第一部分   微型实验的基本操作[7]
     （说明：本文使用的微型实验仪器均为南京十四中玻璃仪器厂生产）

1.   微型实验操作台的使用：

    从“实验箱”中取出操作台，竖起折叠试管架。将活动撑杆用蝴蝶螺帽固定在操作台横槽的适当位置。调整撑杆上活动栓的位置。

（1）烧杯或试管的使用：

    将插孔盘套在撑杆上，把烧杯或试管直接插入插孔盘的孔内，不需夹持。烧杯也可插入操作台上的孔内。试管也可插入活动试管架的孔内。（见图---1）
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                       图（1）

（2）双颈烧瓶等反应器的夹持：

      将铁圈固定在撑杆的活动栓上，用铁夹夹住双颈烧瓶的颈部。（见图--- 2）
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         图（2）                                  图（3）

（3）铁圈的使用：

      将铁圈固定在撑杆的活动栓上，把烧杯套进铁圈里或把蒸发皿放在铁圈上。（见图---3）

2.连接仪器装置

    微型化学实验仪器多采用10号磨口仪器进行连接。

    连接上下的仪器，左手在上，右手在下；连接左右的仪器，左手在左，右手在右，靠左右手的合力，同时右手微向顺时针方向旋转，使仪器间能紧密连接，切勿用力过大，以防损坏仪器。

    拆卸仪器装置时，右手稍微向反时针方向旋转，同时两手略微向外拉即可。

3.制气装置

（1）固体药品加热产生气体的装置

    用玻璃塞塞紧双颈烧瓶的右颈，在双颈烧瓶下部用酒精灯进行加热固体药品。用控制酒精灯火焰的大小或加热固体药品的时间长短来控制气体的产生量。

    气体与液体反应：向U 型管内滴入大约6滴液体试剂，双颈烧瓶内产生的少量气体，通过导管进入U 型管的弯管处，与液体试剂发生反应。产生的气体若要与多种液体进行反应，可以用多个U 型管串联使用。若制备的是有毒气体，可以用浸润适当液体的棉花球放在U 型管管口，将有毒气体吸收。（见图---4）
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           图（4）                              图（5）

（2）固体与液体反应产生气体的装置

     由微型操作台、滴管、双颈烧瓶、弯管和U型管反应器组成（如图---2所示），在双颈烧瓶内装入少量固体药品，在滴管内吸入一定量的液体药品，插入双颈烧瓶的左颈，用控制液滴数来控制气体的产生量。若需要加热才能反应时，可用酒精灯小火直接给双颈烧瓶加热。

（3）液体与液体加热产生气体的装置

用（图---2）的装置，在双颈烧瓶里放入一定量的液体药品A，在滴管内吸入一定量的液体药品B，其它操作与上述操作相似。

4.过滤操作

过滤是除去液体中混有的固体物质的一种方法。

    将圆形滤纸对折两次，打开成锥形，把滤纸尖端朝下，放入漏斗。滤纸的边缘要比漏斗口稍低，并紧贴漏斗壁，中间不要有气泡。

（如图---5）所示，把漏斗插在插孔盘的孔内，调整高度，旋转插孔盘，使漏斗下端的管口紧靠烧杯内壁，使滤液沿烧杯壁流下，倾倒时，使液体沿着玻璃棒流下，液面要低于滤纸的边缘。

5.减压抽滤

    将折好的滤纸放入漏斗，然后接好微型吸滤瓶，吸滤瓶的支管口接好吸耳球，其它操作如同过滤操作。（见图---6）

6.蒸发操作

    把蒸发皿放在铁圈上，再把滤液倒入蒸发皿里，用酒精灯小火加热，在加热过程中用玻璃棒不断搅动，防止由于局部温度过高，造成液滴飞溅。当蒸发皿中出现较多量固体时停止加热，移开酒精灯，让蒸发皿冷却。

7.萃取和分液操作

（1）萃取：萃取是利用溶质在互不相溶的溶剂里溶解度的不同，用一种溶剂把容质从另一溶剂所组成的溶液里提取出来的方法。

（2）分液：分液是把两种互不相溶的液体分开的操作。

（3）操作方法

a .把溶解有某溶质的溶液移入分液漏斗里，然后加入萃取剂，盖上玻璃塞。用右手压住分液漏斗的玻璃塞，左手握住活塞部分，把分液漏斗倒转过来用力振荡。

b .把分液漏斗插在插孔盘上，静置片刻，分液漏斗内的溶液分层。

c .把分液漏斗上的玻璃塞打开，使漏斗内外空气相通，以保证漏斗里的液体能够流出。打开活塞，使下层溶液逐滴流入下面的容器里，注意不要使上层液体流出。上层液体从分液漏斗上口倒出，从而使上下两层溶液分开。（见图---7）      [image: image6.jpg]


          [image: image7.jpg]



         图（6）                                图（7）

8.微型滴定操作

装置（如图---8所示）在微型操作台的撑杆上用铁夹把滴管（或注射器）竖直夹持好，根据精度需要选择适当的滴头，并套在滴管的管头上，构成微型滴定器。

（1）标准液体积的标定

   （如图---8A）在同一操作下，由于溶液的构成、粘度、温度等因素，都可能影响溶液滴定的体积，一般在精确滴定时，需要对标准液的体积进行标定。把滴管吸满标准液并夹持在铁夹上，在滴头下放置一个小量筒。用体积标定法将标准液逐滴滴入量筒内，根据1ML的液滴数计算出一滴标准液的体积是多少毫升。可以重复操作三次取平均值。

（2）微型滴定操作

（见图---8B）取一定体积的待测液放入锥形瓶中，并滴入一滴指示剂，然后置入微型滴定器的下方。逐滴滴入标准液，并不断振荡至滴定终点，根据滴液数计算出所消耗的标准液的体积。
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              图（8A）                              图（8B）

（3）选择微型滴头       (20℃1ML H2O的滴数)
	滴头型号
	金         属          滴        头    
	塑  料 

滴  头    

	
	5号
	6号
	7号
	8号
	

	滴液数(d∕ml )
	135
	105
	90
	77
	45


