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第一章 基本操作训练

化学是一门实验学科，基本操作技能的培养是化学实验的一项重要内容。在这一章

中，我们选择了一些较简单的实验，以训练学生的基本操作技能，为后续实验的开设打下

一个良好的基础。这些基本操作包括：仪器的洗涤及干燥，称量操作，容量分析基本操作，

加热方法，固液分离（倾析法、常压过滤、减压过滤、热过滤），蒸馏，重结晶，薄层色谱和柱

色谱，溶液配制，萃取，试剂的取用等，涉及到的操作技术可参考《大学化学实验———基本

知识与技术》中的有关章节。要求学生注意操作的规范性，培养良好的实验习惯。

实验１１ 仪器的认领、洗涤和干燥（３～４学时）

实验目的

１领取基础化学实验Ｉ常用仪器，熟悉其名称、规格，了解使用注意事项。

２学习并掌握常用仪器的洗涤和干燥方法。

预习

《大学化学实验———基本知识与技术》１３“常用玻璃仪器及器皿”，１５“仪器的洗涤和
干燥”。

实验用品

仪器：烘箱，全套实验仪器

材料：去污粉，铬酸洗液，合成洗涤剂

实验内容

１认领仪器：按仪器单逐个领取和认识基础实验中常用仪器。

２玻璃仪器的洗涤：将仪器清洗干净后合理存放于实验柜中，并抽取两件交给老师
检查。

思考题

１玻璃仪器内壁附有不易洗净的物质时，应如何洗涤？

２哪些仪器不能用加热的方法干燥？这些仪器应如何干燥？

３哪些仪器可以在火上直接加热？
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４如何用最简单的方法判断仪器是否洗干净了？

实验１２ 天平称量练习（４学时）

实验目的

１熟悉分析天平的使用方法。

２学会用各种称量法称量试样。

３学会正确使用称量瓶。

预习

《大学化学实验———基本知识与技术》３２“物质的称量”。

实验原理

见《大学化学实验———基本知识与技术》３２１“称量用仪器”。

实验用品

仪器：分析天平（电光天平、电子天平），称量瓶，表面皿，小烧杯等

试剂：称量试样，已知质量的金属片等

实验内容

一、外观检查

１检查砝码是否齐全，各砝码位置是否正确，圈码是否完好并正挂在圈码钩上，读数
盘的读数是否在零位。

２检查天平是否处于休止状态，天平梁和吊耳的位置是否正常。

３检查天平是否处于水平位置［１］，如不水平，可调节天平箱前下方的两个调水平螺
丝，使气泡水准器中的气泡位于正中。

４天平盘上如有灰尘或其它落入的物体，应该用软毛刷轻扫干净。

二、称量练习

１直接法称量
（１）称量瓶的洗涤与干燥 称量瓶依次用洗涤剂、自来水、蒸馏水洗干净后，置于

１０５℃的烘箱中烘干。
（２）称量瓶的称量 调整和记录天平的零点后，用叠好的纸条拿取带盖的称量瓶一
只，放在天平左盘中央。在右盘上添加砝码，直至达到平衡。准确读取砝码质量、指数盘

读数及投影屏读数（精确至０１ｍｇ），记录在报告本上。
（３）已知质量物品的称量 向教师领取一已知质量的样品，记下样品号，调好天平的
·２·
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零点后，把它放在天平左盘的中央，右盘中添加砝码，记录称量结果并与教师核对。

２指定质量称量法称量
用一洁净、干燥的小烧杯精确称取０５０００ｇＮａＣｌ（误差不超过００００３ｇ）。

３减量法称量
本实验要求用减量法从称量瓶中准确称量出０２～０３ｇ的固体试样（称准到小数点

后第四位）。

在称量瓶中装入１ｇ左右的固体试样，盖上瓶盖，按直接称量法准确称其质量。然后
旋转天平的指数盘，减去０２ｇ圈码，取出称量瓶；用其瓶盖轻轻地敲打瓶口上方，使样品
落到一个干净的１５０ｍＬ烧杯中。估计取出的试样在０２ｇ左右时，将称量瓶再放回左盘
中，旋开旋钮，若指针向右移动，说明倒出的试样还少于０２ｇ，应再次敲取（注意不应一下
敲取过多），直到指针向左，表示倒出的试样已超过０２ｇ，这时把圈码再减去０１ｇ，若指针
向右，则表示倒出来的试样少于０３ｇ，因此称取的试样在０２～０３ｇ之间，符合要求。记
下称量瓶和试样的准确质量，两次称量之差即为样品质量（注意：在每次旋动指数盘和取

放称量瓶时，一定要先关好旋钮，使天平梁托起）。

用同样操作，再准确称出另一份０２～０３ｇ的试样。
用减量法称取每一份试样时，最好在一二次内能倒出所需要的量，以减少试样的损失

和吸湿。

数据记录

将所有数据记录在下表中［２］。

质量
被称量物

砝码质量
／ｇ
圈码质量
／ｍｇ

投影屏读数
／ｍｇ

被称量物质量
／ｇ

试样质量／ｇ

称量瓶 Ｗ１＝
小烧杯 Ｗ２＝
称量瓶＋试样 Ｗ３＝ ｍ０＝Ｗ３－Ｗ１＝
（倒出第一份试样

后）称量瓶＋试样
Ｗ４＝ ｍ１＝Ｗ３－Ｗ４＝

小烧杯＋一份试样 Ｗ５＝ ｍ１′＝ Ｗ５－Ｗ２＝
（倒出第二份试样

后）称量瓶＋试样
Ｗ６＝ ｍ２＝Ｗ４－Ｗ６＝

小烧杯＋两份试样 Ｗ７＝ ｍ２′＝Ｗ７－Ｗ５＝

核对从称量瓶倒出的试样ｍ１、ｍ２及ｍ１＋ｍ２与小烧杯中倒入的试样ｍ１′、ｍ２′、

ｍ１′＋ｍ２′是否相同。

注

［１］要求学生会调水平位置。

［２］Ｗ 为在天平上称量的质量，ｍ 为计算出的试样的质量。若使用电子天平称量，记录表格自己

设计。

·３·
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思考题

１分析天平的灵敏度越高，是不是称量的准确度也越高？为什么？

２什么情况下用增量法称量？什么情况下则需用减量法称量？

３读数时，如果没有把天平门关闭，会引起什么后果？

４用减量法称取试样时，若称量瓶内的试样吸湿，将对称量结果造成什么误差？若试样倾入烧杯
后再吸湿，对称量是否有影响？

实验１３ 溶液的配制和滴定操作练习（４～６学时）

实验目的

１掌握酸碱滴定的原理。

２学习溶液的配制及容量瓶，酸、碱滴定管，移液管等容量器皿的使用。

３掌握滴定操作，学会正确判断滴定终点。

４初步了解相对偏差的概念。

预习

《大学化学实验———基本知识与技术》１８“溶液的配制”，２２２“测量误差”，３９２“容
量器皿的使用”。

实验原理

如果酸（Ａ）与碱（Ｂ）的中和反应为

ａＡ＋ｂＢ＝ｃＣ＋ｄＨ２Ｏ
当反应达到化学计量点时，则Ａ的物质的量ｎＡ与Ｂ的物质的量ｎＢ之比为

ｎＡ／ｎＢ＝ａ／ｂ
又因为 ｎＡ＝ｃＡ ·ＶＡ ｎＢ＝ｃＢ ·ＶＢ
所以 ｃＡ ·ＶＡ＝（ａ／ｂ）·ｃＢ ·ＶＢ

上式中ｃＡ、ｃＢ分别为Ａ、Ｂ的浓度（ｍｏｌ·Ｌ－１）；ＶＡ、ＶＢ分别为Ａ、Ｂ的体积（单位为Ｌ或

ｍＬ）。
由此可见，酸碱溶液通过滴定，确定它们中和时所需的体积比，即可确定它们的浓度

比。如果其中一溶液的浓度已确定，则另一溶液的浓度可求出。

实验用品

仪器：酸、碱滴定管，２５ｍＬ移液管，１００ｍＬ容量瓶，烧杯，锥形瓶，量筒等
试剂：ＨＣｌ溶液（浓），ＮａＯＨ（ｓ），酚酞溶液（０２％），甲基橙指示剂（０２％），邻苯二甲

酸氢钾（ｓ）

·４·
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实验内容

１酸、碱溶液的配制

０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＨＣｌ溶液 用洁净量筒量取计算量的浓盐酸［１］溶液，倒入试剂瓶中，加
水稀释至５００ｍＬ，盖好玻璃塞，摇匀（浓盐酸易挥发，应在通风橱中操作）。

０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＮａＯＨ溶液［２］ 称取计算量的ＮａＯＨ固体，置于２５０ｍＬ烧杯中，马上加
入蒸馏水使之溶解，稍冷后转入试剂瓶中［３］，加水稀释至５００ｍＬ，用橡皮塞塞好瓶口，（为
什么？）充分摇匀［４］。

邻苯二甲酸氢钾标准溶液 准确称取２０４３０～２０４５０ｇ已烘干的ＡＲ级邻苯二甲
酸氢钾晶体，于小烧杯中溶解，转移至１００ｍＬ容量瓶中，稀释至刻度，摇匀，计算其准确浓
度。

２练习判断终点

用０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＮａＯＨ操作液润洗已洗净的碱式滴定管，每次５～１０ｍＬ左右，润洗液
从滴定管两端分别流出弃去，共洗三次；然后再装满滴定管，赶出滴定管下端的气泡。调

节滴定管内溶液的弯月面在“０”刻度。
将酸式滴定管的活塞处涂上凡士林，确认不漏后，洗净并用操作液润洗三次，装入

０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＨＣｌ标准溶液。
用酸式滴定管取５ｍＬＨＣｌ溶液，加酚酞指示剂２滴，此时溶液应无色。用０１ｍｏｌ·

Ｌ－１ＮａＯＨ操作液滴定，近终点时，用洗瓶吹洗锥形瓶内壁，再继续滴定，直至溶液在滴下
半滴ＮａＯＨ后，变为明显的淡粉红色，在３０ｓ内不褪，此时即为终点。反复练习，直至能自
如地控制半滴溶液的加入及准确地判断终点为止。

用碱式滴定管取５ｍＬＮａＯＨ溶液，加２滴甲基橙溶液，用已配好的０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＨＣｌ
溶液滴定碱液。近终点时，用洗瓶吹洗锥形瓶内壁，再继续滴定，直至溶液在滴下半滴

ＨＣｌ溶液后，变为明显的橙色，在３０ｓ内不褪，此时即为终点。反复练习，直至能自如地控
制半滴溶液的加入及准确地判断终点为止。

３酸碱溶液互滴

用移液管准确移取２５００ｍＬＨＣｌ标准溶液于２５０ｍＬ锥形瓶中，以酚酞为指示剂，用

０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＮａＯＨ标准溶液滴定至溶液由无色变为淡粉红色。准确读数，记录ＮａＯＨ溶
液的体积ＶＮａＯＨ。重新把碱式滴定管装满溶液（每次滴定最好用滴定管的相同部分），重
复上述操作过程，至少再滴定两次。要求三次测定的相对偏差不大于０２％。
同样，用碱式滴定管量取２０００ｍＬ０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＮａＯＨ标准溶液，以甲基橙为指示剂，

用０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＨＣｌ标准溶液滴定至溶液由黄色变为橙红色。记录 ＨＣｌ溶液的体积

ＶＨＣｌ，至少重复三次，要求三次测定的相对偏差不大于０２％。

根据滴定体积，计算ＶＮａＯＨ／ＶＨＣｌ和ＶＨＣｌ／ＶＮａＯＨ。

４酸碱溶液浓度的标定

（１）ＮａＯＨ溶液浓度的标定 准确移取２５００ｍＬ已配好的邻苯二甲酸氢钾标准溶液
·５·
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于２５０ｍＬ锥形瓶中，以酚酞为指示剂，用０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＮａＯＨ操作液滴定至终点，平行测
定几次（至少有三次的相对偏差不大于０２％）。准确读取滴定管中ＮａＯＨ的体积，计算

ＮａＯＨ标准溶液的浓度。
（２）盐酸溶液浓度的标定 从碱式滴定管中分别取三份２０００ｍＬ已知准确浓度的

０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＮａＯＨ溶液［５］，以甲基橙为指示剂，用已配好的０１ｍｏｌ·Ｌ－１ＨＣｌ溶液滴定。
准确读取滴定管中ＨＣｌ溶液的体积，计算ＨＣｌ标准溶液的浓度。

数据记录和结果处理

将ＮａＯＨ溶液滴定ＨＣｌ的体积比、ＨＣｌ滴定ＮａＯＨ的体积比及用邻苯二甲酸氢钾标
定ＮａＯＨ浓度的有关数据分别填入表１、表２和表３中。

表１ 氢氧化钠滴定盐酸数据记录

测定序号

数据记录与计算
１ ２ ３

ＨＣｌ溶液的净用量／ｍＬ ２５００ ２５００ ２５００

ＮａＯＨ操作液

终读数／ｍＬ
初读数／ｍＬ
净用量／ｍＬ
平均值Ｖ／ｍＬ

体积比（ＶＨＣｌ／ＶＮａＯＨ）
相对偏差

表２ 盐酸滴定氢氧化钠数据记录

测定序号

数据记录与计算
１ ２ ３

ＮａＯＨ溶液的净用量／ｍＬ ２０００ ２０００ ２０００

ＨＣｌ操作液

终读数／ｍＬ
初读数／ｍＬ
净用量／ｍＬ
平均值Ｖ／ｍＬ

体积比（ＶＮａＯＨ／ＶＨＣｌ）
相对偏差

表３ 标定氢氧化钠浓度数据记录

测定序号

数据记录与计算
１ ２ ３

ｍ邻苯二甲酸氢钾／ｇ ２５００ ２５００ ２５００
ＶＮａＯＨ／ｍＬ
平均值ＶＮａＯＨ／ｍＬ

ｃＮａＯＨ／ｍｏｌ·Ｌ－１

相对偏差／％

·６·
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注

［１］浓盐酸的浓度为１２ｍｏｌ·Ｌ－１。
［２］为防止滴定体积超过２５ｍＬ，ＮａＯＨ溶液应比ＨＣｌ溶液稍浓一些。
［３］这种方法对于初学者较为方便，但不严格。因ＮａＯＨ常吸收ＣＯ２而混有少量Ｎａ２ＣＯ３，导致误
差。

［４］长期放置的ＮａＯＨ标准溶液，应装入广口瓶中，瓶塞上部装有一碱石灰装置，以防止吸收ＣＯ２
和水分。

［５］也可根据体积比直接进行计算。

思考题

１分别用ＮａＯＨ滴定ＨＣｌ和ＨＡｃ，当达化学计量点时，溶液ｐＨ值是否相同？

２滴定管和移液管均需用待装溶液润洗三次的原因何在？滴定用的锥形瓶也要用待装溶液润洗
吗？

３如果取１０００ｍＬＨＡｃ溶液，用ＮａＯＨ溶液滴定测定其浓度，所得的结果与取２５００ｍＬＨＡｃ溶液
的相比，哪一个误差大？

４以下情况对滴定结果有何影响？
（１）滴定管中留有气泡；（２）滴定近终点时，没有用蒸馏水冲洗锥形瓶的内壁；（３）滴定完后，有液滴
悬挂在滴定管的尖端处；（４）滴定过程中，有一些滴定液自滴定管的活塞处渗漏出来。

５本实验中用ＮａＯＨ滴定ＨＣｌ时，用酚酞作指示剂，而用ＨＣｌ滴定ＮａＯＨ时，却用甲基橙作指示
剂，为什么？反过来是否可以？

实验１４ 温度计和容量器皿的校正［１］（４～８学时）

实验目的

１练习使用容量器皿及熔点仪。

２学习容量器皿及温度计的校正方法。

３初步了解相对误差的概念。

预习

《大学化学实验———基本知识与技术》３９１“容量器皿的校准”，３１５１“熔点的测定
及温度计的校正”。

实验原理

用温度计测定体系温度时，温度计上的读数与真实温度之间常有一定的偏差。这可

能是由于温度计的质量所引起的。例如，一般温度计中的毛细管孔径不一定是很均匀的，

有时刻度也不很精确。其次，温度计有全浸式和半浸式两种。全浸式温度计的刻度是在

温度计的汞线全部均匀受热的情况下刻出来的，而在测体系温度时仅有部分汞线受热，因

·７·
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