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2009年高考预测—化学
最后的点拨——实验篇

一、装置气密性检查操作[image: image1.png]O wgEr (D



。

凡涉及气体制备、收集和气体反应的仪器装置，都要进行这一操作。操作检验所依据的原理为：通过气体发生器和附设的液体构成密封体系，依据改变体系压强时产生的现象（如气泡的产生、水柱的形成、液面的升降等）来判断仪器装置是否密封。但由于不同实验仪器装置的差异，检验所采用的操作与方法也有所区别：

①有的采用微热（手捂或热毛巾）法。操作程序：

利用热源对仪器装置微热——观察是否有气泡——移开热源——

观察是否形成水柱；如图A装置的检查。

②有的采用直接加热法。当装置构成的密封体系较大时，用手捂

或热毛巾不易引起空气发生体积变化时，采用酒精灯直接对装置加热。

③有的采用液差法。操作程序：往体系中加水（液体）——观察是否形成稳定的液差，如图三装置的检查。用图三所示的装置制取氢气，在塑料隔板上放粗锌粒，漏斗和带支管的试管中装有稀硫酸，若打开弹簧夹，则酸液由漏斗流下，试管中液面上升与锌粒接触，发生反应，产生的氢气由支管导出；若关闭弹簧夹，则试管中液面下降，漏斗中液面上升，酸液与锌粒脱离接触，反应自行停止。需要时再打开弹簧夹，又可以使氢气发生。这是一种仅适用于室温下随制随停的气体发生装置。
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回答下面问题：
（1）为什么关闭弹簧夹时试管中液面会下降？

（2）这种制气装置在加入反应物前，怎样检查装置的气密性？
根据下图及描述，回答下列问题：
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（1）关闭图A装置中的止水夹a后，从长颈漏斗向试管口注入一定量的水，静置后如图所示。试判断：A装置是否漏气？（填“漏气”、“不漏气”或“无法确定”）           。

判断理由：                                                               。

（2）关闭图B装置中的止水夹a后，开启活塞b，水不断往下滴，直至全部流入烧瓶。试判断：B装置是否漏气？（填“漏气”、“不漏气”或“无法确定”）               ，判断理由：                                                               。
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3、为了证明NO可以与O2和H2O共同反应生成HN03，某学生设计了以

下装置，    

按如下实验步骤进行实验：

①检查装置气密性；

②在中间四通直管中装入一定的水，并向左右两侧

    试管及分液漏斗中加人图示试剂；

③将铜丝插入稀硝酸，开始反应，一段时间以后铜

  丝从溶液中抽出；

④打开分液漏斗活塞，向试管中加入少量水，再立

刻关闭；

⑤滴入几滴石蕊试液。

请你参与帮助解答以下问题

(1)步骤①中，如何检查该装置的气密性?

答：打开分液漏斗活塞并取下上面塞子，挤压胶头滴管使其成“瘪状”，同时立刻

    ____________________表示气密性良好

(2)步骤③中，当铜丝插入稀硝酸时，观察到的主要现象有：___________

(3)步骤④中，中间四通直管中，水面是否变化_____________(填“上升”、“下降”、

“不变”)，写出此时变化的反应方程式：________________________________

(4)加入石蕊试液的作用是：________________________________

说明：本题的气密性检查方式又不同于以上方法，但实质上还是利用改变体系中的压强后，体积能否还能维护这种改变。

解答：(1)打开分液漏斗活塞并取下上面塞子，压挤胶头滴管使其成“瘪”状，同时立刻关闭漏斗上活塞，若胶头滴管橡胶头一段时间内仍呈“瘪”状态，表示气密性良好(其它合理答案均给分)。

  (2)试管内先有红棕色气体，后又逐渐变为无色；试管中的液体由无色

  逐渐变绿色；中间直管中的液面起初略为上升，后开始下降

  (3)上升，4NO+302+2H20=4HN03
  (4)检验是否有酸生成

复习时，对此类存在差异的同一操作也要进行对比分析，总结归纳其异同点，抓住实质来解答。
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二、仪器的一物多用

在化学实验过程中，对于同一仪器或装置，通过不同的操作

或一定的组合、改进，就可以实现仪器装置功能的创新。例如，

右图装置，采用不同的操作，可开发出不同用途：

（1） 用作集气装置；（2）可用于测量化学反应中产生气体的体积；

（3）可用作安全装置；（4）可用作尾气吸收装置；（7）可用作净化和

干燥装置；（8）可以用作反应器等等。

练习：利用如图装置收集以下10种气体：①H2  ②Cl2  ③CH4  ④HCl ⑤NH3  ⑥NO ⑦H2S   ⑧SO2  ⑨C2H4  ⑩C2H2 
(1)若集气瓶是干燥的，若由B口进气，可收集的气体有           ；若改换由A口进气，可收集的气体有          。

（2）若在集气瓶内充满水，可收集的气体有           ，气体由     口进入。

（3）若在集气瓶内装入适量的浓硫酸，可以用它来干燥的气体有            ，气体由     口进入。

 三、仪器的一用多物

简而言之，依据同一原理，一种装置可以有多种变形形式。

例如：（1）利用启普发生器原理对实验装置的改进（图A、B、C）：
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（2）防止倒吸装置的创新设计（图D、E、F）：
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（3）液封装置的设计（图G）及氢氧化亚铁的制备操作改进型设计（图H，与2003年高考题非常相近）。
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（4）测气体体积的仪器

如图K、图L和图M所示。图K当气体通入容器时，将溶液压入量筒内，读出量筒内液体的体积，即为气体的体积，这类仪器的考核往往是设计，和读数时的注意事项，读数时要注意以下两点：（1）调节使容器、量筒内的液面相平；（2）视线要与溶液的凹面的最低点相切。
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几个问题

2、检查气体的纯度。点燃或加热通有可燃性气体（H2、CO、CH4、C2H4、C2H2等）的装置前，必须检查气体的纯度。例如用H2、CO等气体还原金属氧化物时，需要加热金属氧化物，在操作中，不能先加热，后通气，应当先通入气体，将装置内的空气排干净后，检查气体是否纯净（验纯），待气体纯净后，再点燃酒精灯加热金属氧化物。

3、冷凝回流的问题。有的易挥发的液体反应物，为了避免反应物损耗和充分利用原料，要在发生装置设计冷凝回流装置。如在发生装置安装长玻璃管等。
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4、冷却问题。有的实验为防止气体冷凝不充分而损失，需用冷凝管或用冷水或冰水冷凝气体（物质蒸气），使物质蒸气冷凝为液态便于收集。

5、防止倒吸问题。在某些实验中，由于吸收液的倒吸，会对实验产生不良的影响，如玻璃仪器的炸裂，反应试剂的污染等，因此，在有关实验中必须采取一定的措施防止吸收液的倒吸。防止倒吸一般采用下列措施：

（1）切断装置：将有可能产生液体倒吸的密闭装置系统切断，以防止液体倒吸，如实验室中制取氧气、甲烷时，通常用排水法收集气体，当实验结束时，必须先从水槽中将导管拿出来，然后熄灭酒精灯。
（2）设置防护装置
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①倒立漏斗式：如图（2）甲所示，这种装置可以增大气体与吸收液的接触面积，有利于吸收液对气体的吸收。当易溶性气体被吸收液吸收时，导管内压强减少，吸收液上升到漏斗中，由于漏斗容积较大，导致烧杯中液面下降，使漏斗口脱离液面，漏斗中的吸收液受自身重力的作用又流回烧瓶内，从而防止吸收液的倒吸。

②肚容式：如图（2）乙所示，当易溶于吸收液的气体由干燥管末端进入吸收液被吸收后，导气管内压强减少，使吸收液倒吸进入干燥管的吸收液本身质量大于干燥管内外压强差，吸收液受自身重量的作用又流回烧杯内，从而防止吸收液的倒吸。这种装置与倒置漏斗很类似。

③蓄液式：如图（2）丙所示，当吸收液发生倒吸时，倒吸进来的吸收液被预先设置的蓄液装置贮存起来，以防止吸收液进入受热仪器或反应容器。这种装置又称安全瓶。

④平衡压强式：如图（2）丁所示，为防止反应体系中压强减少，引起吸收液的倒吸，可以在密闭装置系统中连接一个能与外界相通的装置，起着自动调节系统内外压强差的作用，防止溶液的倒吸。

（6）具有特殊作用的实验改进装置。
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①防堵塞安全装置：如图（3）所示，为防止分液漏斗中的液体不能顺利流出，用橡皮管连接成连通装置（见恒压式）；为防止粉末或糊状物堵塞导气管，可将棉花团置于导管口处（见防阻式（I、II）。

②液封装置：如图（3）所示，为防止气体从长颈漏斗中逸出，可在发生装置中的漏斗末端套住一只小试管（见液封式）

③防污染安全装置：如图（4）所示，灼烧式可用于除尾气CO；吸收式可用于除Cl2、H2S等；收集式可用于防止有毒气体进入空气中。
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四、探究性实验

1、确定最佳实验方案优化

题目：某光卤石(KCl·MgCl2·6H2O)样品中含有不跟NaOH溶液，盐酸反应的杂质．某校化学课外活动研究小组现欲测定此样品中含KCl·MgCl2·6H2O的质量分数，经讨论有多种实验测定方案．
  请根据提供的实验试剂和仪器(所需的仪器任选)，选择精确度较高的实验测定方案，简要写出第二步以后的实验步骤和实验结果．
一、可选用的实验试剂：
(1)a mol·L-1NaOH溶液   (2)b mol·L-1Na2CO3溶液  (3)c mol·L-1HCl溶液
(4)d mol·L-1AgNO3溶液      (5)酚酞试液         (6)甲基橙试液
二、实验步骤：
第一步：称取mg 样品，放入250ml烧杯中，加适量水溶解
第二步：……
计算样品中含KCl·MgCl2·6H2O（式量为277.5）的质量分数表达式：_________________

解题思路：
1、 由条件找关系
可能的离子反应：
①Mg2++2OH-=M(OH)2↓    ②Mg2++CO32-=MgCO3↓    ③Ag++Cl-=AgCl↓
分别与KCl·MgCl2·6H2O可能构成的关系式有：
2OH -→Mg2+→M(OH)2→KCl·MgCl2·6H2O

CO32-→Mg2+→MgCO3↓→KCl·MgCl2·6H2O

Ag+→Cl-→AgCl↓→1/3KCl·MgCl2·6H2O

由上述关系可见，求KCl·MgCl2·6H2O的量，可从所加试剂的量入手，也可用生成沉淀的质量的进行计算来求得。
2、由实验操作的难易确定最佳途径
①测定沉淀的质量：需要过滤、洗涤、烘干，步骤多误差较大
②测定所加试剂的量：可通过滴定法，精确度较高，操作较简便。
由此可见，方法②为最佳途径。
3、再由细节，求完善
⑴为了使沉淀完全，沉淀剂必须过量；过量的试剂必须准确测出，涉及的实验步骤要尽可能少。
⑵中和滴定中指示剂的选择也很关键。仅仅从中和反应本身来讲，甲基橙、酚酞皆可用，但在此实验中影响到实验操作的难易。如选甲基橙作滴定过量碱的指示剂，就必须对生成的Mg(OH)2沉淀进行过滤、洗涤且将洗涤液合并后，再进行滴定；如选酚酞试液作指示剂，Mg(OH)2沉淀就无需过滤，因为酚酞变色范围在pH=8~10，滴定到终点时Mg(OH)2沉淀不会溶解。显然，用酚酞作指示剂简化了实验步骤，提高了实验的精确度，所以应选用酚酞作为测定过量的NaOH 的指示剂。
综合1、2、3的分析具体解答如下：
（第一步题中已定）
第二步：加入A mL a mol·L-1NaOH溶液(过量)，充分反应；
第三步：直接在反应后的溶液中滴加酚酞指示剂2~3滴
第四步：用c mol·L-1HCl溶液滴定至由浅红色为无色止。消耗HCl 溶液B mL

KCl·MgCl2·6H2O% 
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题目2 某校研究性学习小组设计实验测定电石样品的纯度。
经查阅有关资料得知：H2S、PH3与硫酸铜溶液反应的化学方程式分别是
H2S+CuSO4==CuS↓+H2SO4   ；19PH3+56CuSO4+44H2O==11H3PO4+56H2SO4+32Cu↓+8Cu3P↓。
[image: image20.bmp]相关仪器和药品装置图如下：
A         B      C      D        E        F       G           H

请你参与活动并就下列问题发表你的见解：
⑴按气体从左到右的流向选择合理的装置组合是（选填字母序号）：                 
⑵经小组同学讨论认为乙炔的吸收装置选用F装置最佳。理由是：                                                           
⑶为保证测定的精度，要求产生乙炔的气流较为平缓，在分液漏斗中应装入的液体是            。
⑷若电石样品的质量为m1 g,F吸收乙炔前后的质量差为m2 g，则电石样品中CaC2质量分数ω(CaC2)=                  。
分析：本题的测定原理是根据碳化钙与水反应产生乙炔，测定出乙炔的量就可求出样品中碳化钙的含量，乙炔的量可通过体积减量或质量差量来测，体积差量法相对质量量差量法误差较大。除此之外用质量差量法，如何才能让生成的乙炔全部被吸收，这也是减少实验误差的关键。

答案：⑴A、B、D、E、F；  

⑵饱和食盐水

⑶由于溴在四氯化碳中溶解度较大，溴不易挥发，吸收乙炔的效果较好，所以选择F；而排水法测定精度不高，故不选择H；溴水具有较强的发挥性，同样测定精度不高，故也不选择G。

⑷32m2/13m1或64m2/26m1或2.46m2/m1。
2、掌握好实验的过程

维生素C是一种水溶性维生素(其水溶液呈酸性)，它的分子式是C6H806，人体缺乏这种维生素易得坏血症，所以维生素C又称抗坏血酸。维生素C易被空气中的氧气氧化。在新鲜的水果、蔬菜、乳制品中都富含维生素C，如新鲜橙汁中维生素C的含量在500mg／L左右。

校课外活动小组测定了某晶牌的软包装橙汁中维生素C的含量。下面是测定实验分析报告，请填写有关空白。 

(1)测定目的：测定××牌软包装橙汁维生素C含量。 

(2)测定原理：C6H806+I2
[image: image6.wmf]¾¾®
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(3)实验用品及试剂：

    ①仪器和用品：自选，略。

    ②试剂：指示剂_______________(填名称)、浓度为7.5×10-3mol／L标准碘溶液、蒸馏水等。 

(4)实验过程：

  ①洗涤仪器，检查滴定管是否漏液，润洗后装好标准碘溶液待用。

  ②打开橙汁包装，目测：颜色_______________橙黄色，澄清度好。用_______________(填仪器名称)向锥形瓶中移人20.00mL待测橙汁，滴人2滴指示剂。

  ③用左手控制滴定管的_______________(填部位)，右手摇动锥形瓶，眼睛注视_______________直到滴定终点。滴定至终点的现象是________________.

(5)数据记录与处理。(设计数据记录和数据处理的表格，不必填数据)若经数据处理，滴定中消耗标准碘溶液的体积是重5.00mL，则此橙汁中维生素C的含量是_______________mg／L。 

(6)问题讨论：

  ①滴定时能否剧烈摇动锥形瓶?为什么

  答_______________

  ②从分析数据看，此软包装橙汁是否是纯天然橙汁?__________(填编号)

  A.是    B.可能是    C不是

 制造商可能采取的做法是_______________.

  B.加水稀释天然橙汁

  B.橙汁已被浓缩

  C.将维生素C作为添加剂

  对于上述做法，你的意见是_______________.

  A.同意

  B.不同意

  C.调查后再作结论    

 (答案)  

(3)②淀粉溶液(4)②酸式滴定管活塞  锥形瓶中溶液颜色的变化和滴定管中液体流下的速率  溶液变蓝色且在半分钟内不退去  

(5) 990 mg／L

(6)①不能剧烈摇动锥形瓶。因为若摇动会增大溶液与空气的接触面积，使之被氧化响测定结果  ②C  C  C

 3、注意实验细节

题目1 某校研究小组的同学想研究氧化铜能否在氯酸钾的受热分解反应中起催化剂的作用，设计了以下的对比实验和操作步骤。

（1）任取两份氯酸钾，分别放入两支试管，在其中一份加入经过称量的ng氧化铜粉末。

（2）将两份氯酸钾同时在相同的条件下加热，将放出的气体通入水中，观察放出气体的快慢。

（3）停止加热，冷却，将原来混有氧化铜的混合物加水溶解，小心过滤，将滤出的固体物质洗涤并干燥。

（4）观察滤出物的颜色、状态。

（5）将滤出的固体和炭粉混合，在密闭容器中加热，并将反应生成的气体通入澄清石灰水中，观察实验现象。

问题一：从以上有关实验步骤的叙述中可发现操作方案还存在一些缺陷，请指出并加以改进。（其余略）

评析：本题是以学生熟知的KClO3分解制O2实验为载体，考查学生理解催化剂概念的程度，解决问题的关键就是紧扣催化剂的特征，改变反应速率而其反应前后的化学性质和质量都没有改变。在学生的答案中，多数同学都指出了步骤（3）中缺少称量干燥的滤出固体这一过程，而忽略了第一步中不严密之处“任取两份氯酸钾”。事实上，这是探究性实验设计的重要原则之一，控制变量原则。这是一组对照实验，要使实验结果具有说服力，必须控制变量。因为对某个实验的影响，会有很多的因素，实验正是要人为控制条件，使众多变量中，只能有一个因素是变量，其余几个是一样的。

4、统筹兼顾“缺项”步骤

为测定碳酸钠、氯化钠混合物中碳酸钠的质量分数，拟使用如下图实验装置，测定一定量样品和酸反应放出二氧化碳气体的质量。现提供以下药品：氢氧化钠溶液、澄清石灰水、蒸馏水、浓硫酸、稀硫酸、无水氯化钙、碱石灰。实验步骤如下：

[image: image7.png]



①称量药品，记录样品质量为m1g；

②检验整套装置的气密性，并在相关的仪器中装入相应的药品；

③……

④分别称量仪器E未装药品时和装入药品后（连用药品）的质量，记录所装药品质量为m2g，并把仪器接到K处；

⑤……，把分液漏斗上的玻璃塞打开，旋转活塞，使D中的液体缓慢滴下与B中的样品充分反应；

⑥打开弹簧夹a，通入空气；

⑦拆下仪器E，称量E中所装药品的质量，记录数据为m3g；

请回答下列问题：

（1）A、C、E仪器中装入的药品是：

A_____________，C____________，E_____________
（2）步骤③的操作是________________。

（3）步骤⑤中打开分液漏斗上的玻璃塞之前，应进行的操作是__________。

（4）步骤④中使用D中液体滴到什么时候（看到什么现象时），关闭分液漏斗的活塞：____________。

（5）步骤⑥通入空气的目的是________________。

（6）该实验测得样品中碳酸钠的质量分数的计算公式是（列出算式，不需化简）

_____________________________________________________。

分析：本题属于中“缺省”实验步骤测定实验题，解此题的关键是认真审题，找出测定原理Na2CO3  ～ CO2即由生成的CO2的量来测定样品中的Na2CO3从而计算出其质量百分数。另外，在解此题中还要注意测定实验中的一些细节，如防止空气中的CO2对实验测定的干扰，在产生CO2之前就必须用除去CO2的空气赶掉装置中的有CO2的空气；为了让产生的CO2全部被E中的碱石灰所吸收，反应结束后，就要用除去CO2的空气将发生装置中所有CO2赶到E中。总之，抓住原理，注意了细节本题就会迎刃而解。

答案：（1）NaOH溶液、浓H2SO4、碱石灰（2）打开弹簧夹a、b，通入空气，关闭弹簧夹a、b（3）打开弹簧夹b （4）滴到瓶B中不再冒出气泡  (5)赶走装置中的CO2，使其被E中的碱石灰吸收 （6）
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5、避开思维定势
例1：某研究性学习小组为了探索镁粉与溴水反应的机理，做了如下四组实验：（1）将镁粉投入冷水中，未见任何现象；（2）将镁粉放入溴水中，观察到只是开始时产生极少量的气泡，但溴水的颜色逐渐褪去；（3）将镁粉放入液溴中，未观察到任何明显现象；（4）向含足量镁粉的液溴中滴加几滴水，观察到溴的红棕色很快褪去。则下列关于镁与溴水的反应机理的论述中正确的是（      ）
A镁粉只能直接与溴水中的溴反应
B水是镁粉与溴发生反应的催化剂
C（2）中产生的极少量气泡是由于镁粉与水反应得到
D镁粉与溴水中的H+发生反应，导致平衡移动使溴水褪色
评析：正确答案为B。多数学生选择了D答案。究其根源，主要是受到用平衡移动原理解释氯水变质这一问题的影响。学生只注意到了镁与溶液中H+的反应，而忽略了镁可以和溴反应这一事实，更没有注意到

（2）中所述，“镁粉与溴水反应时，只是开始时产生极少量气泡，而溴水的颜色逐渐褪去”这一实验事实。这充分说明了学生没有深入地审题，受到了已有知识的干扰。能够举一反三固然是件好事，但用类推方法得出的结论并不是任何时候都正确的。
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