《科学研究实验》课程教学大纲

一、课程基本信息

	英文名称
	Scientific Research Experiments 
	课程代码
	09041046

	课程性质
	专业必修课程
	授课对象
	化学强化班

	学   分
	2
	学   时
	72                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                                     

	主讲教师
	李亚红/朱健/林韶晖
	修订日期
	2023.6

	指定教材
	实验讲义：《Scientific Research Experiments》；主编：李亚红，2020，9


二、课程目标：

（一）总体目标：

《科学研究实验》是为强化班四年级本科生开设的一门独立的实验课程，学生在1-3年级经过系统的化学基础理论学习和无机化学实验、有机化学实验、分析化学实验和物理化学实验的课程训练后，已掌握了化学学科主要的理论知识，具备了基本的实验操作技能。为加强各个学科之间知识的交叉融合，提高学生综合应用理论知识和实验技能分析和解决实际问题的能力，在学生进入硕士阶段之前开设《科学研究实验》课程。通过该学科的开设，能提高学生阅读科技文献的水平、培养学生撰写科研论文的能力、能使学生了解化学学科发展的新动向，新概念和新技术。同时引导和鼓励学生开拓思路、勇于创新，为硕士阶段做出开创性的科研成果奠定良好的基础。
（二）课程目标：
通过科学研究实验的训练，将各化学学科的理论知识和实验技能融会贯通，综合应用，使学生学会根据实际问题而选择和应用现代实验方法和仪器，从而提高的主要分析方法和仪器的应用，培养学生分析解决实际问题的能力，绿色环保意识以及科研能力，创新能力。同时使学生掌握现代常用的仪器和设备，如红外，紫外，核磁， X射线衍射，差热，色谱，色质-联用，电镜等。
课程目标1：使学生将各化学学科的理论知识和实验技能融会贯通，综合应用；
1.1 培养学生分析解决实际问题的能力，绿色环保意识以及科研能力，创新能力。

1.2 使学生了解化学学科发展的新动向，新概念和新技术。同时引导和鼓励学生开拓思路、勇于创新。
课程目标2：使学生掌握现代常用的仪器和设备，加强学生的科研能力
2.1增加与环境，材料，生物医学，生命等交叉学科的内容，扩展学生的知识面
2.2使学生掌握现代常用的仪器和设备，加强学生的科研能力。
（三）课程目标与毕业要求、课程内容的对应关系：
表1：课程目标与课程内容、毕业要求的对应关系表
	课程目标
	课程子目标
	对应课程内容
	对应毕业要求

	课程目标1
	1.1
	实验1-3
	毕业要求1-4

	
	1.2
	实验1-3
	毕业要求1-4

	课程目标2
	2.1
	实验1-3
	毕业要求1-4

	
	2.2
	实验1-3
	毕业要求1-4


三、教学内容
实验一：3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶（HPIP)配体的制备

1. 实验目标：

1.1学习制备含氮杂环化合物的基本方法。

1.2巩固用红外光谱法和核磁共振表征有机化合物的实验操作和技能。

2. 实验原理：
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3. 实验过程：

将吡啶二甲胺(4.32 g, 40 mmol)和吡啶二甲酸(4.98 g, 40 mmol)加入到250 mL二颈烧瓶中。给体系中加入三丙基膦酸酐(T3P) (40 mL) 和正丁酸乙酯(100 mL)。将混合物在125 °C 下加热。经过17 h后，停止加热，将体系冷却到室温。将混合物转移到一个250 mL 的烧杯中，加入50 mL去离子水，用NH3·6H2O 将体系的pH值调到8-9).用乙酸乙酯萃取有机相。有机相用无水MgSO4干燥后，过柱分离得到产物。 
    用红外光谱和核磁共振波谱表征得到的化合物3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶的结构。

4. 实验思考题：
为什么在反应过程中要加入T3P, 氨水和 H2O.  

实验二：以3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶(HPIP)为配体的配合物的制备

1. 实验目的：

1.1学习用水热合成法制备过渡金属配合物的方法。

1.2学习用X-射线单晶衍射法测定配合物结构的方法。

2. 实验原理：
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本实验培养学生对各学科知识交叉和融合的能力。体系中加入氯化铜，是为了形成氯化铜与配体配位的化合物。给体系中加入2,3-二羟基甲醛，使2,3-二羟基甲醛与两分子HPIP发生缩合反应形成新配体。通过金属诱导有机合成反应，形成目标分子。通过此反应，将无机化学的络合物合成的知识和有机反应中醛的缩合反应有机融合，达到了提高学生灵活应用知识的能力。2,3-二羟基甲醛可以用其它醛来代替，训练学生的创新思维能力。 

3. 实验过程：

将HPIP（0.039 g, 0.2 mmol），2,3-二羟基甲醛（0.0138 g, 0.1 mmol），CuCl2∙2H2O（0.0169 g, 0.1 mmol）和乙醇（3 mL）依次加入到8 mL的硬质玻璃管中。密封，在125 °C反应三天。自然冷却到室温，得到绿色的片状晶体。
用X-射线单晶衍射法测定得到的配合物的结构。

4. 实验思考题：
反应中还可能有哪些副产物？ 

实验三：3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶-1-甲醛配体的制备（PIPC)

1. 实验目标：

1.1巩固醛的制备方法。

1.2巩固用红外光谱法和核磁共振表征有机化合物的实验操作和技能。

2. 实验原理：
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3. 实验过程：

将3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶(HPIP)(10 mmol)和DMF(14 mmol)加入到250 mL二颈烧瓶中。给体系中加入1,2-二氯乙烷(25 mL).将混合物冷却到0°C， 然后加入POCl3 (14 mmol) 和1,2-二氯乙烷(25 mL)的混合溶液。将混合物在85°C下回流。经过两小时后，停止加热， 将体系冷却到室温。 将混合物转移到一个250 mL 的烧杯中，加入50 mL去离子水，用NH3·6H2O 将体系的pH值调到8-9). 用二氯甲烷萃取有机相。有机相用无水MgSO4干燥后，过柱分离得到产物。 
   用红外光谱和核磁共振波谱表征得到的化合物3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶-1-甲醛（PIPC）的结构。

实验四：功能性聚醋酸乙烯酯的精密合成 

1.教学目标：

1.1了解活性自由基聚合基本原理以及利用活性自由基聚合进行聚合物结构设计的基本方法和途径。

1.2熟悉醋酸乙烯酯聚合规律，并通过资料收集，明确可以实现醋酸乙酯活性自由基聚合的方法。

1.3掌握一种通过活性自由基聚合方法开展醋酸乙酯聚合物结构设计的方法。

1.4掌握可以用于醋酸乙酯聚合物结构设计的调控剂结构特点，并开展结构设计，确定目标化合物结构，进行合成制备。

1.5掌握聚合物常用结构表征手段。

2.教学重难点：

调控剂合成中如何通过合理的实验规划和投料比的调整，实现调控剂的高效率制备；聚合物端基结构的分析表征和计算端基功能度，并围绕端基功能度开展相关讨论。

3.教学内容：

实现活性自由基聚合的理论分析；常见活性自由基聚合方法及其应用中的优势及局限性；可逆加成断裂链转移自由基聚合的聚合原理与调控剂和单体配伍性；乙基黄原酸酯的合成；醋酸乙烯酯的精制及其光引发可逆加成断裂链转移自由基聚合；核磁共振波谱仪的操作及其谱图分析；凝胶渗透色谱仪的原理、操作及其结果分析；活性自由基聚合所得聚合物结构的分析表征，以及不同参数对所得聚合物结构影响规律的探索和讨论。

实验五：N-乙基氮杂环丙烷的制备

1. 实验目标：

1.1学习制备含氮杂环化合物的基本方法。

1.2学习用核磁共振表征有机化合物的技能。

2. 实验原理：
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3. 实验过程：

将23毫升（0.41 Mol）浓硫酸溶解在80毫升水中，得到冷溶液。将这个溶液逐次加入到40克（0.45 Mol）2-(乙基氨基)乙醇中。然后，在常压下蒸馏水，直到反应混合物的温度达到115°C。后减压（约15 mmHg）对反应混合物进行蒸馏，将浴温提高到175°C，大约持续1小时。将56.0克（0.85 Mol）氢氧化钾溶解在60毫升水中，将碱溶液加入前面得到的固体中。将反应混合物加热到130°C的浴温，以蒸馏出水和所需产物的混合物。收集沸点在94-97°C的馏分，并加入50克氢氧化钾，在冰浴中冷却。分离两层液体，将有机层干燥过氢氧化钾，过滤，常压蒸馏两次，得到13.8克无色透明液体为产物N-乙基氮杂环丙烷，沸点47°C。核磁共振（NMR）与该结构一致。收率为43%。 
    用核磁共振波谱表征得到的化合物结构。

4. 实验思考题：
在第一步反应中有副产品水生成，为什么还要在水溶液中进行反应？加热过快或者过慢会有什么后果？第二步反应如果混合过程和升温过程比较慢，会产生什么问题？

四、学时分配

	序号
	项目名称
	学时分配
	每组人数
	必修/选修

	1
	3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶（HPIP)配体的制备
	9
	1
	必修

	2
	以3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶(HPIP)为配体的配合物的制备
	9
	1
	必修

	3
	3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶-1-甲醛配体的制备（PIPC)
	6
	1
	必修

	4
	功能性聚醋酸乙烯酯的精密合成
	24
	1
	必修

	5
	N-乙基氮杂环丙烷的制备
	24
	1
	必修


五、教学进度

表3：教学进度表

	实验名称
	内容提要
	授课时数
	作业及要求
	备注

	3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶（HPIP)配体的制备
	用吡啶二甲胺，吡啶二甲酸和三丙基膦酸酐在正丁酸乙酯中制备3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶
	9
	阅读讲义P.1-3
	

	以3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶(HPIP)为配体的配合物的制备
	将HPIP，2,3-二羟基甲醛，CuCl2∙2H2O在乙醇在125 °C反应得到三天， 得到以3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶(HPIP)为配体的配合物。

用X-射线单晶衍射法测定得到的配合物的结构
	9
	阅读讲义P.1-3
	

	3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶-1-甲醛配体的制备（PIPC)
	将3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶(HPIP)在 1,2-二氯乙烷中与POCl3 和DMF 反应得到3-(2-吡啶基)咪唑并[1,5-a]吡啶-1-甲醛
	6
	阅读讲义P.1-3
	

	功能性聚醋酸乙烯酯的精密合成
	了解和掌握黄原酸酯调控下的活性自由基聚合特征；了解和掌握醋酸乙烯酯单体的特征以及聚醋酸乙烯酯的应用；熟悉黄原酸酯化合物的制备，运用多种手段，分离和提纯化合物；熟悉可逆断裂-链转移自由基聚合方法的实施步骤；制备相对分子量可控、相对分子量分布指数窄的末端功能化聚醋酸乙烯酯
	24
	阅读讲义
	

	N-乙基氮杂环丙烷的制备
	用乙胺基乙醇经过硫酸酯化和碱性条件下成环，制备N-乙基氮杂环丙烷
	24
	阅读讲义
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七、教学方法 
授课方式：讲述，演示，个别指导

基本要求：

1. 课前预习讲义，写出书面预习报告。

2. 通过实验课程达到将各化学学科的理论知识和实验技能融会贯通，综合应用掌握基本的化学实验方法和基本操作技能。
3.使学生掌握现代常用的仪器和设备，如红外，紫外，核磁， X射线衍射，差热，色谱，色质-联用，电镜等。
八、考核方式及评定方法
（一）课程考核与课程目标的对应关系 
表4：课程考核与课程目标的对应关系表
	课程目标
	考核要点
	考核方式

	课程目标1
	预习报告的撰写，实验完成情况 
	预习报告、实验操作、实验结果

	课程目标2
	实验数据的处理和分析，实验成败因素的总结，实验报告的规范书写
	实验报告


（二）评定方法 
（1）高质量撰写预习报告。预习报告的内容包括实验目的、实验原理、实验步骤、实验主要装置图，对实验结果的预测等。
（2）撰写实验报告。实验报告的内容包括实验目的、实验原理、实验步骤、实验主要装置图、数据记录与处理、结果与讨论、对实验课本中思考题的回答，误差分析等内容。

    （3）指导教师对每份实验报告进行批改、评分。

    （4）成绩评定

     ① 实验课的考核主要采取实验操作、实验结果、预习报告和实验报告相结合的方式。

     ② 实验成绩包括实验操作、实验结果、预习报告和实验报告四部分，各占比重30%、30%、20%、和20%。

（三）评分标准 
	课程

目标
	评分标准

	
	90-100
	80-89
	70-79
	60-69
	＜60

	
	优
	良
	中
	合格
	不合格

	
	A
	B
	C
	D
	F

	课程
目标1
	能很好地掌握基本的实验方法和基本操作；能很好地将各化学学科的理论知识和实验技能融会贯通，综合应用
	能较好地掌握基本的实验方法和基本操作；能较好地将各化学学科的理论知识和实验技能融会贯通，综合应用
	掌握基本的实验方法和基本操作；能将各化学学科的理论知识和实验技能融会贯通，综合应用
	基本上能掌握实验方法和操作；将各化学学科的理论知识和实验技能融会贯通，综合应用
	不能掌握实验方法和操作；不能将各化学学科的理论知识和实验技能融会贯通，综合应用

	课程
目标2
	能很好地掌握现代常用的仪器和设备，有很强的科研能力
	能较好地掌握现代常用的仪器和设备，有较强的科研能力

	能掌握现代常用的仪器和设备，有一定的科研能力

	基本上能掌握现代常用的仪器和设备，有一定的科研能力
	不能掌握现代常用的仪器和设备，不具有科研能力
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