
《综合化学实验(一)》课程实验教学大纲
课程编号：CHEM3058                              大纲执笔人：卞国庆等
课程名称：综合化学实验(一)                     大纲审批人：郎建平
英文名称：Comprehensive chemistry 

Experiments (I)
课程学时：90                                         实验学时：90
实验室名称：化学基础课实验教学中心
实验课性质：独立设课
适用专业：  化学专业
一、本课程实验教学目的与要求

科学的发展体现了学科间的相互交叉、相互渗透，任何问题都是复杂、综合的问题。化学综合实验正是适应这一科学的发展观而开设的，使学生在完成基础无机化学实验、有机化学实验、分析化学实验和物理化学实验的基础上，通过综合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、综合运用，从而培养学生分析、解决实际问题的能力以及科研能力、创新能力。
二、主要仪器设备及现有台套数
	1、
	ST-03比表面测定仪
	2套
	
	15、
	酸度计
	3台

	2、
	紫外分光光度计
	2台
	
	16、
	真空油泵
	6台

	3、
	可见分光光度计
	4台
	
	17、
	循环水泵
	9台

	4、
	电子分析天平
	4台
	
	18、
	紫外分析仪
	3台

	5、
	电子台秤
	5台
	
	19、
	薄膜蒸发仪
	6台

	6、
	电热烘箱
	5台
	
	20、
	红外光谱仪
	1台

	7、
	真空干燥箱
	2台
	
	21、
	紫外分析仪
	1台

	8、
	马弗炉
	2台
	
	22、
	原子吸收分光光度计
	1台

	9、
	磁化率仪
	2台
	
	23、
	气相色谱仪
	1台

	10、
	学生电位差仪
	2台
	
	24、
	液相色谱仪
	1台

	11、
	磁力搅拌器
	30台
	
	25、
	核磁共振光谱仪
	1台

	12、
	机械搅拌器
	12套
	
	26
	电化学工作站
	2套

	13、
	变压器
	12台
	
	27、
	旋光仪
	2台

	14、
	熔点仪
	2台
	
	28、
	无水无氧操作装置
	3套


三、实验课程内容和学时分配

	序号
	实验项目名称
	目的要求
	学时分配
	实验
类型
	每组人数
	必开选开

	1
	Na[Co(ox)2(Me-en)]的合成、异构体的分离及性能
	掌握无机合成技术的综合运用，了解异构体的分离手段并运用多种方法研究构型转换的动力学
	30
	综合性
	1
	选开

	2
	二茂铁衍生物的合成及物性研究
	综合练习有机合成的技术，训练有机物的分离、提纯的方法，熟悉二茂铁及其衍生物的性质
	60
	综合性
	1
	选开

	3
	酶的提取、性质及生物传感器的制备和性能
	了解生物酶提取的一般方法，熟悉生物酶的一般性质，掌握生物传感器的制备及性能研究的方法
	30
	综合性
	1
	选开

	4
	(S)-二苯基-2-四氢吡咯基甲醇的合成及其应用
	掌握溶剂提纯的方法，练习手性化合物的合成和分离技术，熟悉手性化合物的催化性能
	30
	综合性
	1
	选开

	5
	酞菁铁(II)的制备及其电化学、光谱学的研究
	通过酞菁铁(II)的合成，加强无机合成技能的训练，了解电化学工作站、拉曼光谱仪等现代分析手段的运用及各种谱图分析
	30
	综合性
	1
	选开

	6
	金属有机化合物Cp2TiCl2的合成及其催化聚合性能
	通过金属有机化合物Cp2TiCl2的合成，掌握无水无氧操作的技能、有机物分离提纯方法以及红外光谱仪、磁化率仪、核磁共振仪等的使用
	30
	综合性
	1
	选开

	7


	卟啉化合物的合成、理化性质及其应用
	掌握卟啉化合物、金属卟啉化合物的合成及表征，掌握其各种物理化学性质，进行IR、紫外、荧光、元素分析、磁化率测定、拉曼光谱研究、差热、热重分析、电化学行为研究等
	30
	综合性
	1
	选开

	8
	配合物的分光化学序测定
	了解不同配体对配合物中心金属离子d轨道能级分裂的影响，测定配合物某些配体的分光化学序。
	15
	设计性
	1
	选开

	9
	牛奶中有效成分及有毒物质的检验
	掌握分离、提纯的方法，学会无机物、有机物及微生物的检验方法
	15
	设计性
	1
	选开

	10
	安息香的氧化及二苯基乙醇酸重排
	通过本实验学会用薄层层析法监测氧化反应的进程以及有机固体化合物的分离
	15
	设计性
	1
	选开

	11
	γ-Al2O3的制备、表征及脱水活性评价
	了解γ-Al2O3的制备方法、XRD表征固体晶体结构、BET测定比表面积以及固体催化剂的活性评价方法
	15
	设计性
	1
	选开

	12


	TiO2纳米粒子光催化剂的制备和性能表征

	学习用不同原料、不同方法制备TiO2纳米粒子，学会用PVP与TiO2纳米粒子制备有机-无机复合薄膜材料，用多种方法表征TiO2纳米粒子，如IR表征、TEM测粒径、XRD测晶型 、BET测比表面积、热分析测晶型转变温度，掌握TiO2纳米粒子的光催化作用及复合薄膜材料的性能表征
	15
	设计性
	1
	选开

	13


	固体催化剂的制备、表征和催化活性的测定
	通过制备、表征负载型纳米氧化铁催化剂，了解纳米粒子和负载型固体催化剂的制备过程，掌握流动法测催化剂活性的实验方法，用XRD表征晶型，SEM、TEM表征形貌和粒径，BET测比表面积
	15
	设计性
	1
	选开


四、实验项目的内容和要求（教务处汇编的大纲不包括此部分）
（1） 实验项目名称：Na[Co(ox)2(Me-en)]的合成、异构体的分离及性能
实验内容：配体甲基乙二胺的合成；配合物Na[Co(ox)2(Me-en)]的合成；离子交换法拆分异构体；IR、NMR、UV、EA等分析配体和配合物；NMR法研究氘代反应；液相色谱法研究构型转化的动力学。

实验要求：掌握无机合成技术的综合运用，了解异构体的分离手段并运用多种方法研究构型转换的动力学。
（2） 实验项目名称：二茂铁衍生物的合成及物性研究

实验内容：二茂铁的合成；乙酰二茂铁的合成；二茂铁取代的α,β-不饱和酮的合成；取代的环状化合物合成；运用现代分析手段(IR、NMR、UV、EA等)分析、表征各产物、研究各产物的氧化还原性及荧光性质。
实验要求：综合练习有机合成的技术，训练有机物的分离、提纯的方法，熟悉二茂铁及其衍生物的性质。

（3） 实验项目名称：酶的提取、性质及生物传感器的制备和性能
实验内容：从食品中提取生物酶；研究不同生物酶的催化性质；用生物酶做生物传感器；用电化学方法研究传感器的性质；传感器的应用。
实验要求：了解生物酶提取的一般方法，熟悉生物酶的一般性质。掌握生物传感器的制备及性能研究的方法。
（4） 实验项目名称：(S)-二苯基-2-四氢吡咯基甲醇的合成及其应用
实验内容：合成(S)-N-乙氧羰基脯氨酸甲酯；合成(S)-1-(2-二苯羟甲基四氢吡咯)甲酸乙酯；合成(S)-二苯基-2-四氢吡咯基甲醇；薄层分析、柱分析的使用；IR、NMR、EA等分析仪器的应用；(S)-二苯基-2-四氢吡咯基甲醇在硼烷还原酮中的催化应用。
实验要求：掌握溶剂提纯的方法，练习手性化合物的合成和分离技术。熟悉手性化合物的催化性能。
（5） 实验项目名称：酞菁铁(II)的制备及其电化学、光谱学的研究
实验内容：氯化亚铁的制备；合成酞菁铁(II)；IR、NMR、EA等表征化合物；磁化率测定；电化学法研究其性质；共振拉曼、傅里叶拉曼光谱仪的研究等。
实验要求：通过酞菁铁(II)的合成加强无机合成技能的训练，了解电化学工作站、拉曼光谱仪等现代分析手段的运用及各种谱图分析。
（6） 实验项目名称：金属有机化合物Cp2TiCl2的合成及其催化聚合性能

实验内容：CpNa的制备；Cp2TiCl2的合成；Cp2TiCl2的提纯；薄膜浓缩、索氏提取；IR、磁化率、NMR、电子光谱等测定与分析；催化丙烯腈聚合；测定转化率与时间的关系。

实验要求：通过金属有机化合物Cp2TiCl2的合成掌握无水无氧操作的技能、有机物分离提纯方法以及红外光谱仪、磁化率仪、核磁共振等的使用。

（7）实验项目名称：卟啉化合物的合成、理化性质及其应用

      实验内容：卟啉化合物的合成，金属卟啉化合物的合成，IR、紫外、荧光、元素分析、磁化率测定、拉曼光谱研究、差热、热重分析、电化学法研究其性质。
      实验要求：掌握卟啉化合物、金属卟啉化合物的合成及表征，掌握其各种物理化学性质，进行IR、紫外、荧光、元素分析、磁化率测定、拉曼光谱研究、差热、热重分析、电化学行为研究等。
（8）实验项目名称：配合物的分光化学序测定
实验内容：查文献、确定实验方案；合成[Cr(en)3]Cl3、K3[Cr(C2O4)3]·3H2O、K3[Cr(NCS)6]·4H2O、[Cr-EDTA]-、K[Cr(H2O)6](SO4)2及Cr(acac)3；IR、EA等表征化合物；配置溶液测定其不同波长的消光值；计算不同配体的分裂能；排列不同配体的分光化学序。

实验要求：了解不同配体对配合物中心金属离子d轨道能级分裂的影响，测定配合物某些配体的分光化学序。

（9）实验项目名称：牛奶中有效成分及有毒物质的检验
实验内容：样品的提纯与制备；无机物、有机物常量与微量分析；微生物的分析；产品的质量评估。

实验要求：掌握分离、提纯的方法，学会无机物、有机物及微生物的检验方法。
（10）实验项目名称：安息香的氧化及二苯基乙醇酸重排。

实验内容：安息香的氧化；薄层板点样监测反应；二苯基乙醇酸重排；IR、NMR、熔点等测定表征。

实验要求：通过本实验学会用薄层层析法监测氧化反应的进程以及有机固体化合物的分离。
（11）实验项目名称：γ-Al2O3的制备、表征及脱水活性评价
实验内容：γ-Al2O3的制备方法；固体晶体结构表征、BET测定比表面积以及固体催化剂的活性评价
实验要求：了解γ-Al2O3的制备方法、XRD表征固体晶体结构、BET测定比表面积以及固体催化剂的活性评价方法。
（12）实验项目名称：TiO2纳米粒子光催化剂的制备和性能表征
实验内容：用不同方法制备TiO2纳米粒子，用PVP与TiO2纳米粒子制备有机-无机复合薄膜材料， IR表征、TEM测粒径、XRD测晶型 、BET测比表面积、热分析测晶型转变温度，TiO2纳米粒子的光催化性能测定，复合薄膜材料的紫外-可见吸收光谱，IR、SEM分析、接触角测定等。
实验要求：学习用不同原料、不同方法制备TiO2纳米粒子，学会用PVP与TiO2纳米粒子制备有机-无机复合薄膜材料，用多种方法表征TiO2纳米粒子，如IR表征、XRD测晶型 、BET测比表面积、热分析测晶型转变温度，掌握TiO2纳米粒子的光催化作用及复合薄膜材料的性能表征。
（13）实验项目名称：固体催化剂的制备、表征和催化活性的测定
实验内容：制备镁铝尖晶石、制备负载型纳米氧化铁催化剂，用XRD表征晶型，SEM、TEM表征形貌和粒径，BET测比表面积，用流动法测催化剂活性。
实验要求：通过制备、表征负载型纳米氧化铁催化剂，了解纳米粒子和负载型固体催化剂的制备过程，掌握流动法测催化剂活性的实验方法，用XRD表征晶型，SEM、TEM表征形貌和粒径，BET测比表面积。
五、考核方式
1、 实验报告：明确实验目的，写明实验原理、实验步骤，强化实验注意事项，完成有关实验习题，总结对实验的体会和改进设想。
2、 考核方式

（1） 实验课的考核方式：以平时成绩(包括实验操作技能、实验设计的条理性和完整性、实验的结果、实验预习和实验报告等)为主，占80%；考查为辅，占20％。
（2） 本实验课为独立开课，实验课成绩占课程总成绩的100％。
六、实验教材、参考书

1、 教材：《综合化学实验》, 路建美，黄志斌，南京大学出版社，2009年7月。
2、 参考书：

（1） 《综合化学实验》，王尊本，科学出版社，2003年。
（2） 《综合化学实验》，杜志强，科学出版社，2005年。
（3） 《综合化学实验》，武汉大学化学系，武汉大学出版社，2003年。
（4） 《综合化学实验》，浙江大学等编，高等教育出版社，2001年。

