的温度刻度上，调整好测试指针的零点位置（室温位置）。 
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3、打开放空阀，将尾气管通到室外，备好三个集气袋。 
4、开冷却水，接通电源，开始升温，尽量控制反应器内温度，接近出口处要高。 
5、待温度升至 400~500℃时开始以 0.5 毫升/分的速度向反应器内滴加蒸馏水，当温

度达到 760℃时维持以上加水速度。以 0.5 毫升/分的速度开始滴加石脑油，同时记录蒸馏

水、石脑油及流量计的初读数，放尽气液分离器中的水、以备进行物料衡算。 
6、控制恒定的加料速度，待炉温缓慢上升时，分别在 760~780℃、780~80℃、800~820

℃用集气袋取三个样品，取样完毕停加石脑油，同时记录蒸馏水、石脑油、气体流量计

的读数，用已称量的容器盛放气液分离器中的焦油和水，并进行称量（用分液漏斗分离

后再分别称量）。 
7、以上操作完毕后先切断加热电源，继续滴加蒸馏水，待炉温降至 100℃以下时，

再停止加蒸馏水，停冷却水，检查整理环境，准备进行裂解气分析。 
五、裂解气的分析：用气相色谱进行分析。 
六、数据记录及处理 

1、整理好原始记录 
2、列出物料平衡表（焦炭和损失为一项） 

 
物料平衡记录表 

进料量 出料量 

起始刻度  流量计始读数  

停止加料刻度  流量计终读数  

进料体积  气体总量  

原料油比重    

原 
 

料 
 

油 

进料重量  

气 
 

体 
 

量 

  

起始刻度  焦油重  

停止加料刻度  水重  
蒸 
馏 
水 

进料体积  

液

体

量 
总量(g) 进量 出量 损失 

 
 

3、计算几个主要指标：油水比、进料速度、停留时间、损失率、气体产率、焦油产

率、烯烃的收率。 
 
计算公式： 



273
273)4.22

18
( tVW

V
+

+×
= γτ  

式中：τ —停留时间 

      —反应器的体积 / L（长 850mm、内径 21mm） γV

      W—加水量 / L·S-1

      V—产气量 / NL·S-1

      t—反应温度℃ 

t
PPRVV

+
−

=
273

273
033.1

0

湿干  

式中： —湿式流量计读数 / L 湿V

      R—湿式流量计的校正系数 

      0P —实验当天的大气压力 / kg·cm2

      P—湿式流量计温度下水的饱和蒸汽压 / kg·cm2

      t—湿式流量计的温度 /℃ 

      —在标准状态下干燥裂解气的体积 / L 干V

七、思考题 

1、影响热裂解的设备参数和工艺参数有那些？     
2、温度是如何影响热裂解反应的收率、转化率和选择性的？    
3、气相色谱的原理是什么？    
 
 
 
 
 

 

 

 

实验六  乙苯脱氢制苯乙烯 
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石油化工中的脱氢反应是屡见不鲜的，而较具代表性的一种就是乙苯催化脱氢，它

是生产苯乙烯的主要手段之一。本实验就是在实验室中用绝热式反应器模拟工业中乙苯

脱氢的工艺及过程。 
一、实验目的 

1、了解乙苯脱的工艺流程和反应过程，学会使用工艺实验中常用的仪器、仪表、设

备。 
2、学会工艺操作条件的控制方法及原理。 
3、掌握空速、转化率、选择性及收率等概念，并学会正确取好数据，并加以计算。 

二、实验原理 

乙苯在氧化铁系催化剂（ OKOCrOFe 23232 −− ）存在下于 580~600℃发生脱氢反

应。 
主反应： 

)118(
Cat

C600~580 10
2982565256

−⋅=Δ+=
° molKJHHCHCHHCHCHC k

    副反应： 

42665256 HCHCHCHC +→  

435625256 CHCHHCHHCHC +→+  

626625256 HCHCHHCHC +→+  

在水蒸汽存在下还能发生下列转换反应： 

224 3HCOOHCH ++ →
←  

2235625256 32 HCOCHHCOHHCHC ++→+  

2242 422 HCOOHHC ++ →
←  

222 HCOOHCO ++ →
←  

此外还有芳烃缩合及苯乙烯聚合等副反应发生，生成焦油和焦碳，也可能发生深度

裂解，生成碳和H2。 
为抑制副反应，提高苯乙烯的收率，必须选择最佳的工艺条件。本实验根据设备情

况和所采用的催化剂活性，工艺条件控制如下： 
予热温度：400℃；          反应温度：580~600℃； 
水进料速度：0.75ml/min；    乙苯进料速度：0.5ml/min； 
催化剂：50ml。 
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三、实验装置 

 
1—加料器     2—热电偶       3—管式反应器 
4—电加热炉   5—汽液分离器   6—冷凝器   7—洗气瓶 

 
四、实验操作步骤 

1、检查实验设备及电路无误后，装入乙苯及蒸馏水。 
2、检查系统的密封性，待基本无漏气现象后，开冷却水，接通电源，使反应器的预

热段、反应段逐步升温至预定的温度。 
3、当予热段达到 300℃，反应段达到 400℃时，以 0.75ml/min 的进料速度滴加蒸馏

水，同时将反应段温度升至 500℃，恒温活化催化剂 3 小时。 
4、活化后将反应段升至 560℃，开始以 0.5ml/min 的速度滴加乙苯。待温度及反应

都稳定后可开始取样：先放尽汽液分离器中的物料，同时记录水和乙苯加料器的初读数。

取样时间 10~15 分钟。取样结束后，迅速放出汽液分离器中的物料，同时记录水和乙苯

加料器的终读数。 
5、分别称量产品中油相和水相的质量，以便进行物料衡算。 
6、用阿贝折光仪测定产品中油相的折光指数，查附表得苯乙烯含量。 
7、重复以上操作，每个温度点至少取两组数据，在 560~660℃之间取 4 个以上反应

温度的物料数据。 
8、实验结束后关闭加热电源，停止加乙苯，待反应段温度降至 100℃以下时，再停

止滴加蒸馏水，关冷却水。 
五、实验原始记录及数据处理 

 
1、工艺参数记录 
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mlg /=乙苯γ  

序号 
反应时间 
（min） 

予热段温度

（℃） 
反应段温度

（℃） 
水滴加速度 

ml/min 
乙苯滴加速度

ml/min 

      

      

      

 
2、物料平衡表（均以克为单位） 

序号 蒸馏水重 乙苯重 合计 油层重 水层重 合计 损失 

        

        

        

 
3、实验结果表 

序号 反应温度（℃） 折光指数  C
D
°25η 苯乙烯含量% 乙苯转化率% 苯乙烯收率% 

      

      

      

*注：在计算乙苯转化率和苯乙烯收率时，可认为产品油相中只有乙苯和苯乙烯。 
4、绘反应温——苯乙烯含量的关系曲线。 

五、思考题： 
1、脱氢反应的反应温度为什么都较高？ 
2、滴加蒸馏水的目的是什么？滴加速度对反应有何影响？ 
3、乙苯的滴加速度对反应有什么影响？为什么与水的滴加速度成一定比例？ 
4、温度对乙苯的转化率和苯乙烯收率各有何影响？ 
5、为什么对催化剂进行活化处理？ 

附表  乙苯脱氢反应混合液折光指数与苯乙烯含量的关系。 
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C
D
°25η  

苯乙烯 
% 

C
D
°25η  

苯乙烯 
% 

C
D
°25η  

苯乙烯 
% 

C
D
°25η  

苯乙烯 
% 

1.5012 
1.5017 
1.5022 
1.5027 
1.5032 
1.5037 
1.5042 
1.5047 
1.5052 
1.5057 
1.5062 
1.5067 
1.5072 
1.5077 
1.5082 
1.5087 
1.5092 
1.5097 
1.5102 
1.5108 
1.5113 
 

16 
17 
18 
19 
20 
21 
22 
23 
24 
25 
26 
27 
28 
29 
30 
31 
32 
33 
34 
35 
36 
 

1.5118 
1.5123 
1.5128 
1.5130 
1.5139 
1.5140 
1.5149 
1.5154 
1.5159 
1.5164 
1.5169 
1.5174 
1.5179 
1.5184 
1.5189 
1.5194 
1.5199 
1.5204 
1.5209 
1.5214 
1.5219 
 

37 
38 
39 
40 
41 
42 
43 
44 
45 
46 
47 
48 
49 
50 
51 
52 
53 
54 
55 
56 
57 
 

1.5224 
1.5229 
1.5234 
1.5239 
1.5244 
1.5249 
1.5254 
1.5259 
1.5264 
1.5269 
1.5274 
1.5279 
1.5284 
1.5289 
1.5294 
1.5299 
1.5304 
1.5309 
1.5314 
1.5319 
1.5324 
 

58 
59 
60 
61 
62 
63 
64 
65 
66 
67 
68 
69 
70 
71 
72 
73 
74 
75 
76 
77 
78 
 

1.5329 
1.5334 
1.5339 
1.5344 
1.5349 
1.5254 
1.5359 
1.5364 
1.5369 
1.5374 
1.5379 
1.5385 
1.5390 
1.5396 
1.5401 
1.5409 
1.5412 
1.5417 
1.5423 
1.5429 
1.5433 
1.5439 

79 
80 
81 
82 
83 
84 
85 
86 
87 
88 
89 
90 
91 
92 
93 
94 
95 
96 
97 
98 
99 
100 

折光指数换算公式： 

0005.0)25(25 ×−+= °° tNN Ct
D

C
D  

C
DN °25

：25℃时被测物的折光指数 

Ct
DN °

：t℃时被测的折光指数 

 

 

 

 

实验七  甲苯歧化动力学数据测定 
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一、目的要求 
    1.了解流动微型积分反应器的基本原理和特点，熟悉装置流程及操作方法。  

    2.学会动力学实验数据的取得和处理方法，测定某一特定温度下分子筛催化剂上甲

苯歧化反应的速度常数及对甲苯的反应级数。 

    3.测定不同温度下的速度常微并求出反应活化能。 

二、基本原理 

    反应动力学实验可以测定反应速度以及各种因素对反应速度影响的规律性。在多相

催化反应动力学研究中，反应速度对于了解催化剂活性和选择性、设计反应器以及选择

合理的反应条件都是重要的依据。动力学的规律性又能帮助我们去探讨反应机理。 
    研究多相催化反应动力学可以采用多种方法。目前常用的有循环流动法和直流流动

法。循环流动法微分反应器，又称无梯度反应器。此法的优点，为能够消除催化剂床层

内的温度和浓度梯度，使实验的准确性提高；可以从分析原料和产物的组成，直接求出

反应速度的微分形式。但是该法设备结构复杂，在需要单独改变某一组分浓度时，较为

困难，并且改变条件后达到稳定操作需要的时间较长。   
直流流动法的特点是使反应组分连续通过催化反应器，分析催化反应器前、后混合

物组成，以研究反应速度与温度、反应产物组成与空速等的关系，得出动力学方程。该

法与循环流动法相比，具有设备结构简单，改变浓度方便，能准确的测定浓度对反应速

度的影响等优点。在直流流动法中，又分为微分反应器和积分反应器两种。直流微分反

应器，装填催化剂量很少，反应器进出口反应物转化率变化微小。它的实验数据处理较

简单所得动力学方程式的指数较准确，每次实验可得到动力学曲线上的一个点。但是对

于直流微分反应器的分析要求相当高，否则误差就大。直流积分反应器即流动式固体床

反应器，一般采用较大量的催化剂，转化率较高，反应物沿催化剂床层纵向有较显著的

浓度梯度，积分反应器设备结构简单，分析结果比较准确，接近于工业反应器。其缺点

是由于转化率较高而产生的热效应较大，床层难于维持恒温，并且不能直接求得反应速

度，而要通过图解微分法方能求得。因此积分反应器的数据处理比较复杂。本实验是采

用流动微型积分反应器，装入催化剂 1 克。实验时改变甲苯流量，测定转化率，按xA—

W／F作图 1： 

 
图 1  积分反应器的等温线形状 

取催化剂床层一微层作反应组分，A 的物料衡算，有： 
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A Ar dW Fdx=     或  
( )

A
A

dxr
d W F

=  

可见这些等温线上的斜率就代表该点的反应速率。 
三、设备与装置  
    实验流程如图 2 所示。 

 
1.氮气瓶    2.流量计    3.计量泵    4.管式反应器    5.加热炉    6.冷凝管    7.接收瓶  

8.温控显示   9.湿式气体流量计 

图 2  甲苯歧化动力学试验装置图 

 
 
本实验采用内径为φ5mm不锈钢制微型积分反应器。原料甲苯用无梯度计量泵连续

送入反应器顶部汽化段，汽化后与稀释气体H2(或N2)混合均匀并入反应器与催化剂接触进

行反应。反应后的物料，自反应器底部排出后，进入浸于-195℃液氮中的收采瓶中，烃类

被冷凝，取样并用色谱仪进行分析。未冷凝的气体用皂膜流速计准确测定其流速。反应

器用电炉加热，并用ZK-1 可控硅电压调整器和自动温度控制器来控制。稀释气体由钢瓶

出来，经硅胶及分子筛脱水净化，用稳流阀及转于流量计调节其流量。 
四、实验步骤   
   1.为了消除内扩散影响，首先把催化剂研磨，取 60～80 目筛分做为试验用催化剂样品。

准确称取 1 克催化剂样品，装入反应管中。反应管上、下层装入的惰性物可以选用石英

砂、小玻璃球或 6201 担体，催化剂必须位于炉子的恒温区域内。然后，按流程图 2 装好

并与各管路接好，并要做到密封。 
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    2.催化剂活化或者再生。当用新催化剂时，必须在 550℃并在H2气流(采用空气或者

N2气也可)中活化 2 小时。然后，用N2气吹扫并调整到所规定的试验条件下加料试验。催

化剂使用一段时间后，要用空气再生。再生前，先用N2气吹扫l 0 分钟，然后在 550℃通

空气再生半小时，试验前，再用N2吹扫 10 分钟。 
    3.稳定操作后，要按时记录；并取样分析。其中包括反应温度、加料速度、稀释气

体量以及冷阱回收量，并要及时对液体产物进行分析 
    4.动力学实验是在常压、某一特定温度和氢、烃分子比等条件下，改变甲苯进料速

度，测定不同停留时间[W／F]时的产品组成。因此，要求操作条件必须稳定、准确。 
五、实验注意事项 
    1.动力学实验，必须首先排除内、外扩散对反应速度的影响，使其在动力学控制区

内进行。当气体线速大于 4.5m／min 时，可排除外扩散影响；出当催化剂颗粒小于 550
μm 时，可以排除内扩散影响。 
    2.动力学实验，必须在催化剂活性稳定区域内进行。因此，动力学实验前还必须对

催化剂的活性稳定性进行考察。 
    3.为了使催化剂床层横截面上气流分布均匀，一般要求床层直径 D 与催化剂粒度 d
之比应为 6～12，床层长度 L 应比直径 D 大 10 倍以上。 
    4.每一组实验中，只能改变一个参数。 

    5.动力学实验中，每隔一定时间，按规定的标准条件，进行重现实验，以观察催化

剂活性变化。当发现活性减小时，要进行再生或者更换新的催化剂。   

    6.在实验过程中，要保持各项操作条件的稳定，并要经常检查设备管道接头处是否

漏气。   
六、数据处理 

1.数据处理公式 

1/ −== （时间）
催化剂（克）

时间）甲苯进料速度（克
平均重量空速

W
F

 

%100×
−

=
催化剂（克）

液体产品中甲苯量原料中甲苯量
甲苯转化率  

烃的分子流量

氢气的分子流量
氢烃分子比 =  

B
X

液体产物中苯量

液体产物中二甲苯量
歧化率 =  

%100×=
量液体产物中混合二甲苯

液体产物中对二甲苯量
对二甲苯选择性  

  2.幂函数速度方程     
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(1).用所测数据的假反应时间 W／F，对甲苯分子分数(1－X)作图，再用图解微分法

求得瞬时速率。参考图 3。 

 

图 3  图解微分法求瞬时速率 

(2).由   以lg(1－x(1 )n
Ar k x= − A A)为横座标，lg (rA)为纵座标，作图 4 。 

 
图 4 图解法求速率常数 

 
直线的斜率为反应级数n  而截距为lgkl ,  lgk2 ,则分别求出T1及T2 下的反应速度常

数kl和k2,由阿累尼乌斯方程求得活化能E。 
七、思考题 

1、动力学数据测定的意义？ 
2、影响测定精度的因素有哪些？ 
3、如何确定空速？ 

 

实验八  停留时间分布测定实验 
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一、实验目的 

1.掌握用脉冲示踪法测定停留时间分布及数据处理方法； 

2.了解多级混合釜模型的特性。 

二、实验原理 

    在连续流动反应器中，由于反应物料的返混以及在反应器内出现的层流，死角，短

路等现象，使得反应物料在反应器中的停留时间有长有短，即形成停留时间分布，影响

反应进程和最终结果。测定物料的停留时间分布是描述物料在反应器内的流动特性和进

行反应器设计计算的内容之一。 

    停留时间分布可以用停留时间分布密度函数 E(t)和停留时间分布函数 F(t)来表示，

这两种概率分布之间存在着对应关系，本实验只是用冲脉示踪法来测定 E(t)，利用其对

应关系也可以求出 F(t)来。函数 E(t)的定义是：在某一瞬间加入系统一定量示踪物料，

该物料中各流体粒子将经过不同的停留时间后依次流出，而停留时间在[t，t+dt]间的物

料占全部示踪物料的分率为 E(t)dt。根据定义，E(t)有归一化性质： 

0
( ) 1.0E t dt

∞
=∫  

E(t)可以用其它量表示为 
              E(t)＝(Q0／M)·C(t)                          (2) 
其中：Q0—主流体体积流量 
      M—示踪物量 
      C(t)—t 时刻流出的示踪物浓度。 

对 E(t)函数，有两个重要的概念，数学期望 t 和方差 2
tσ ，它们分别定义为 E(t)对

原点的一次矩和二次矩。数学期望也就是平均停留时间 t 。 
当实验数据的数量大，且所获的样品是瞬间样品，即是相应于某时刻 t 下的样品，

则： 

   1 1

1 1

( )

( )

N N

i i i i Ai i
i i

N N

i i Ai i
i i

t E t t t C t
t

E t t C t

= =

= =

Δ Δ
= =

Δ Δ

∑ ∑

∑ ∑
                      (3) 

以及    

2 2

2 21 1

1 1

( )

( )

N N

i i i i Ai i
i i

t N N

i i Ai i
i i

t E t t t C t
t

E t t C t
σ = =

= =

Δ Δ
= − =

Δ Δ

∑ ∑

∑ ∑
2t−             (4) 

式中，Δti是两次取样的时间间隔。若等时间间隔取样，则： 
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2

2 21 1

1 1

N N

i Ai i Ai
i i

tN N

Ai Ai
i i

t C t C
t t

C C
σ= =

= =

= =
∑ ∑

∑ ∑
−
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       (5) 

 

当所获的样品是瞬间样品，实验点 10～20 个时，则： 

1

1 1 1
1

1

1 1
1

( )( )(

2 ( )( )

N

i i Ai Ai i i
i

N

Ai Ai i i
i

t t C C t t
t

C C t t

−

+ + +
=

−

+ +
=

)+ + −
=

+ −

∑

∑
                   (6) 

1
2

1 1 1
2 21

1

1 1
1

( ) ( )( )

4 ( )( )

N

i i Ai Ai i i
i

t N

Ai Ai i i
i

t t C C t t
t

C C t t
σ

−

+ + +
=

−

+ +
=

+ + −
= −

+ −

∑

∑
             (7) 

若等时间间隔取样， 1( )i it t const+ .− ≡ ，则： 

1

1 1
1

1

1
1

( )(

2 ( )

N

i i Ai Ai
i

N

Ai Ai
i

t t C C
t

C C

−

+ +
=

−

+
=

+ +
=

+

∑

∑

)
                           (8) 

1
2

1 1
2 21

1

1
1

( ) ( )

4 ( )

N

i i Ai Ai
i

t N

Ai Ai
i

t t C C
t

C C
σ

−

+ +
=

−

+
=

+ +
=

+

∑

∑
−                      (9) 

 

对于恒容稳定流动系统有： 
0

RVt
v

τ= =                          (10) 

为了使用方便常用对比时间
tθ
τ

= 来代换 t，经这样变换后，有以下换算关系： 

( ) ( )E E tθ τ=                             (11) 



2
2

2
t

θ
σσ
τ

=                                 (12) 

对全混流           2 1θσ =

对平推流           2 0θσ =

对一般情况        20 1θσ〈 〈  

可见用 2
θσ 来评价反应器内的流动状态比较方便，一般可将实际反应器当作多级串联

釜模型加以描述，并认为每级为一全混流反应釜，各级存料量相等，级间无返混。对多

级全混釜有： 

2

1N
θσ

=                                (13) 

N 为串联全混釜的个数。前面所列的其它数学关系对多级串联釜也成立。 
 

三、实验装置 

 
1. 水源； 2. 转子流量计； 3. 三通； 4. 反应釜； 5. 电动搅拌机 

6. 电极槽； 7. 电极； 8. 电导率仪； 9. 记录仪 

实验装置示意图 
 

四、实验步骤： 
1.预先配制饱和的 KCl 水溶液。将纯水打入储水槽。 
2.开启阀门使水流只通过一个反应釜。 
3.启动拢拌马达，将各釜内的转速调整一致，调整纯水流量Q0＝   ml／min 
4.调整电导仪至适当的档位，测量纯水的电导率，稳定后接通记录仪 
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5.用注射器，将饱和的 KCl 溶液迅速注入主流体纯水中，从记录仪中记下 KCl 被逐

渐排代后，剩余溶液的浓度曲线。 
6.当曲线回到基线位置时(纯水时位置)，第一组(单釜)实验结束，快速切断反应釜的

进出水流，记下釜内的存液量 V=   ml 
7.开启有关阀门使水流分别通过二个釜，三个釜，四个釜，并重复以上步骤，分别

在记录仪上画出有关曲线。 
五、数据处理： 

1.将所得结果分成若干段，每段时间间隔相同，按下表格式，将实验结果整理并填

入。并作出 E(t)～t 曲线 
t min             

C(t) ×103g/ml             
E(t) min-1             

 

t min             
C(t) ×103g/ml             

E(t) min-1             

2.求数学期望  1

1

( )

( )

N

i i i
i

N

i i
i

t E t t
t

E t t

=

=

Δ
=

Δ

∑

∑
 与平均停留时间τ比较。 

3.求变量θ的方差 2
θσ ，说明对平推流和全混流的偏离情况。 

4.使用 2
θσ 求级数 N，与串联釜的个数比较。 

六、思考与讨论 
1.从所得结果，解释对理想情况偏离的产生原因？ 

2.思考研究停留时间分布在化学工程中有什么实际意义？ 
3.选择氯化钾作示踪剂的优点有哪些？ 
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实验九  共沸精馏—用苯作共沸剂制备无水乙醇 
 
对于能形成共沸物的混合溶液来说，普通的精馏方法是很难进行分离的。例如：乙

醇—水溶液，因为乙醇同水形成了共沸物。在常压下，共沸组成为 4.43%的水，95.57%
的乙醇。共沸点为 78.15℃。即当乙醇—水溶液浓度为 95.6%时，溶液的汽液相组成（平

衡组成）相等。这就无法用普通精馏的方法将惭醇溶液再浓缩，即得不到纯度高于 95.6%
的乙醇。但我们可根据共沸精馏的原理。选择一个好的共沸剂，使之与水和乙醇形成三

元共沸物，从而达到分离目的，即可得到无水乙醇。 
表 1 列举了常压下几种共沸剂与乙醇、水形成三元共沸物的特性。 

表 1  三元共沸物特性表 
组分 各纯组分沸点 共沸物组成 wt% 

1 2 3 1 2 3 

三 元 
共沸点

（℃） 
1 2 3 

乙醇 水 苯 78.3 100 80.2 64.85 18.5 7.4 74.1 
乙醇 水 乙酸乙酯 78.3 100 77.15 70.23 8.4 9.0 82.6 
乙醇 水 甲苯 78.3 100 110.7 74.55 — — — 
乙醇 水 三氯甲烷 78.3 100 61.15 55.5 4.0 3.5 92.5 

在表 1 所列共沸剂中（组分 3），以苯应用最早、最广。虽然目前有被三氯甲烷和乙

醇乙酯取代的趋势，但本实验考虑到苯作共沸方法成熟，现象明显，数据较全，故用苯

作共沸剂制无水乙醇。 
一、实验目的 

1．巩固并加深理解课堂所学的共沸精馏的有关内容，着重掌握选取共沸剂并用加共

沸剂的方法进行分离的原理和方法。 
2．熟悉实验室的精馏设备和操作方法。 
3．熟练运用三元相图表示溶液各组成的变化过程。 

二、实验原理 
乙醇（A）、水（W）、苯（B）三者之间可以形成一个三元共沸物，现将它们之间存

在的共沸物情况列于表 2。 
表 2  乙醇、水、苯之间存在共沸物的情况 

共沸物组成 
共  沸  物 共沸点（℃） 

A W B 

乙醇—水（二元） 78.15 95.57 4.43 — 

苯—水（二元） 69.25 — 8.83 91.17 

乙醇—苯（二元） 68.24 32.37 — 67.63 

乙醇—水—苯（三元） 64.85 18.5 7.4 74.1 



当添加适当数量的苯于工业乙醇中蒸馏时，则乙醇—水—苯三元共沸物首先馏出，

其次为乙醇—苯二元共沸物，无水乙醇最后留于釜底，其蒸馏过程以图 1 说明。 

 

图 1  乙醇—水—苯三元相图 
正三角项点 A、W、B 分别表示乙醇，水和苯纯物质。T 点为 A—W—B 三元共沸物

组成，C 点表示 A—W 二元共沸物组成，D 点表示 A—B 的二元共沸组成，E 点为 W—B
的二元共沸组成。曲线 LNM 为饱和溶解度曲线，该线以下为两相共存区，系线两端表示

两相组成。该曲线受温度的影响而上下移动。 
设以 95%的乙醇为原料（图 1 中 G 点），加入共沸剂，各组成顺 GB 线变化，设结果

得组成为 H 的混合物。蒸馏时，若塔足够高，则三元共沸物先馏出（64.85℃），组成为 T
点组成。而釜中残液的组成沿 THJ 线向 J 点移动。当达到 J 点时，残液中已无水分塔项

温度升高到 68.2℃，馏出 A—B 二元共沸组成（组成为 D 点所示），残液组成沿 JA 线向

A 点移动，蒸馏温度达到 78.3℃时，塔底残液即为无水乙醇。 
由图 1 所示，H 点表示最初塔釜混合物的组成，若加苯后使其组成正好在 AT 线与

GB 线的交点处（H 点），则三元共沸物馏出后，残液变成纯乙醇，此时的共沸剂用量为

理论共沸剂用量，但实际操作时宜于添加稍过量的苯，使脱水完全。 
首先馏出的大部分为三元共沸（其总组成为 T 点所示），冷凝后分为两相，一相以苯

为主，称苯富相；一相以水为主，称水富相。一般可利用分相器分层将苯相回流，水相

采出，使共沸剂不至浪费，也可使精馏时间缩短。但本实验为便于分析计算，未采用分

相回流，而是混相回流。继三元共沸后，馏出物为均相的二元共沸物（组成为 D 点所示）。 
三、实验药品、设备用仪器 

1．药品 
工业乙醇（约含 95%乙醇，5%水）。 
苯：分析纯，含苯 99.5%。 
2．设备及仪器 
（1）镀水银真空夹套玻璃精馏一套，内装不锈钢网状填料 
（2）1000ml 三口蒸馏烧瓶  1 个。 
（3）1000ml 电加热套  1 个。 
（4）2KVA 调压器  1 台。 
（5）阿贝折光仪  1 台。 
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（6）超级恒温水浴  1 台。 
（7）秒表 2 块。 
3．实验装置图 

 

图 2  精馏塔装置图 

1．塔顶温度计  2．精馏头（冷凝器）  3．出料阀   4．接收瓶 

5．精馏塔（内装填料）  6．塔底温度计  7．三口烧瓶（再沸器）  8．电热套 

 
四、实验操作步骤 

1．原料配制 
称取 95%乙醇 100 克，加苯量计算： 
100 克 95%乙醇中含水 5 克，按馏出物为三元共沸物计，将 5 克水完全脱除需加苯：

5× 1.50
4.7
1.74
= 克，为保证水脱除彻底，使苯量略为过量，故加苯 54 克。即原料中：乙

醇 95 克，水 5 克，苯 54 克。 
2．实验操作 
（1）将原料加入釜中，先开塔顶冷却水，再开塔釜电加热设备。 
（2）从塔顶见液体滴下起，全回流 20 分钟，然后以回流比 R=10 出料，注意观察塔
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顶温度变化及馏出液分层情况。 
（3）当塔顶温度略有升高，塔顶馏出物由混浊（分层）变为清晰时（不分层），更

换出料接收瓶，并加大回流比，使 R=13～15。继续出料，观察塔顶温度变化情况，当顶

温超过 70℃时，回流比加大至 20：1。 
（4）将更换下来的接收瓶中的出料称重，然后倒入分液漏斗分层（分液漏斗有夹套，

保温在 25℃），待分层清晰后，分出水层及油层，称重，并分别测两层的折光率ηD
25℃。 

（5）当塔顶温度升至 73℃以上时，停止出料，抽取釜液测其折光率ηD
25℃，当与市

售无水乙醇（浓度得不小于 99.5%）折光率相近时，即认为合格。 
（6）关闭塔釜电热设备，塔顶不见液体滴出后，再 10 分钟关闭冷却水。 
（7）实验自始自终每隔 15 分钟记录一次釜温、顶温及回流比等数据。 

五、数据记录及处理 
1．根据表 3、表 4 绘出组成一折光率曲线，在曲线中查出馏出液的组成。 
（2）作正三角相图。参照表 3 画出 25℃时的溶解度曲线，系线，标出褶点。根据所

测组成标出三元共沸点，原料点，并在图中表示本实验的精馏过程。 
 

表 3  水—苯—乙醇系统在 25℃下的平衡组成 
苯富相 Wt% 水富相 Wt% 

乙醇 苯 ηD
25℃ 乙醇 苯 ηD

25℃

1.85 98.00 1.4940 15.61 0.19 1.3431 
3.85 95.82 1.4897 30.01 0.65 1.3520 
6.21 93.32 1.4861 38.50 1.71 1.3573 
7.91 91.25 1.4829 44.00 2.88 1.3615 
11.00 90.81 1.4775 49.75 8.95 1.3700 
14.68 83.50 1.4714 52.28 15.21 1.3787 
18.21 79.15 1.4650 51.72 22.73 1.3890 
22.30 74.00 1.4575 49.95 29.11 1.3976 
23.58 72.41 1.4551 48.85 31.85 1.4011 
30.85 62.01 1.4408 43.42 42.89 1.4152 
 
褶点组成（相图中的 M 点）： 

水 10.25% 
乙醇 37.65% 
苯 52.10% 
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表 4  苯—乙醇系统组成与折光率的关系 

乙醇含量 Wt% 折光率ηD
25℃ 乙醇含量 Wt% 折光率ηD

25℃

0 1.49803 46.78 1.42815 

2.71 1.49401 57.22 1.42392* 

5.87 1.48885 71.00 1.39555 

12.79 1.47790 84.92 1.37772 

19.34 1.47667* 91.60 1.36923 

36.78 1.44219 100 1.35929 

表中带*的两个数据可能有误，可不予参考。 

六、思考题 
1．形成共沸物的条件。 
2．共沸剂的选择条件。 
3．什么是理论共沸剂量？共沸剂加入量如何计算？共沸剂加入量过多或过少有什么

不好？ 
4．两次增大回流比的目的是什么？ 
5．为什么要先停电热，后关冷却水？ 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



实验十  石油产品粘度的测定 
 

粘度是评价油品流动性能的指标。在油品的流动和输送过程中，粘度对流量和压力

降的影响很大，因此在工艺设计和计算中，粘度是不可缺少的物性参数之一。粘度还可

决定加工工艺条件，确定馏分的切割范围，判断油品的精制深度。同时粘度也是各种燃

料油和润滑油的重要指标之一。所以，测定产品的粘度对生产和使用具有很重要的意义。 
一、实验目的 

1．掌握石油产品粘度的概念 
2．了解测定油品的粘度的方法，熟悉所用的测定仪器设备。 

二、实验原理 
当液体受外力而作层流运动时，在液体分子间存在磨擦阻力，因此液体都带有一定

的粘滞性。粘度即由分子间磨擦力的大小而决定。油品粘度与它的化学组成密切相关，

它反映了油的烃类组成的特性，补（原P29）油品粘度和条件粘度三种测定方法。 
1．动力粘度 
是二液体层相距一㎝，其面积各为 1/㎝2相对移动速度为 1cm·S-1时所产生的，通常用

tη 表示，单位为㎝。&·㎝-1·S-1。 

一般工业上动力粘度单位用泊（P）或厘泊（CP）来表示。 
1 克/厘米·秒=1 泊=100 厘泊 
动力粘度常用于测定润滑油和深色油品的低温（0～-60℃）动力粘度。其测定方法是

在严格控制温度和不同压力条件下，测定一定体积的试样在已标定常数的毛细管粘度计

内流过的时间（t）秒，与毛细管标定常数（c）和平均压力（P）的体积，单位为泊。 

PtCt ⋅⋅=η  

2．运动粘度 
在相同温度下液体的动力粘度与它的密度之比，称为运动粘度，用Pt 表示，其单位

为沲（斯），即厘米2/秒 
1 厘米2/秒=1 斯=100 厘斯 

3．条件粘度 
指采用不同的特定粘度计所测得的以条件单位表示的粘度，通常用的条件粘度有以

下三种： 
（1）恩氏粘度又叫恩格勒粘度。是一定量的试样，在规定温度下，从恩氏粘度计流

出 200 毫升试样所需的时间与蒸馏水在 20℃流出相同体积所需时间之比。用Et表示，单

位为条件度。 
（2）赛氏粘度，即赛波特粘度。是一定量的试样，在规定温度下从赛氏粘度计流出

60 毫升所需的秒数。 
（3）雷氏粘度，即雷德乌德粘度。是一定量的试标，在规定温度下，从雷氏粘度计

流出 50 毫升所需的秒数。 
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本次实验只测定恩氏粘度。 
三、实验仪器 

恩氏粘度计包括装试样的容器，堵塞流出管用的木塞，金属三脚等。 

 
1、内容器  2、外容器  3、木塞  4、流出孔 
5、小尖钉  6 温度计  7、搅拌顺三角支架 
9、接受器  10、温控仪 

恩氏粘度测定置图 
盛试样的内容器是装在有水溶或油溶的外容器之中，内容器设有中塞的凸形盖，盖

上带有两个孔，供插入木塞和温度计使用。木塞了是用来堵塞仪器的流出孔 4。在内容器

中，从底部起以等距离在器壁上安装有三个向上弯成直角的小尖钉 5，作为控制油面高度

和仪器水平的指示器。在外容器中设有搅拌器 7 确保水溶或油溶温度均一恒定。 
四、实验步骤 

1．粘度计的洗涤。粘度计的内容器要依次用乙醚（或石油醚）95%乙醇和蒸馏水洗

涤，并用空气吹干。 
2．粘度计水值的测定，将蒸馏水（20℃）流入粘度计内容器，直至内容器中的三个

尖钉的尖端刚刚露出水面为止，同时调整粘度计水平。再装相同温度的水装在粘度计的

外容器中，直至侵到内容器的扩大部分为止。当两容器中的水温度都恒定在 20℃时，迅

速提起木塞（不允许拨出木塞），同时开动秒表，观察水流出情况，到凹液面下边缘到接

受瓶的 200 毫升环状标线时，立即停表。连续测定四次，其误差不大于 0.5 秒，算术平均

值记为K20。 
标准粘度计的水值应等于 51±1 秒。如果水值不在此范围内就不允许使用该仪器。 
3．试样的测定。按步骤 2 分别倒入试标和加热油。调节加热至规定温度，恒定后测

定流出时间，每个试样至少测定两次。 
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五、数据处理 
1．计好恩氏粘度，试样在温度t时的恩氏粘度Et，其单位为条件度： 

20K
t

E t
t =  

式中：tt—试标在温度t时从粘度计中流 200 毫升所需时间，秒； 
K20—粘度计的水值，秒。 

连续测定中的两个流出时间的差数不应超过下列数值： 
流出时间，秒 允许差数，秒 
250 以下 1 
251～500 3 
501～1000 5 
大于 1000 10 

 
2．取两个测定结果的算术平均值，即试样的恩氏粘度关于恩氏粘度与运动粘度的换

算可见 GB265—75 中的换算表。 
3．换好成其它条件粘度 
运动粘度  /m2·S-1：恩氏粘度  /条件度：赛氏通用粘度  /SVS：雷氏粘度  /RIS： 
=1：0.132：4.62：4.05 

六、思考题 
测定石油产品的粘度，对生产和使用有何意义？ 
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实验十一  石油产品闪点的测定（开口杯法） 

 

石油产品闪点可判断其馏分组分的轻重，也可鉴定油品发生火灾的危险性，也可作

为某些油品的否含有低沸点混入物的指标，所以测定油品的闪点对生产和应用都具有很

重要的意义。 

一、实验目的 
1．掌握石油产品闪点的定义。 

2．熟悉开口杯闪点测定仪的使用方法。 

二、实验方法 
石油产品在本方法的规定条件下加热到它的蒸汽与空气的混合气接触火焰发生闪火

时的最低温度称为开口杯发。本方法适用于测定润滑油与深色石油产品。 

三、实验仪器 
开口杯闪点测定仪、温度计。 

 

1—温控仪  2—电热丝  3—沙浴锅  4—试样坩锅 

5—温度计  6—加热箱  7—点火器  8—支架 

开口杯闪点测定装置图 

四、实验步骤 
1．试样的处理。试样中水分大于 0.1%时，必须脱水。可在试样中加入新燃烧并冷却

的食盐，硫酸纳或无水氯化钨等，闪点低于 100℃的试样脱水时不必加热；其它试样允许

加热至 50～80℃时用脱水剂脱水。 

2．坩埚的安装。先用无铅汽油洗涤内坩埚，然后加热除去汽油，放入装有细砂的外

坩埚中，使细砂表面距离内坩埚的口部边缘内 12 毫米，并使内坩埚底部与外坩埚底部之

间保持厚度 5～8 毫米的砂层。 
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3．试样的注入。将试样注入内坩埚，对于闪点在 210℃以下的试样，液面距离坩埚

口边缘 12 毫米（即内坩埚的下刻线）；对于闪点在 210℃以下试样，液面距离坩埚口边缘

为 18 毫米（即内坩埚的下刻线）。注入试时，注意不要溅出，且液面以上的坩埚壁不应

沾有试样。 

4．升温测试。加热坩埚，使试样逐渐升温，当试样温度达到预计闪点前 60℃时，调

整加热速度，使试样温度达到闪点前 40℃时能控制升温速度为每分钟升 4±1℃。试样温

度达到预计闪点前 10℃时，将点火器的火焰放到距离试样液面 10～14 毫米处，并在该处

水平面上沿着坩埚内径作直线移动，从坩埚的一边移至另一边所经过的时间为 2—3 秒。

试样温度每升高 2℃应重复一次点火试验。点火器的火焰长度应预先调整为 3—4 毫米。

当试样液面上方最初出现蓝色火焰时（与点火器火焰不应混淆），立即从温度计读出温度

作为闪点的测定结果，同时记录大气压。装置应放在避风和较暗的地方并用防护屏围着，

使闪点现象能够看得清楚。 

五、大气压力对闪点影响的修正 
实验所得的闪点按下式修正（精确到 1℃） 

t0=t+△t 

△t=(0.00015×t+0.028)(760-P)； 

t0—相当于 760 ㎜Hg时的闪点，℃（＞300℃以 300℃计）； 

t—试验条件下测得的闪点，℃； 

△t—修正数，℃； 

P—试验条件下的大气压力，㎜ Hg。 

六、精确度 
平行测定的两个结果，闪点差数不应超过下列数值： 

 闪点，℃ 允许差数，℃ 
 

150 以下 4 
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150 以下 6 

 

取两结果的算术平均值，作为试样的闪点。 

七、思考题 
测定石油产品的闪点，对生产和使用有何意义？ 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 



实验十二  石油产品凝点的测定 
 
凝点是石油产品的重要指标之一。对于含蜡油品来说，可在某种程度上作为估计石

蜡含量的指标；对于轻柴油，可以用来表示牌号（如—10 号柴油的凝点要求不高于—10
℃）；也可以表示柴油在发动机中能顺利流动的最低温度，同时也是油品贮运保管时的质

量标准之一。 
一、实验目的 

1．掌握石油产品凝点的定义 
2．熟悉测定凝点的方法和仪器 

二、实验原理 
润滑油及深色石油产品在试验条件下，冷却到液面不移动时的最高温度，称为凝点。

油品随温度的降低粘度随之增大，当粘度增大以一定程度时，油品便失去流动性，当冷

却到某一临界温度时，溶解在油品中的石蜡则形成小的晶体，随着温度进一步降低晶体

聚合，形成“石蜡结晶网络”，当这种网络遍及全部油样中时会逐渐地吸位液体，使之失

去流动性。 
油品的凝点与油品的化学成分有关。在测定凝点时，还与冷却速度的热处理条件有

关。 
三、实验仪器 

凝固点测定仪 

 

1—温控仪  2—冷却水管  3—保温箱  4—试样管 
5—温度计  6—准冷浴管  7—恒温槽  8—支架 

凝固点测定装置图 
四、实验步骤 

1．试样的处理。对于含水试样要进行脱水处理，然后将试样注入干燥、清洁的试管

中，使液面满到环形标线处，用软木塞将温度计固定在试管中央，使水银球距管底 8—10
毫米。 
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2．试样的预热。装有试样和温度计的试管，垂直地浸在 50±1℃±的水溶中，直至

试样的温度达到 50±1℃。 
3．开启凝点测定仪。从水溶中取出装有试样和温度计的试管，擦干外壁，冷却至 35

±5℃时安装于套管中。打开测暄仪的冷却水，35 分钟后开启电源，调节预置温度按纽，

使预置温度比预期凝点低 7～8℃。 
4．凝点测定。当试样温度冷却到预期凝点时，将冷溶倾斜 45 度，保持倾斜状态 15

钟。垂直后，迅速取出套管观察试管中的液面是否有移动迹象。当液面有移动时，取出

试管，将试样重新预热至 50±1℃，然后用比上次试验温度低 4℃或其他更低的温度重新

测定，直至某试验温度能使液面位置停止移动为止；当液面没移动时，取出试管，将试

样重新预热至 50±1℃，然后用比上电试验试验温度高 4℃或其他更高的温度重新测定，

直至某试验温度能使液面位置有了移动为止。 
找出凝点的温度范围之后，就采用比移动的温度低 2℃，或采用比不移动温度高 2℃，

重新进行试验。如此重复，直至确定试验温度能使试样的液面停留不动而提高 2℃又能使

液面移动时，就取使液面不动的温度，作为试样的凝点。 
五、精度 

试样的凝点必须进行平行测定。第二次测定时的开始试验温度，要比第一次所测出

的凝点高 2℃。平行测定两个结果间的差数不应大于 2℃。取平行测定两个结果的算术平

均值作为试样的凝点。 
六、思考题 

测定石油产品的凝点对生产和使用有何意义？ 
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附录一  沈阳工业大学石油化工学院 

化学工艺专业实验成绩评定办法 
 

一、总则 
1．化学工艺专业实验是一门独立的、重要的、必修的实践教学课，因此必须单独进

行成绩评定。 

2．为了帮助学生巩固所学的基础和专业课的基本知识，检查学生实验操作能力，使

学生养成善观察、勤于动脑和实事求是的好习惯。树立良好的学风，必须严格进行学生

成绩评定。为此，特制定本评定办法。 

二、成绩评定内容 
1．凡是实验有关的方面，均列入考核范围。 

2．评定内容按预习实验讲义、实验操作、实验报告和实验纪律等四个环节进行 

综合评定。 

三、成绩评定及参考标准 
1．评定成绩实行百分制，每一项实验的成绩为 100 分，最后成绩以总实验项目数代

数平均值记。 

2．评分参考标准（满分数）： 

（1）预习实验讲义 10 分 

实验开始之前，指导教师按实验讲义内容进行提问。 

每项实验一般提出 1～10 个问题，每一个学生可答 1～2 个问题，完整、准确地答对

每个问题可记 10 分；未能答出第一个问题，必须回答第二个问题。完整、准确地答出第

二问题只能记 5 分否则记 0 分。 

（2）实验操作 60 分 

①精心、准确、科学操作 30 分；不亲自操作只能记 5 分。如有违反操作规程，造成

仪器、设备损坏、出现人身事故等记 0 分。 

②实验当中、全面、规整、实事求是的记录实验数据记 10 分。如有不真实数据记 0

分。 

③严格遵守实验室的安全操作规程、实验室注意事项和听从实验指导教师安排记 5

分。严格执行作息时间记 3 分。 

实验结束时，能主动、全面打扫实验室卫生，整齐摆放所用过的仪器设备等记 2分。 

（3）实验报告 10 分 

实验报告内容全面、格式规范、字迹清楚记 3分。 

数据处理全面、恰当、准确记 4 分。 

实验问题讨论和实验现象解释完整、正确记 3分。 

若发现实验报告完全相同，双方均只记 2 分。 

（4）实验考试 30 分 

实验考试分实验操作考试和笔试两部分。 

 



四、计算分数方法 
1．某一项实验的总成绩： 

∑
=

=
M

ij
JJ PCS  

式中：S—某一项实验的总分数； 

M—某一项实验的环节数； 

PJ—第j个j环节的满分数； 

CJ—第j个环节分数的校正系数。 

 

CJ=0、0.1………………1.0 

 

2．总的平均成绩： 

∑
=

=
Y

j
jj SK

N
Q

1

1
 

式中：Q—总的平均分数； 

N—总的实验项目数； 

SJ—第j项实验的总分数； 

Kj—“表现”系数，Kj=0.5、0.6、07…………1.1 

五、附则 
1．学生因特殊情况，不能按时做实验，应及时向专业实验的指导教师请假。经准假

的学生应在规定的时间内补做所缺的实验。 

2．专业实验中，若有两项或两项以下实验成绩不及格者，视为专业实验成绩不及格，

需在指导教师规定时间内补考，但所有实验费自理。若还不及格，需跟下一届学生再做。 

3．实验操作部分成绩在实验操作结束后立即给出。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 45 



 46 

附录二  实验室一般安全知识 

 

一、安全守则 
1．实验者必须遵守实验室各项规章制度。 

2．实验者未经实验教师及实验室工作人员允许不得随意动用实验室任何仪器设备。 

3．实验者不得把与实验无关的东西带入室内，室内严禁吸烟及高声喧哗。 

4．做实验时发生意外事故，不要惊慌，应在实验教师指导下，做适当处理。 

5．实验者要爱护所用仪器设备及实验室其它物品，严禁违章操作。 

6．实验结束后，按原样摆好仪器、设备及其它物品。 

7．打扫卫生，经检查后合格方可离去。 

二、常用仪器设备的安全操作 
1．电烘箱 

①下列仪器物品不得放入烘：带刻度的仪器；有大量水份或有机溶剂的仪器物品：

在烘烤中会分解出腐蚀性气体的物料，带有水银的仪器；橡皮塞、杨木塞、纸等。②小

心调好温度控制器，不得随意乱动，以免温度过高，损坏烘箱或使温度计爆裂。 

2．高压钢瓶的使用注意事项： 

①首先要分清气瓶的标记： 

现将我国常用的标记如下： 

气体类别 瓶身颜色 标记颜色 

N2 黑 黄 

O2 天兰 黑 

H2 深绿 红 

空气 黑 白 

NH3 黄 黑 

CO2 黑 黄 

Cl2 黄绿 黄 

其它可燃气体 红 白 

其它不可燃气体 黑 黄 

 

②钢瓶应放在安全、干燥、阴凉及远离热源的地方。在一个实验室内不能有两个或

两个以上的同类气体钢瓶。 

③搬运要轻稳，放置要牢靠（应用架子或专用钢瓶车固定为宜）。 

④气瓶上的减压器要专用，装时丝扣要上紧。 

⑤开启高压气瓶时必须站在侧面，即站在与气瓶接口处成垂直方向上的位置，以免

气流射伤人体。操作严禁敲打。 
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⑥用后气瓶的剩余残压，不得少于 0.5kg/cm
2
表压，以免重新灌气时发生危险。 

3．减压操作 

实验室一般用水泵、油泵获得低真空，操作应注意： 

①真空系统必须与有放空活塞的安全瓶连接，减压时应先开泵，后关放空活塞；减

压后恢复常压，应先慢慢开放空活塞（开快会使水银压力计冲坏），然后再关上泵以免泵

油冲出或水泵中的水倒吸。 

②事先应检查减压用的玻璃仪器的质量，有气泡、厚薄不均、有裂纹的仪器不能使

用，以防爆裂，必要时可加保护。 

③使用真空泵时，泵内油要放满至标度线，泵前一定要加净化系统，以吸收湿气（以

硅胶或无水CaCl2等）、有机蒸汽（周固体石蜡、活性碳等）、酸气（用固体KOH等）。 

4．防火防爆基本知识 

有机化工实验中造成爆炸的原因，大多数是由于明火、电火花、可燃物质的自燃、

危险品的相互作用及操作不慎和违反操作规程等引起的，所以万一发生事故要及时正确

地处理，以防事故扩大。 

①如果由于加热或温度过高引起事故时，立即切断电源，隔离燃烧物，用灭火器、

防火砂等灭火。 

②电器设备或带电系统着火，必须切断电源，但要注意拉闸时的火花是否会引起二

次爆炸或二次燃烧。 

③救火时很少用水，要搞清燃烧物种。 

④认真操作，严防失控（如飞温等现象）发生。 

⑤实验结束后关闭煤气，切断电源才能离去。 

5．防毒 

①实验前应了解所用药品的毒性、性能和防护措施。 

②操作有毒气体（如H2O、Cl2、NO2、液盐酸、氢氟酸）应在通风橱内进行。 

③反应产生的有毒的或易燃晚爆的尾气（如乙烯、丙烯、丁二烯等）应通室外。 

④废液不许随意倒放。 

⑤用移液管移取液体时，不能直接用嘴吸。 

⑥有中毒或过敏现象立即通知实验教师。 

 

 

 

 

 

 
 
 

 


