化学与环境工程学院本科实践教学大纲

《基础化学设计性实验》教学大纲

实验名称：基础化学设计性实验
学    时：2周
学    分：2分

适用专业：化学化工类专业
执 笔 人：龚银香
审 订 人：
一、性质、目的与任务

《基础化学设计性实验》是是化学化工类各专业学生在学习无机及分析化学、有机化学、物理化学等相关课程及实验后的一门实验课程。其主要目的是为了提高学生的实验素养和化学素质，进一步巩固和加深四大基础化学实验操作技术和技能，加强学生基本操作的严格训练和规范化，拓宽学生知识面，培养学生综合运用四大基础化学实验技能去解决实际化学问题的能力、查阅文献资料的能力、设计实验的能力和正确操作使用现代仪器的能力。
二、教学基本要求

通过本实验教学，使学生能根据设计任务查找有关文献和资料，定出具体的实验方案（实验方案应具有较强的科学性和一定的创造性、实用性及可实施性）；能按教师的指导与设计内容配置适当的实验仪器设备，正确配制实验所需的所有试剂和溶液（包括标准溶液的配制和标定），从市售药品——产品——产品表征整个实验过程均由学生完成；切实掌握基本的实验方法和手段,掌握常用仪器的性能及正确使用，了解一些近代仪器的原理、结构及操作规程，使学生具有良好的工作作风、基本的实验设计能力、一定的综合实验技能和创新能力。
三、实验项目与类型

从下面实验中选择相应的实验，完成教学任务。
	序号
	实 验 项 目
	学时
	实 验 类 型
	备 注

	
	
	
	演示
	验证
	综合
	设计
	必做
	选做

	1
	从碳酸氢铵和氯化钠制备碳酸钠
	16
	
	
	
	√
	
	√

	2
	以软锰矿为原料制备高锰酸钾及高锰酸钾纯度分析
	16
	
	
	
	√
	
	√

	3
	三草酸根合铁（Ⅲ）酸钾的制备及组成的测定
	16
	
	
	
	√
	
	√

	4
	乙酰水杨酸的制备与分析
	16
	
	
	
	√
	
	√

	5
	新型有机絮凝剂的合成及性能
	16
	
	
	
	√
	
	√

	6
	Lewis酸催化合成乙酸正丁酯
	16
	
	
	
	√
	
	√

	7
	钴、镍混合液的含量分析
	16
	
	
	
	√
	
	√


四、实验教学内容及学时分配

实验一  从碳酸氢铵和氯化钠制备碳酸钠                                       （16学时）

1．目的要求

学会利用各种盐类溶解度的差异并通过复分解反应来制取一种盐的方法；了解联合制碱法的反应原理；熟悉产品纯度的检验方法。
2．方法原理

联合制碱法：

NH3+CO2+H2O+NaCl 
[image: image1.wmf] NaHCO3+NH4Cl

2NaHCO3 
[image: image2.wmf] Na2CO3+CO2+H2O

NH4HCO3、NaCl、NaHCO3、NH4Cl同时存在于水溶液中，是一个复杂的四元交互体系，它们在水溶液中溶解度互相影响。不过，根据各纯净盐在不同温度下在水中溶解度的互相对比，仍然可以粗略地判断出反应体系中分离几种盐的最佳条件和适宜操作步骤。

3．主要实验仪器及材料

水循环真空泵；酒精喷灯；瓷坩埚；坩埚钳；泥三角；电子分析天平；电热真空干燥箱；电炉；基础化学实验常用仪器、材料和药品。

4．掌握要点
利用各种盐类溶解度的差异并通过复分解反应来制取一种盐的方法；了解联合制碱法的反应原理；标准溶液的配制、标定；产品纯度的检验方法。
5．实验内容：

（1）设计实验方案；
（2）化盐与精制；

（3）转化；
（4）制纯碱；
（5）标准溶液的配制、标定；
（6）产品纯度的检验。
实验二  以软锰矿为原料制备高锰酸钾及高锰酸钾纯度分析                       （16学时）

1．目的要求

学习碱溶法由二氧化锰制备高锰酸钾的基本原理和操作方法；熟悉熔融、浸取；巩固过滤、结晶和重结晶等基本操作；掌握锰的各种氧化态之间相互转化关系；熟悉产品纯度的检验方法。
2．方法原理

软锰矿的主要成分是二氧化锰。二氧化锰在较强氧化剂（如氯酸钾）存在下与碱共熔时，可被氧化成为锰酸钾：

3MnO2+KClO3+6KOH====3K2MnO4+KCl+3H2O

溶块由水浸取后，随着溶液碱性降低，水溶液中的MnO
[image: image3.wmf]-
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不稳定，发生歧化反应。一般在弱碱性或近中性介质中，歧化反应趋势较小，反应速度也较慢。但在弱酸性介质中，MnO
[image: image4.wmf]-
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易发生歧化反应，生成MnO
[image: image5.wmf]-
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和MnO2。如向含有锰酸钾的溶液中通CO2气体，可发生如下反应：

3K2MnO4+2CO2  →  2KMnO4+MnO2↓+2K2CO3
经减压过滤除去二氧化锰后，将溶液浓缩即可析出暗紫色的针状高锰酸钾晶体。
3．主要实验仪器及材料

酒精喷灯；铁坩锅；启普发生器；坩锅钳；泥三角；烘箱、铁棒、电子分析天平；电热真空干燥箱；电炉；8号铁丝；基础化学实验常用仪器、材料和药品。

4．掌握要点
碱溶法由二氧化锰制备高锰酸钾的基本原理和操作方法；熔融、浸取；过滤、结晶和重结晶等基本操作；锰的各种氧化态之间相互转化关系；标准溶液的配制、标定；产品纯度的检验方法。
5．实验内容
（1）设计实验方案；
（2）二氧化锰的熔融氧化、浸取；
（3）锰酸钾的歧化；
（4）滤液的蒸发结晶；

（5）高锰酸钾晶体的干燥；

（6）标准溶液的配制、标定；

（7）纯度分析。

实验三  三草酸根合铁（Ⅲ）酸钾的制备及组成的测定                           （16学时）

1．目的要求

进一步掌握无机制备的基本操作；学习用滴定分析法确定配合物的组成。
2．方法原理

Fe+H2SO4====FeSO4+H2
FeSO4+H2C2O4+2H2O====FeC2O4·2H2O↓+H2SO4
2FeC2O4·2H2O+H2O2+3K2C2O4+H2C2O4====2K3[Fe(C2O4)3]·3H2O

K3[Fe(C2O4)3]·3H2O为绿色单斜晶体，水中溶解度０℃时为4.7 g·100g－1,100℃时为118 g·100g－1，难溶于C2H5OH。100℃时脱去结晶水，230℃时分解。配离子的组成可通过化学分析确定。其中结晶水的含量由重量法测定；C2O42－含量可直接由KMnO4标准溶液在酸性介质中滴定测定；Fe3+含量则可先用过量Zn粉将其还原为Fe2+离子，然后再用KMnO4标准溶液滴定而测得。
3．主要实验仪器及材料

烘箱、电子分析天平；电热真空干燥箱；电炉；8号铁丝；基础化学实验常用仪器、材料和药品。
4．掌握要点

无机制备的基本操作；确定配合物组成的基本方法；标准溶液的配制、标定；产品纯度的检验方法。
5．实验内容

（1）设计实验方案
（2）三草酸根合铁（Ⅲ）酸钾的制备：

①FeSO4·7H2O晶体的制备；

②FeC2O4·2H2O的制备；

③K3[Fe(C2O4)3]·3H2O晶体的制备。

（3）产品化学式的确定：

①结晶水的测定；　

②C2O
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的测定；

③Fe3+离子的测定。

实验四  乙酰水杨酸（阿司匹林）的制备与分析                                 （16学时）

1．目的要求

通过了解阿司匹林的制备原理和方法，加深对酰基化反应的理解；进一步熟练重结晶、熔点测定等技术；了解药片中乙酰水杨酸含量的测定方法；学习红外光谱分析有机物结构的有关技术。
2．方法原理

当乙酐（或乙酰氯）与水杨酸作用时就可以得到乙酰水杨酸。由于是一个双官能团化合物（一个是酚羟基，一个是羧基），因此可形成少量的高聚物，为了除去这部分杂质，可将乙酰水杨酸变成钠盐，利用高聚物不溶于水的性质把它们分开。

3．主要实验仪器及材料

红外光谱仪；熔点测定仪；水浴锅；烘箱、电子分析天平；电热真空干燥箱；基础化学实验常用仪器、材料和药品。
4．掌握要点

阿司匹林的制备原理和方法；重结晶、熔点测定等技术；标准溶液的配制、标定；产品纯度的检验方法。
5．实验内容

（1）设计实验方案
（2）乙酰水杨酸（阿司匹林）的制备；

（3）酚的重要性质与鉴定实验；

（4）乙酰水杨酸含量的测定

（5）乙酰水杨酸的红外光谱分析
实验五  新型有机絮凝剂的合成及性能                                       （16学时）

1．目的要求

学习有机絮凝剂的合成方法；了解絮凝剂的评定方法。
2．方法原理

以丙烯酰胺、丙烯酸、季铵盐单体等为原料制备有机絮凝剂。

3．主要实验仪器及材料

有机合成实验装置、电子分析天平、浊度仪、混凝试验装置等。

4．掌握要点
掌握有机絮凝剂的合成方法。
5．实验内容
（1）设计实验方案；

（2）合成一种有机絮凝剂；
（3）评价合成产品的絮凝性能。
实验六 Lewis酸催化合成乙酸正丁酯                                        （16学时）

1．目的要求

学习Lewis酸催化合成乙酸正丁酯的方法。
2．方法原理

以乙酸、正丁醇、氯化铝、四氯化锡等为原料合成乙酸正丁酯。

3．主要实验仪器及材料

有机合成实验装置；阿贝折光仪等。

4．掌握要点
掌握Lewis酸催化合成乙酸正丁酯的方法。
5．实验内容
（1）设计实验方案；

（2）以Lewis酸为催化剂合成乙酸正丁酯；
（3）优化合成条件。
实验七  钴、镍混合液的含量分析                                        （16学时）

1．目的要求

掌握混合物分离分析的一般方法；学习离子交换分离的操作方法；学习钴和镍的配位滴定方法。
2．方法原理

某些金属离子如Mn2+，Co2+，Cu2+，Fe3+，Zn2+在浓盐酸溶液中能形成氯配阴离子，而Ni2+则不产生氯配阴离子。由于各种金属配阴离子稳定性不同，生成配阴离子所需的Cl－浓度也就不同，因而把它们放入阴离子交换柱后，可通过控制不同盐酸浓度的洗脱液淋洗而进行分离。本实验只进行钴、镍分离，然后用配位滴定法测定。

3．主要实验仪器及材料

离子交换装置；滴定分析仪器及相应药品。

4．掌握要点
实验方案设计；离子交换分离的方法；分步滴定分析。
5．实验内容
（1）设计实验方案；

（2）离子交换分离；
    （3）分步滴定。
五、考核办法

实验设计20%、实验报告40%、实验操作40%，综合进行考核。

六、实验教学指导书和参考书

各种基础化学实验参考书、学位论文及中外文期刊文献
△
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