《基础化学实验B》教学大纲
实验名称：基础化学实验B
学    分：3分
学    时：48学时
适用专业：农学类、动物科学类、园艺园林类、石油地质类等  
执 笔 人：黄剑平
审 订 人：
一、实验目的与任务

基础化学实验B是农学类、动物科学类、园艺园林类、石油地质类等专业本科生必修的一门重要基础课，与《无机及分析化学》、《有机化学》内容密切相关而又相对独立。本课程培养学生化学实验的基本操作技能；培养学生严谨细致的工作作风和实事求是的科学态度；培养学生观察问题、分析问题、解决问题的能力。通过本课程的学习，使学生能熟练地掌握基础化学实验的基本知识和基本操作技能，具备良好的实验素养，为后续实验课程的学习以及今后的科研工作打下良好的基础。

二、教学基本要求

1.掌握化学实验常用仪器设备的使用与操作方法；
2.掌握滴定分析操作方法，熟悉一些常见物质的分析测定方法与技术；
3.掌握一些常见的无机物、有机物的制备、分离与提纯的原理及方法；
4.具有初步实验方案设计的能力；
5.具备正确观察、记录、分析和处理实验数据的能力。

三、实验项目与类型

	序号
	实验项目
	学时
	实验类型
	必做
	选做
	备注

	
	
	
	演示
	验证
	综合
	设计
	
	
	

	1
	化学实验基础知识介绍及粗食盐的提纯
	4
	
	√
	
	
	√
	
	

	2
	滴定操作练习
	4
	
	√
	
	
	√
	
	

	3
	标准溶液的配制与标定
	4
	
	√
	
	
	√
	
	

	4
	混合碱的分析
	4
	
	√
	
	
	√
	
	

	5
	水的总硬度的测定
	4
	
	√
	
	
	√
	
	

	6
	磷的比色分析
	4
	
	√
	
	
	
	
	

	7
	 有机化学实验基本操作及沸点的测定
	4
	
	√
	
	
	
	√
	二选一

	8
	熔点测定
	4
	
	√
	
	
	
	
	

	9
	 薄层层析
	4
	
	√
	
	
	√
	
	

	10
	 1-溴丁烷的制备
	4
	
	√
	
	
	√
	
	

	11
	 从茶叶中提取咖啡因 
	4
	
	√
	
	
	
	√
	二选一

	12
	 烟碱的提取和性质
	4
	
	√
	
	
	
	
	

	13
	 乙酸乙酯的制备
	4
	
	√
	
	
	√
	
	

	14
	 乙酰水杨酸的制备
	4
	
	√
	
	
	
	√
	二选一

	15
	 乙酰苯胺的制备
	4
	
	√
	
	
	
	
	


四、实验教学内容及学时分配

实验一   化学实验基础知识介绍及粗食盐的提纯   （4学时）

1．目的要求

学习化学实验基础知识；了解用重结晶法提纯物质的原理；学习台秤的使用以及加热、溶解、蒸发、结晶等基本操作。掌握Ca2+, Mg2+, SO42-的定性检验方法。
2．方法原理

不溶性杂质通过溶解、过滤的方法除去；可溶性的杂质则可以通过加入适当的化学试剂而除去，最后通过重结晶的方法得到纯品。

3．主要实验仪器及材料

电炉，减压抽滤装置，粗食盐 (固体)，HCl，NaOH，Na2CO3，pH试纸，BaCl2，(NH4)2C2O4，酒精，镁试剂等。

4．掌握要点

实验室安全知识；加热、溶解、蒸发、结晶、过滤、减压过滤等基本操作
5．实验内容
（1）化学实验基础知识学习
（2）粗食盐的称量与溶解

（3）除去SO42-离子

（4）除去Mg2+、Ca2+和Ba2+  
（5）除去OH－和CO32-离子

（6）浓缩与结晶

（7）产品纯度的检验

实验二   滴定操作练习                （4学时）

1．目的要求

了解常用玻璃量器的基本知识；学习、掌握滴定分析常用仪器的洗涤方法和使用方法；练习滴定分析基本操作和正确判断滴定终点。
2．方法原理

H+ + OH- = H2O

当反应达到计量点时：  （cV）HCl  = （cV）NaOH
3．主要实验仪器及材料

酸（碱）式滴定管（50mL），小量筒，容量瓶（250mL），移液管（25mL），锥形瓶（250mL）；HCl标准溶液，NaOH标准溶液，甲基橙，酚酞。
4．掌握要点

直接法与间接法配制标准溶液；滴定操作及终点判断
5．实验内容
（1）洗涤酸式、碱式滴定管及移液管
（2）配制 0.1mol·L-1的NaOH溶液
（3）配制 0.1mol·L-1的HCl溶液
（4）用HCl溶液滴定NaOH溶液
（5）用NaOH溶液滴定HCl溶液
实验三   标准溶液的配制与标定                （4学时）

1．目的要求

进一步练习滴定操作；学习酸碱溶液浓度的标定方法。

2．方法原理
以无水碳酸钠为基准物质标定盐酸标准溶液的浓度（或以邻苯二甲酸氢钾为基准物质标定氢氧化钠标准溶液的浓度）；通过比较滴定可以求出HCl与NaOH的浓度比。

3．主要实验仪器及材料
酸（碱）式滴定管（50mL），量筒（10mL，100mL），容量瓶（250mL），移液管（25mL），锥形瓶（250mL）；HCl标准溶液，NaOH标准溶液，邻苯二甲酸氢钾（AR），无水碳酸钠（AR），甲基橙，酚酞。
4．掌握要点
用基准物质标定标准溶液浓度的方法；滴定操作
5．实验内容
（1）配制 0.1mol·L-1的NaOH溶液
（2）配制 0.1mol·L-1的HCl溶液
（3）用基准物标定HCl溶液的浓度
（4）通过比较滴定确定NaOH溶液的浓度
实验四  混合碱的分析                   （4学时）

1．目的要求
掌握双指示剂法分析测定混合碱的原理及方法；进一步熟悉滴定操作技术。
2．方法原理
在试液中先加入酚酞指示剂，用盐酸标准溶液滴定至红色刚刚褪去（微红色），盐酸标准溶液的耗用量为V1；再加入甲基橙指示剂，用盐酸标准溶液滴定至溶液由黄色变为橙色，盐酸标准溶液的耗用量为V２。根据V1、V2的大小可以判断混合碱的成分，进而计算各组分的含量。
3．主要实验仪器及材料
酸式滴定管（50mL），量筒（10mL，100mL），容量瓶（250mL），移液管（25mL），锥形瓶（250mL）；混合碱试样，盐酸，无水碳酸钠（AR），甲基橙，酚酞等。
4．掌握要点
双指示剂法分析测定混合碱的原理及方法
5．实验内容
（1）盐酸标准溶液的配制与标定
（2）混合碱的分析
实验五  水的总硬度的测定                 （4学时）

1．目的要求
了解水的硬度的测定意义和常用的硬度表示方法；掌握EDTA法测定水的硬度的原理和方法；了解金属指示剂的作用原理。
2．方法原理
滴定前   M（金属离子） + In （指示剂） =  MIn

终点前   M + Y  =  M Y

终点时   MIn + Y  =  MY + In
MIn与In具有不同的颜色。根据EDTA标准溶液的浓度和滴定所耗用的体积，即可求得水的总硬度。
3．主要实验仪器及材料
酸式滴定管（50mL），量筒（10mL，100mL），容量瓶（250mL），移液管（25mL），锥形瓶（250mL）；EDTA标准溶液；NH3-NH4Cl缓冲溶液，NaOH，钙指示剂，铬黑T。
4．掌握要点
EDTA法测定水的硬度的原理和方法；金属指示剂的作用原理

5．实验内容
（1）EDTA标准溶液的配制；

（2）EDTA标准溶液的标定；

（3）水的硬度的测定。

实验六  可溶性氯化物中氯含量的测定              （4学时）

1．目的要求
学习AgNO3标准溶液的配制和标定方法；掌握摩尔法测氯的原理与方法。

2．方法原理
Ag+ + Cl－ = AgCl↓

2 Ag+ + CrO42－ = Ag2 CrO4↓ (砖红色)

以K2CrO4为指示剂，根据AgNO3标准溶液的浓度和滴定所耗用的体积，即可求得氯的含量。
3．主要实验仪器及材料
酸式滴定管（50mL），量筒（10mL，100mL），容量瓶（250mL），移液管（25mL），锥形瓶（250mL）；AgNO3，NaCl，K2CrO4，氯化物样品。
4．掌握要点
AgNO3标准溶液的配制与标定；摩尔法测氯的原理与方法

5．实验内容
（1）AgNO3标准溶液的配制；

（2）AgNO3标准溶液的标定；

（3）可溶性氯化物中氯含量的测定。

实验七  双氧水含量的测定                 （4学时）

1．目的要求
掌握高锰酸钾法测定过氧化氢含量的原理和方法；学习高锰酸钾标准溶液的配制和标定方法。

2．方法原理
5H2O2 + 2MnO4－ +  6H+  =  2Mn2+ + 5O2↑ + 8H2O

以高锰酸钾自身为指示剂，根据高锰酸钾溶液的浓度和滴定所耗用的体积，即可求得溶液中过氧化氢的含量。

3．主要实验仪器及材料
酸式滴定管（50mL），量筒（10mL，100mL），容量瓶（250mL），移液管（25mL），锥形瓶（250mL）；KMnO4固体，Na2C2O4固体（AR或基准试剂），H2SO4，MnSO4，H2O2样品。

4．掌握要点
高锰酸钾标准溶液的配制及标定方法；高锰酸钾法测定过氧化氢含量的原理和方法
5．实验内容
（1）高锰酸钾溶液的配制；
（2）用草酸钠标定高锰酸钾的浓度；

（3）H2O2含量的测定。
实验八  间接碘量法测定铜盐中的铜含量          （4学时）

1．目的要求
掌握间接碘量法测定铜的原理与方法；学习硫代硫酸钠溶液配制与标定的原理、方法。

2．方法原理
2Cu2+ + 4I－  =  2CuI ↓+ I2
析出的I2用Na2S2O3标准溶液滴定，以淀粉为指示剂，蓝色消失时为终点：
I2 + 2S2O32－ =  S4O62－+ 2 I－
根据Na2S2O3标准溶液的浓度与消耗量，即可以求得铜的含量。
3．主要实验仪器及材料
碱式滴定管（50mL），量筒（10mL，100mL），容量瓶（250mL），移液管（25mL），锥形瓶（250mL）；H2SO4，KI，K2Cr2O7（AR），KSCN，淀粉，CuSO4·5H2O（试样），HAc，NaS2O3。

4．掌握要点
间接碘量法测定铜的原理与方法；滴定终点的判断
5．实验内容

（1）硫代硫酸钠溶液的配制；
（2）用重铬酸钾标定硫代硫酸钠溶液；
（3）称取试样，定容；

（4）碘量法测定铜的含量。          
实验九  有机化学实验基本操作及沸点的测定           （4学时）

1．目的要求： 

学习有机化学实验基础知识及基本操作；理解沸点、蒸馏和分馏等基本概念；掌握沸点的测定原理与方法
2．方法原理： 

当液体的蒸汽压等于外界大气压时液体就会沸腾，此时的温度即为该液体物质的沸点。常量法测定物质的沸点使用普通蒸馏装置。

3．主要实验仪器及材料： 
蒸馏装置；无水乙醇、蒸馏水等。

4．掌握要点：

蒸馏和分馏的基本原理；蒸馏装置的正确安装与拆卸方法 
5．实验内容： 

（1）学习有机化学实验基础知识及基本操作

 常用仪器和设备简介；玻璃仪器的清洗与干燥；有机化学实验常用装置
（2）常量法测定无水乙醇、蒸馏水的沸点

实验十   熔点测定           （4学时）

1．目的要求： 

了解熔点测定的意义；掌握毛细管法测定熔点的原理与操作方法。

2．方法原理： 

有机化合物的熔点通常用毛细管法来测定，该方法的测定值不是一个温度点，而是熔化范围（称熔程）。纯物质的熔程约为0.5℃-1℃，而混合物不仅熔程增大，而且熔点比任一组份都要低。因此通过测定熔点，可以大致判断固体有机化合物的纯度。

3．主要实验仪器及材料： 
b形管、酒精灯、毛细管、温度计、表面皿等；液体石蜡、萘、肉桂酸、苯甲酸等。

4．掌握要点：

 样品的填装方法；装置安装要领；升温速度的控制
5．实验内容： 

（1）样品的填装

（2）熔点的测定
实验十一  薄层色谱                     （4学时）

1．目的要求： 

了解薄层色谱的原理；掌握吸附薄层色谱的操作。

2．方法原理： 

利用样品中各物质在吸附剂中的吸附能力和在展开剂中的溶解能力的不同，可将它们在薄层板上进行分离。

3．主要实验仪器及材料： 

玻璃板、层析缸、毛细管、量筒、烘箱；植物色素、CCl4、CHCl3等。

4．掌握要点： 

薄层板的制备，活化；点样、展开技术；计算Rf值

5．实验内容： 

(1) 薄层板的制备

(2) 点样

   （3）展开

   （4）计算各样品的Rf
实验十二   1－溴丁烷的制备                  （4学时）

1．目的要求： 

了解从醇制备溴代烷的原理和方法；熟悉加热回流操作，掌握有毒气体吸收装置的安装；熟练掌握蒸馏、液体有机物的洗涤、干燥等操作方法。

2．方法原理： 

用正丁醇与氢溴酸反应来制备1－溴丁烷，然后将粗产品蒸出，并进行洗涤、干燥，最后蒸馏提纯。

3．主要实验仪器及材料： 

圆底烧瓶、蒸馏头、电热套、温度计、漏斗；正丁醇、溴化钠、浓硫酸、10%碳酸钠溶液等。

4．掌握要点： 

 带有吸收有害气体装置的回流加热操作；液相产物的洗涤、分液和干燥

5．实验内容： 

（1）加料合成

（2）蒸出粗产品

（3）洗涤除杂

（4）蒸馏提纯
实验十三 从茶叶中提取咖啡因                 （4学时）

1．目的要求： 

学习从天然材料中提取生物碱的原理和方法；掌握索氏提取器进行液－固萃取的基本操作；了解升华技术在有机物的提纯方面的应用。

2．方法原理： 

咖啡碱是一种生物碱，呈弱碱性。在常温下，咖啡碱在乙醇中的溶解度约为2%，在100℃开始升华，178℃以上升华很快。将茶叶用乙醇连续萃取，浓缩后可得粗产品，可利用升华技术进一步提纯。

3．主要实验仪器及材料： 

索氏提取器、普通漏斗、分液漏斗、蒸馏装置、表面皿、烧杯、量筒；乙醇、茶叶等。

4．掌握要点： 

索氏提取器的萃取原理和使用方法；蒸馏浓缩技术；升华提纯法

5．实验内容：

(1)用乙醇提取

(2)蒸馏浓缩提取液

(3)干燥

(4)升华

实验十四  烟碱的提取和性质                   （4学时）
1．目的要求 

掌握从烟叶中提取烟碱的原理和方法；学习水蒸气蒸馏法提取有机物的原理和方法。

2．方法原理 

烟碱是一种生物碱。烟叶中的烟碱，常与有机酸结合在一起，因此可用酸浸提烟叶，然后用强碱中和，再用水蒸气蒸馏法将其蒸出。

3．主要实验仪器及材料

水蒸气蒸馏装置；H2SO4、NaOH、KMnO4、苦味酸、鞣酸、碘化汞钾、KI、I2。

4．掌握要点 

生物碱的一般提取过程和方法；水蒸气蒸馏法
5．实验内容 

（1）用强酸溶液浸提烟叶，碱液中和，游离烟碱；

（2）水蒸气蒸馏，提纯烟碱；

（3）用生物碱试剂检验烟碱的性质。

实验十五   乙酸乙酯的制备                （4学时）

1．目的要求 

学习乙酸乙酯的合成原理及方法；掌握三口烧瓶、滴液漏斗、分液漏斗的使用以及蒸馏等操作技术。

2．方法原理 

采用冰醋酸与乙醇在浓硫酸催化下合成乙酸乙酯，粗产品经洗涤、干燥后，再蒸馏提纯。

3．主要实验仪器及材料

直形冷凝管、三口烧瓶、接受瓶、温度计、烧杯、电加热套、分液漏斗等；无水乙醇、冰醋酸、浓硫酸、碳酸钠、氯化钙、无水硫酸钠

4．掌握要点 

滴加蒸馏操作；分液漏斗、滴液漏斗的操作
5．实验内容 

（1）加料合成

（2）洗涤除杂、干燥

（3）蒸馏提纯
实验十六   乙酰水杨酸的制备                （4学时）

1．目的要求 

了解微波辐射在有机合成中的应用；掌握乙酰水杨酸（阿司匹林）的合成原理和方法。

2．方法原理 

以水杨酸和乙酸酐为原料，用微波辐射技术合成乙酰水杨酸。与传统方法相比，具有反应时间短、产率高、污染少等特点。
3．主要实验仪器及材料 

微波反应器、锥形瓶、烧杯、量筒、抽滤装置等；水杨酸、乙酸酐、Na2CO3、HCl、FeCl3等。

4．掌握要点 

微波辐射技术；减压过滤；重结晶

5．实验内容

（1）微波辐射合成

（2）冷却结晶

（3）重结晶

实验十七  乙酰苯胺的制备               （4学时）

1．目的要求 

掌握苯胺乙酰化反应的原理和操作方法；进一步熟悉重结晶提纯固体有机物的方法。

2．方法原理 

乙酸与苯胺的反应速率较慢，且反应是可逆的，为了提高乙酰苯胺的产率，本实验采用冰乙酸过量的方法，同时利用分馏柱将反应中生成的水从产物里移走。另用酸酐作平行实验比较不同酰化剂的反应速率和产率。

3．主要实验仪器及材料 

刺形分馏柱、园底烧瓶、接受瓶、温度计、烧杯、电加热套等。苯胺、冰醋酸、锌粉、乙酸酐。

4．掌握要点 

分馏的基本原理和操作技术；重结晶
5．实验内容 

（1）以乙酸作酰基化试剂：合成；重结晶

（2）以乙酸酐作酰基化试剂进行对比实验
五、考核办法
采用平时成绩＋实验操作考试成绩的考核方式：总成绩＝平时成绩×60％＋实验操作考试成绩×40％。平时成绩以学生平时实验成绩综合为准，平时成绩和实验操作考试成绩由实验预习10％、实验操作30％、实验结果20％、实验报告40％四部分构成。

六、实验教学指导书和参考书

    1.龚银香，童金强主编，《无机及分析化学实验》，化学工业出版社，2013年

    2.熊洪录，周莹等主编，《有机化学实验》，化学工业出版社，2012年

    3.刘约权，李贵深主编，《实验化学》，高等教育出版社，2005年

    4.蔡炳新，陈贻文主编，《有机化学实验》（第二版），科学出版社，2007年
5.刘瑾，王颖等主编，《基础化学实验》，安徽科学技术出版社，2006年

6.武汉工程大学化工与制药学院主编，《大学基础化学实验》湖北科学技术出版社，2005年

    7.张金艳，滕占才主编，《大学化学基础实验》M]（第二版），中国农业大学出版社，2006年
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