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2020 —2021 届高三化学一轮复习综合练  化学实验的基本操作 

1.图(1)是实验室合成溴苯并检验其部分生成物的装置,下列说法错误的是() 

 

A. 苯和液溴在 A 中发生反应的反应为取代反应 

B.实验中 C 中的液体逐渐变为浅红色，是因为溴具有挥发性 

C. D、E、F 均具有防倒吸的作用,其中 F 不可以用图(2)所示装置代替 

D. D 中石蕊试液慢慢变红，E 中产生浅黄色沉淀 

2.采用下列装置和操作，能达到实验目的的是（   ） 

 

A.用装置甲分离出溴苯 B.用装置乙验证乙炔的还原性 

C.用装置丙制取乙烯  D.用装置丁验证溴乙烷的消去反应 

3.利用下列装置（夹持装置略）进行实验，能达到实验目的的是(   ) 
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A.用甲装置制备并收集
2

CO  B.用乙装置制备溴苯并验证有 HBr 产生 

C.用丙装置制备无水
2

MgCl  D.用丁装置在铁上镀铜 

4.某课外小组利用如图所示装置制取乙酸乙酯，已知 A 中放有无水醋酸，B 中放有乙醇和浓

硫酸的混合液，D 中放有饱和碳酸钠溶液。下列有关说法错误的是(   ) 

 

A.球形干燥管 C 的作用是冷凝和防止倒吸 

B.浓硫酸既作催化剂，又作吸水剂 

C.饱和碳酸钠溶液可以降低乙酸乙酯的溶解度 

D.可用碱石灰除去分液后乙酸乙酯中残留的少量水 

5.实验室常用如下装置制备乙酸乙酯。下列有关分析不正确的是(   ) 

 

A.b 中导管不能插入液面下，否则会阻碍产物的导出 

B.固体酒精是一种白色凝胶状纯净物，常用于餐馆或野外就餐 

C.乙酸乙酯与 互为同分异构体 

D.乙酸、水、乙醇羟基氢的活泼性依次减弱 
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6.已知：①正丁醇沸点：117 ．2℃，正丁醛沸点：75 ．7℃；②正丁醇合成正丁醛的反应： 

2 2 7
Na Cr O

3 2 2 2 3 2 290-95
CH CH CH CH OH CH CH CH CHO

℃

，装置如下图。下列说法不正确的是

（   ） 

 

A．为防止产物进一步氧化，应将适量
2 2 7

Na Cr O 酸性溶液逐滴加入正丁醇中 

B．向分馏出的馏出物中加入少量金属钠，可检验其中是否含有正丁醇 

C．当温度计 1 示数为 90～95 ℃，温度计 2 示数在 76 ℃左右时收集产物 

D ．向分离所得的粗正丁醛中，加入无水
2

CaCl 固体，过滤，蒸馏，可提纯正丁醛 

7.下列各组实验中，根据实验现象所得到的结论正确的是（   ） 

选项 实验操作和实验现象 结论 

A 
向

2
FeCl 和 KSCN 的混合溶液中滴入酸化的

3
AgNO 溶液，溶液变红 

+Ag 的氧化性比 3+Fe 的强 

B 
将乙烯通入溴的四氯化碳溶液，溶液最终变

为无色透明 

生成的 1，2—二溴乙烷无色，能溶

于四氯化碳 

C 

向硫酸铜溶液中逐滴加入氨水至过量，先生

成蓝色沉淀，后沉淀溶解，得到蓝色透明溶

液 

 
2

Cu OH 沉淀溶于氨水生成

 2-

4

Cu OH[ ]  

D 用 pH 试纸测得：
3

CH COONa 溶液的 pH 约
2

HNO 电离出 +H 的能力比
3

CH COOH
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为 9，
2

NaNO 溶液的 pH 约为 8 的强 

A.A B.B C.C D.D 

8.下列实验装置图正确的是(   ) 

A.  

B.  

C.  

D.  
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9.下列实验操作或实验事故处理正确的是(   ) 

A.实验室制备溴苯时，将苯与液溴混合后加到有铁丝的反应容器中 

B.实验室手指不小心沾上苯酚，立即用 70℃以上的热水清洗 

C.实验室制硝基苯时，将硝酸与苯混合后再滴加浓硫酸 

D.实验室制乙酸乙酯时，用水浴加热 

10.下列实验装置图正确的是（   ） 

A.   B.  

C.   D.  

11.如图是利用丙醇制取丙烯,再用丙烯制取 1,2-二溴丙烷的装置,反应过程中装置①中有刺激

性气味的气体生成,且会看到装置①中溶液变黑。下列说法正确的是(   ) 

 

A.加热时若发现装置①中未加碎瓷片,应立即补加 
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B.装置②的试管中可盛放酸性 KMnO
4
溶液以除去副产物 

C.装置④中的现象是溶液橙色变浅直至无色 

D.反应后可用分液漏斗从装置④的混合物中分离出 1,2-二溴丙烷,并回收 CCl
4 

12.如图是利用丙醇制取丙烯，再用丙烯制取 1，2 -二溴丙烷的装置，反应过程中装置①中

有刺激性气味的气体生成，且会看到装置①中溶液变黑。下列说法正确的是（   ） 

 

A.加热时若发现装置①中未加碎瓷片，应立即补加 

B.装置②的试管中可盛放酸性 KMnO
4
溶液以除去副产物 

C.装置④中的现象是溶液橙色变浅直至无色 

D.反应后可用分液漏斗从装置④的混合物中分离出 1,2 -二溴丙烷，并回收 CCl
4
 

13.实验室制备溴苯的反应装置如图所示，关于实验操作或叙述错误的是（   ） 

 

A．向圆底烧瓶中滴加苯和溴的混合液前需先打开 K 

B ．实验中装置 b 中的液体逐渐变为浅红色 

C．装置 c 中的碳酸钠溶液的作用是吸收溴化氢         
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D ．反应后的混合液经稀碱溶液洗涤、结晶，得到溴苯 

14.实验室可用少量的溴和足量的乙醇制备 1,2-二溴乙烷。制备装置如图,下列说法中不正确

的是(   ) 

 

A.使用恒压滴液漏斗的目的是防止有机物挥发,使漏斗内液体顺利滴下 

B.实验中为了防止有机物大量挥发,应缓慢升高反应温度到 170℃  

C.装置 C 中应加入氢氧化钠溶液,以吸收反应中可能生成的酸性气体 

D.实验过程中应用冷水冷却装置 D,以避免溴的大量挥发 

15.下列实验,能成功的是(  ) 

A.苯和溴水、铁屑混合制溴苯 

B.用溴水除乙烷中混有的乙烯 

C.苯与浓硝酸和浓硫酸的混合物共热至 70℃~80℃制硝基苯  

D.用酒精和浓盐酸通过加热来制取乙烯 

16.下列实验能获得成功的是(   ) 

A.可用分液漏斗分离苯和硝基苯 

B.将苯和浓硝酸混合共热制硝基苯 

C.甲烷与氯气光照制得纯净的一氯甲烷 

D.乙烯通入溴的四氯化碳溶液得到 1,2-二溴乙烷 

17.“中国名片”中航天，军事、天文等领城的发展受到世界瞩目,它们与化学有着密切联

系。下列说法错误的是（   ）             

A. “中国天眼”的“眼眶”是钢铁结成的圈梁,其属于黑色金属材料 

B. “歼—20” 飞机上大量使用的碳纤维是一种新型有机高分子材料 

C. “神舟十一号”宇宙飞船返回舱外表面使用的高温结构陶瓷是新型无机非金属材料 

D. “天宫二号”空间实验室的硅电池板将光能直接转换为电能 
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18.化学与社会、生产、生活密切相关。下列说法错误的是（   ） 

A.
2

SiO 超分子纳米管属无机非金属材料 

B.草莓棚中使用的“吊袋式二氧化碳气肥”的主要成分是碳酸钙 

C.“梨花淡自柳深青，柳絮飞时花满城”中柳絮的主要成分和棉花的相同 

D.《本草纲目》记载的“凡酸坏之酒，皆可蒸烧”的实验方法可用来分离乙酸和乙醇 

19.肉桂酸( )是制备感光树脂的重要原料，某肉桂酸粗产品中含有苯甲

醛及聚苯乙烯，各物质性质如下表。 

名称 相对分子质量 熔点（℃） 沸点（℃） 水中溶解度

（25℃） 

苯甲醛 106 -26 179.62 微溶 

聚苯乙烯 104n 83.1~105 240.6 难溶 

肉佳酸 148 135 300 微溶（热水中易

溶） 

实验室提纯肉桂酸的步骤及装置如下(部分装置未画出)，试回答相关问题： 

 

(1)装置 A 中长玻璃导管的作用是         ，步骤①使苯甲醛随水蒸汽离开母液，上述装置中两

处需要加热的仪器是         (用字母 A、B、C、D 回答)。 
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(2)仪器 X 的名称是         ，该装置中冷水应从         口(填 a 或 b)通入。 

(3)步骤②中，10% NaOH 溶液的作用是                  ，以便过滤除去聚苯乙烯杂质。 

(4)步骤④中，证明洗涤干净的最佳方法是                           ，若产品中还混有少量 NaCl ，

进一步提纯获得肉桂酸晶体方法为                           。 

(5)若本实验肉桂酸粗产品中有各种杂质 50% ，加碱溶解时损失肉桂酸 10% ，结束时称重得

到产品 0.6 g，若不计操作损失，则加盐酸反应的产率约为         %(结果精确至 0.1%) 。 

20.环己烯是重要的化工原料。其实验室制备流程如下： 

 

回答下列问题： 

I.环己烯的制备与提纯 

（1）原料环己醇中若含苯酚杂质，检验试剂为____________，现象为__________________。 

（2）操作 1 的装置如图所示（加热和夹持装置已略去）。 

 

①烧瓶 A 中进行的可逆反应化学方程式为________________________，浓硫酸也可作该反应

的催化剂，选择
3 2

FeCl 6H O 而不用浓硫酸的原因为________________________（填序号）。 

a.浓硫酸易使原料炭化并产生
2

SO  

b.
3 2

FeCl 6H O 污染小、可循环使用，符合绿色化学理念 
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c.同等条件下，用
3 2

FeCl 6H O 比浓硫酸的平衡转化率高 

②仪器 B 的作用为____________。 

（3）操作 2 用到的玻璃仪器是____________。 

（4）将操作 3（蒸馏）的步骤补齐：安装蒸馏装置，加入待蒸馏的物质和沸石，_______，

弃去前馏分，收集 83℃的馏分。 

II．环己烯含量的测定 

在一定条件下，向 ag环己烯样品中加入定量制得的
2

b mol  Br，与环己烯充分反应后，剩余的

2
Br 与足量 KI 作用生成

2
I ，用 -1 mol Lc  的

2 2 3
Na S O 标准溶液滴定，终点时消耗

2 2 3
Na S O 标准

溶液 mLv （以上数据均已扣除干扰因素）。 

测定过程中，发生的反应如下： 

①  

②
2 2

Br 2KI=I 2KBr   

③
2 2 2 3 2 4 6
I 2Na S O 2NaI Na S O    

（5）滴定所用指示剂为__________。样品中环己烯的质量分数为________（用字母表示）。 

（6）下列情况会导致测定结果偏低的是_________（填序号）。 

a.样品中含有苯酚杂质   

b.在测定过程中部分环己烯挥发  

c.
2 2 3

Na S O 标准溶液部分被氧化 

21.过氧乙酸(
3

CH COOOH )不仅在卫生医疗、食品消毒及漂白剂领域有广泛应用，也应用于环

境工程、精细化工等领域。实验室利用醋酸(
3

CH COOOH )与双氧水(
2 2

H O )共热，在固体酸的

催化下制备过氧乙酸(
3

CH COOOH )，其装置如下图所示。请回答下列问题： 
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实验步骤： 

I.先在反应瓶中加入冰醋酸、乙酸丁酯和固体酸催化剂，开通仪器 1 和 8，温度维持为

55℃； 

II.待真空度达到反应要求时，打开仪器 3 的活塞，逐滴滴入浓度为 35% 的双氧水，再通入冷

却水； 

III.从仪器 5 定期放出乙酸丁酯和水的混合物，待反应结束后分离反应器 2 中的混合物，得到

粗产品。 

(1)仪器 6 的名称是         ，反应器 2 中制备过氧乙酸(
3

CH COOOH )的化学反应方程式

为                                             。 

(2)反应中维持冰醋酸过量，目的是提高                           ；分离反应器 2 中的混合物得到

粗产品，分离的方法是                  。 

(3)实验中加入乙酸丁酯的主要作用是         (选填字母序号)。 

A.作为反应济剂，提高反应速率 

B.与固体酸一同作为催化剂使用，提高反应速率 

C.与水形成沸点更低的混合物，利于水的蒸发，提高产率  

D.增大油水分离器 5 的液体量，便于实验观察 

(4)从仪器 5 定期放出乙酸丁酯和水的混合物，待观察到                  (填现象)时，反应结束。 
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