暑期实验报告

6.28 手工皂DIY
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操作经验：①制作双层皂时冷却第一层可直接冷却或用冷水浴，应防止凝固过快导致凝固不均匀，第二层浇筑时不能太热，可以在保持液态的同时逐渐降低IKA温度。

②家事皂反应时间较长，可以先做家事皂，在等待过程中进行透明皂实验。

改进建议：①非化学专业学生实验习惯不好，植物油取后不盖盖导致挥发，NaOH不盖盖导致潮解，建议绪论课上强调实验习惯。

②家事皂实验建议限制每人用量，因部分同学按2倍、3倍取药品导致椰子油早早用完从而影响之后同学做实验，亲测按讲义用量1~1.5倍做出的肥皂大小正好。

③植物精油可用更便宜易得且毒性低的食用香精替代，如乙酸异戊酯（香蕉味）、己酸乙酯（菠萝味）、苯甲醛（杏仁味）、肉桂醛（肉桂味），或增加植物精油提取实验（可让学生熟悉蒸馏操作）。

6.30 柠檬酸法制备固体燃料电池SDC粉体

操作经验：①滴加浓氨水时多搅拌，以防沉淀溶解后滴加过多，亲测pH在7~7.5较为合适。
②滴加氨水后搅拌时间应尽可能长，防止络合不充分，自燃时可能产生灰渣影响粉体性能。

③蒸干溶液并自燃的烧杯容积应在500mL以上，250mL烧杯可能装不下，且烧杯不能有裂痕。

改进建议：六水合硝酸铈(III)易吸潮，称量动作稍慢就有水珠出现，可考虑用减量法称量或预先配成标准溶液。

思考题：①滴加完氨水继续搅拌10min的目的是得到充分配位的络合物。

②可用EDTA或酒石酸代替柠檬酸作配体和燃料。

7.1 食用碘盐中碘含量测定

操作经验：①溶解市售碘盐时切不能加水过多，因容量瓶仅有25mL。

②每次测定吸光度前需用纸擦干容器壁。

改进建议：由老师完成配置的溶液建议用不同的字体或字号印在讲义上或讲时提醒。

实验记录：①向盛有市售碘盐的表面皿中依次加入碘化钾溶液、稀硫酸、淀粉溶液，溶液变为蓝色；依次加入过氧化氢溶液、稀硫酸、淀粉溶液，无明显现[image: image2.jpg]380.1 -




象，表明市售碘盐中碘的存在形式为碘酸根离子。

②吸光度A-波长λ图像如下，最大吸收位于616.80nm处。

③吸光度A-浓度x关系如下，回归方程A=0.612x-0.046，相关系数R=0.9939，相关性很好。
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思考题：①将样品吸光度0.418代入回归方[image: image4.jpg]| )
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程A=0.612x-0.046得浓度为0.759μg/mL，含碘量为0.759μg/mL×25mL÷1.0004g=18.97μg/g=18.97mg/kg，在包装标注含量范围内。
②市售食盐从来源分有海盐、井盐、湖盐、矿盐等，从成分分有加碘盐、低钠盐、加钾盐、加钙盐等，从风味分有柠檬盐、玫瑰盐等。
7.4 蓝晒之旅
操作经验：①试剂瓶中过氧化氢浓度为30%，不是实验要求的1%！使用前一定要稀释，否则易将普鲁士蓝氧化致使实验失败！
②A液、B液及混合液不用时应用锡箔纸覆盖，避光。
改进建议：①讲义上补充提醒过氧化氢要求浓度与实际浓度差异。[image: image5.jpg]e




②购置更高功率的紫外线灯。
实验记录及思考：①作品展示☞
②防晒霜效果：大宝50优于大宝30优于蓝瓶优于金瓶优于妮维雅防晒润肤露(自带)。
7.5 铜碘基发光团簇的制备

操作经验：①将发光二极管连入电路前应将电压调至最低防止烧坏。

②红色发光团簇制备时会产生大量沉淀，使用前需进行离心摇匀。
③灯罩顶部较难涂上颜料，可等颜料晾干后再进行涂抹。
改进建议：由于塑料移液枪头的一体性及直通性，在移取大比重有机溶剂（如本实验中的二氯甲烷）时，易发生溶剂滴漏现象，若想精确量取可考虑使[image: image6.jpg]


用玻璃移液管。
实验记录及思考：①作品展示☞

②黄色发光的铜碘团簇相当于红色和绿色光的叠加，再加上二极管的蓝光可以发出白光。在发白光基础上继续涂抹较厚一层黄色发光材料可使二极管发出黄光。
7.7 二甘氨酸钠碳酸盐的制备与表征
操作经验：①加热前标记液面，可扣上表面皿或过程中适当补水。
②滴定时指示剂加的过多终点颜色可能不是突变而是渐变。
改进建议：建议讲义上增加转移产物前预先称空烧杯重量，再烘干。
实验记录及思考：①称取甘氨酸3.7541g，碳酸钠2.6490g，75℃下反应1h后得粗产品总重4.0597g。三次称取粗产品质量0.2002g、0.2046g、0.2054g，消耗0.0948mol/L的盐酸体积分别为17.65mL(未除碳酸根)、2.59mL、2.64mL。三次纯度分别为99.50%(未除碳酸根)、14.29%、14.51%，后两次纯度取平均得产率=(14.29%+14.51%)/2×4.0597g÷(0.025mol×238.10g/mol)=9.82%。
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谱图如下所示
③除去碳酸根后，4位同学产率普遍偏低(均不超过30%)，怀疑CaSO4也能与(NH2CH2COONa)2CO2反应生成CaCO3(CaCl2反应很明显)，且因CaSO4微溶难以判断是否反应，而MgCl2又难以使微量的碳酸根沉淀。在溶度积表中，常见沉淀Ksp介于CaCO3和MgCO3之间的仅有NⅰCO3，但镍(II)离子有颜色，易遮盖指示剂。
