
实验一 食品中钙、镁、铁含量测定
 [实验目的和要求]

  1、了解有关食品样品分解处理方法；

  2、掌握食品样品中测定钙、镁、铁方法；

  3、掌握实际样品中干扰排除方法。

[实验内容]

  1、固体样品、液体样品的制备；

  2、EDTA溶液标定；

  3、采用络合滴定法测定试样中钙、镁含量；

  4、邻二氮菲光度法测定试样中铁含量。

[主要仪器与试剂]

仪器：烘箱、坩埚、电炉、250mL容量瓶、50mL容量瓶、烧杯、移液管、锥形瓶、滴定管、铁架台、玻璃棒等。
试剂：0.005mol/L EDTA溶液， 20%NaOH， pH=10氨性缓冲溶液， 1:3三乙醇胺， 1:1 HCl，钙指示剂：配成1:100氯化钠固体粉末，基准物质CaCO3，1g/L铬黑T指示剂：称取0.1g铬黑T溶于75mL三乙醇胺和25mL乙醇中， 10μg/mL铁标准溶液， 0.15%邻二氮菲， 10%盐酸羟胺，1mol/LNaAc溶液。
实验二 离子对HPLC对环境水中痕量NO3-和NO2-的分离测定

[实验目的和要求]

  1、学习离子对高效液相色谱分析无机离子的原理。

  2、了解离子对高效液相色谱与离子色谱的异同。

  3、掌握现代高效色谱分析仪器的操作及应用。
[实验内容]

  1、配制试剂和 缓冲溶液，并调pH值；

  2、配制硝酸根和亚硝酸根标准溶液；

  3、设定高效液相色谱分析参数；

  4、硝酸根和亚硝酸根标准溶液及环境水样品经0.45 µm滤纸过滤后进行液相色谱分析。 

[主要仪器与试剂]

仪器：电子天平、容量瓶、各种量程移液枪、离心机、 C18反相色谱柱(150 x 2.00 mm i.d., 5 µm)、 C18     保护柱（10mm)、0.45µm液相色谱滤纸、 高效液相色谱流动相过滤装置、高效液相色谱仪（Agilent 1200 HPLC)。
试剂：NaNO3 (A.R.)、NaNO2(A.R.)、Tetrabutylammonium hydroxide (TBA-OH)离子对试剂(0.4 M水溶液, HPLC色谱级)、NaPO4 (A.R.)、乙腈（色谱纯）、去离子高纯水。

实验三   一种铅（II）配合物的原位合成及结构表征

[实验目的和要求]

  1、了解金属/有机原位反应的基本原理及在配合物合成方面的应用。

  2、掌握水热合成技术来培养配合物单晶的一种方法。

  3、掌握利用红外光谱分析配体形成配合物前后的变化红外特征光谱的变化。

  4、了解X－单晶衍射仪器来测定晶体结构的基本原理及结构分析方法。

[实验内容]

  1、水热法金属有机/配体反应合成Pb(II)配合物；

  2、红外光谱分析配合物的结构；

  3、利用X－单晶衍射仪器来测定配合物单晶；

  4、利用晶体解析软件来分析配合物的晶体结构。

[主要仪器与试剂]

仪器： 电子天平、不锈钢反应釜（15mL－30 mL）、滤纸、称量纸、量筒（10 mL）、烧杯、胶头滴管、恒温鼓风干燥箱、红外光谱仪、X－单晶衍射仪器。

试剂：5－羟基间苯二甲酸，1，10－邻菲啰啉， 2，2’－联吡啶，硝酸铅。

实验四 苯乙炔的制备及Sonogashira偶联反应

[实验目的和要求]

1、掌握从烯烃制备炔烃的方法；

2、掌握滴液漏斗的使用方法，低温反应的控制方法；

3、掌握微量实验的操作及反应进程的跟踪技术；

4、掌握无水无氧实验条件的操作，Sonogashira反应反应的操作及应用。
[实验内容]

1、苯乙炔的制备；

2、Sonogashira偶联反应。
[主要仪器与试剂]

  仪器：三口烧瓶、烧杯、恒压漏斗、圆底烧瓶、温度计、Schlenk反应管；
  试剂：三苯基膦，甲苯，溴乙酸乙酯，K2CO3，甲醇，碘，苯甲醛等

实验五 芳基硼酸的制备及Suzuki偶联反应
[实验目的和要求]

1、掌握格氏试剂、芳基硼酸的制备方法；

2、掌握滴液漏斗的使用方法，超低温反应的控制方法；

3、掌握无水无氧实验操作，Suzuki偶联反应的操作及应用。

[实验内容]

1、从溴苯出发，通过格氏试剂试剂的方法制备苯硼酸；

2、苯硼酸跟溴苯进行Suzuki偶联反应制备联苯。

[主要仪器与试剂]

仪器：三口烧瓶、烧杯、恒压漏斗、圆底烧瓶、温度计、Schlenk反应管；

  试剂：溴苯，镁屑，四氢呋喃，碘，乙酸乙酯，Pd(PPh3)4，Cs2CO3，甲苯等。
实验六 微波辅助苯基苄基砜的合成

[实验目的和要求]

1、了解微波在有机合成中的应用，初步掌握科研实验方法。

2、学习砜类化合物的合成方法。

[实验内容]

1、亚磺酸盐与烷基化试剂反应；

2、微波辐射的情况下得到目标化合物，观察在相同微波辐射时间下，微波功率对反应产率的影响和观察在相同微波功率下，微波时间对反应产率的影响。

[主要仪器与试剂]

仪器：NJL07-3型微波炉、电子天平、研钵、烧杯、抽滤瓶、布氏漏斗、圆底烧瓶、空气冷凝管、针筒等。

试剂：苄溴，二水苯亚磺酸钠、十六烷基三甲基溴化铵（CTAB）、乙醇等。

实验七 恒温槽的装配和性能测试

[实验目的和要求]

1、了解恒温槽的构造及恒温原理，初步掌握其装配和调试的基本技术。

2、绘制恒温槽灵敏度曲线（温度-时间曲线），学会分析恒温槽的性能。

3、 掌握贝克曼（Beckmann）温度计的使用方法。

[实验内容]

1、恒温槽的装配；

2、调节贝克曼温度计；

3、恒温槽的调试；

4、25℃时恒温槽灵敏度的测定；

5、30℃时恒温槽灵敏度的测定。
[主要仪器与试剂]

  仪器：恒温槽（主要由浴槽、加热器、搅拌器、感温元件、恒温控制器组成），贝克 曼温度计。
实验八  热电偶温度计的制备与标定

[实验目的和要求]

1、了解热电偶温度计的测温与控温原理。

 2、掌握热电偶温度计的制备方法。

3、学会热电偶温度计的标定方法。

[实验内容]

1、热电偶的制作；

2、热电偶的标定；

3、热电偶控温演示。
[主要仪器与试剂]

  仪器：电位差计1个、隔离变压器 1个、恒温槽 1套、数字控温系统1套、镍铬丝、康铜丝、导线若干。
实验九 溶胶的制备及光电性质测定

[实验目的和要求]

1、掌握制备胶体溶液的方法。

2、掌握用热渗析法纯化溶胶的技术。

  3、 掌握丁达尔现象的特点及原理。

4、用电泳法测定Fe(OH)3溶胶的电泳速度及其( 电位。

[实验内容]

1、Fe(OH)3溶胶的制备及纯化；

2、丁达尔现象和布朗运动的定性观察；

3、胶体的稳定性,Fe(OH)3溶胶聚沉值的测定 ；

4、Fe(OH)3溶胶电泳的定性观察和(电位的测定。

[主要仪器与试剂]

  仪器： 电泳仪、丁达尔现象实验器、离心机、温度计、铂电极、电炉、电吹风、水浴锅、 烧杯、粗玻璃试管、表面皿、比色管100mL、培养皿、漏斗、滴管 若干支。
      试剂： FeCl3 5% 、KSCN 1%、AgNO3 1%
、KCl 2 mol·L-1、K2Cr2O  0.2 mol·L-1
、K3[Fe(CN)6] 0.001 mol·L-1、HCl  0.01mol·L-1、火棉胶溶液（溶剂为1∶3的乙醇－乙醚）4%、pH试纸。
实验十 难溶盐的溶解度和溶度积常数的测定

[实验目的和要求]

1、掌握电导法测定难溶盐溶解度和溶度积常数的原理和方法。

2、学会电导率仪的使用方法。

[实验内容]

1、调节恒温槽温度在25.0±0.1℃范围内；

2、AgI饱和溶液的制备；

3、电极常数的标定；

4、电导水电导率
[image: image1.wmf]O

H

2

k

的测定；

5、AgI饱和溶液的电导率测定。
[主要仪器与试剂]

仪器：恒温槽、电导率仪（DDS-11AT）、铂黑电导电极、光亮电导电极、具塞锥形瓶（200 mL）、试管、容量瓶（100 mL）、移液管（1 mL）、移液管（10 mL）、烧杯（100 mL）、擦镜纸、加热电炉。
试剂：0.01 mol(L-1KCl标准溶液、AgI（AR）、电导水。

实验十一 Y2SiO5:Ce荧光材料的溶胶-凝胶法合成及其表征

[实验目的和要求]

 1、了解溶胶-凝胶法合成的基本原理；

 2、了解发光的基本原理以及荧光光度计的使用；

3、了解X-射线粉末衍射仪的使用及物相鉴定方法。

[实验内容]

1、Y3+和Ce3+的混合溶液和TEOS溶液的配制；

2、恒温水浴得到透明凝胶，及其后期处理；

3、使用粉末衍射仪器（XRD）测定物相及纯度；

4、使用荧光光度计进行荧光测定；

5、使用扫描电子显微镜分析样品形貌和粒度。

[主要仪器与试剂]

  仪器：恒温水浴锅、电动搅拌器（聚四氟乙烯）、电子天平、药勺、烧杯、移液管、量筒、玻璃棒、烘箱、  玛瑙研钵、刚玉坩埚及坩埚盖、高温炉、X-射线衍射仪、荧光光度计、扫描电子显微镜。
  试剂：硅酸四乙酯、Y2O3(99.99%)、Ce2(CO3)3(99.9%)、HNO3(A.R)、NH3.H2O(A.R.)、pH试纸、乙醇（95%，A.R.）、碳粉。

实验十二 氧化铝的形貌控制及其表征

[实验目的和要求]

1、了解溶剂热法合成的基本原理；

2、了解熔盐法合成的基本原理；

3、了解比表面积测定方法；

4、了解扫描电镜的基本原理及使用；

5、了解X-射线粉末衍射仪的使用及物相鉴定方法。

[实验内容]

 1、氧化铝纳米线的合成；

 2、片状氧化铝的合成；

 3、十二面氧化铝的合成；

 4、使用粉末衍射仪（XRD）进行物相测定；
 5、使用扫描电子显微镜分析样品形貌和粒度；

  6、使用比表面积和孔隙度分析仪测定试样的等温吸附曲线。
[主要仪器与试剂]

  仪器：电子天平、药勺、烧杯、量筒、玻璃棒、高压釜、烘箱、玛瑙研钵、刚玉坩埚及坩埚盖、高温炉、X-射线衍射仪、扫描电子显微镜。
   试剂：AlCl3.6H2O、NaOH(A.R)、Al2(SO4)3.18H2O(A.R.)、NH3.H2O(A.R.)、pH试纸、乙醇（95%，A.R.）。
实验十三 柠檬酸络合法合成红色CaTiO3:Pr3+发光纳米晶

[实验目的和要求]

1、学习柠檬酸络合法合成无机固体发光材料。

2、观察Pr3+的发光现象。

3、了解发光纳米晶发光效率与颗粒尺寸的关系。

[实验内容]

  1、柠檬酸络合法在较低温度下合成纯相均一纳米复合氧化物荧光粉CaTiO3:Pr3+ ；
2、取样品在X射线衍射仪器上测试产物的XRD谱图，将所得谱图与标准谱图对照，对产物做物相鉴定；

  3、取适量样品进行荧光光谱测试；

4、取少量样品，利用超声波，分散在去离子水中，并取少量悬浮液，分散在铜网上，在透射电镜TEM中观察产物形貌。

[主要仪器与试剂]

仪器：电子天平、50 ml 陶瓷坩埚、吸量管、电磁炉、马弗炉、紫外灯、X射线粉末衍射（XRD）、透射电镜（TEM）、荧光光谱仪。
试剂：CaCO3(A.R.)、氧化镨Pr6O11(99.99%)、硝酸HNO3(A.R.)、钛酸四丁酯Ti(OC4H9)4(C.P.)、柠檬酸C6H8O7•H2O (C.P.)、乙二醇
HOCH2CH2OH(C.P.)。

实验十四 水热合成红色LaPO4:Eu3+,Yb3+上转发光纳米晶

[实验目的和要求]

1、了解稀土硝酸盐溶液的配制方法。

  2、了解水热条件下下合成稀土离子掺杂的纳米发光材料及用模板剂控制产物结构与形貌的方法。

3、了解纳米发光材料的常规用表征手段：XRD，TEM，上转换荧光光谱。

4、了解上转换发光原理。

[实验内容]

1、原料准备；

2、水热合成。

[主要仪器与试剂]

仪器：电子天平、100 ml 不锈钢压力釜（具有聚四氟乙烯衬里）、烘箱、抽滤装置、X射线粉末衍射（XRD）、透射电镜（TEM）、980 nm激光器、荧光光谱仪。
试剂：La2O3 (99.99%)、Yb2O3 (99.99%)、Eu2O3 (99.99%)、浓HNO3(A.R.)、NH4HPO4 (A.R.)、NaOH (A.R.)、乙二胺四乙酸EDTA (A.R.)。

实验十五 苯热法合成氮化铌（NbN）纳米材料及其表征

[实验目的和要求]

1、了解溶剂热法制备纳米的原理及实验方法。

2、研究氮化铌纳米粉制备的工艺条件。

3、学习用X射线衍射法(XRD)确定产物的物相结构。

4、学习用扫描电子显微镜检测产物的形貌及尺寸。
[实验内容]

1、NbN纳米材料的苯热法合成；

  2、产物的预处理、用X射线衍射法(XRD)确定产物的物相结构；

3、目标产物的表征：用X射线粉末衍射仪测定产物的物相、用扫描电子显微镜检测产物的形貌及尺寸。

[主要仪器与试剂]

仪器：手套箱，电子天平，不锈钢压力釜（高温型），恒温箱（带控温装置），高速离心机，X射线粉末衍射仪，扫描电子显微镜，玻璃仪器若干等。
试剂：无水五氯化铌，叠氮钠，苯，盐酸，无水乙醇等。

实验十六 氨基酸修饰的右旋糖酐酯纳米材料的制备
[实验目的和要求]

1、掌握氨基酸修饰的右旋糖酐酯的制备过程及基本操作。

2、掌握自组装纳米材料的制备过程。

[实验内容]

1、右旋糖酐丙酸酯的合成；

2、右旋糖酐丙酸酐氨基酸酯（DPT）的合成；

3、右旋糖酐酯纳米球的制备。

[主要仪器与试剂]

  右旋糖酐、丙酸酐、色氨酸、羰基二咪唑（CDI）、三乙胺、二甲基亚砜（DMSO）、异丙醇等。

实验十七 纳米级羧甲基淀粉钠的制备

[实验目的和要求]

1、掌握淀粉醚化、羧甲基化反应的原理及基本操作。

2、了解羧甲基淀粉取代度的测定方法。

[实验内容]

1、羧甲基木薯淀粉钠（CMCS）的合成；

2、取代度的测定。
[主要仪器与试剂]

仪器：\Bruker spectrometer核磁共振仪，Bruker EQUINOX 55傅里叶红外分光光度仪、Nova NanoSEM 200扫描电镜仪、ruker D8 Advance 型X射线粉末衍射仪。
  试剂：木薯淀粉、氯乙酸、无水乙醇、氢氧化钠等。
实验十八 杀虫剂氟虫腈中间体及其衍生物的合成与表征

[实验目的和要求]

1、学会低温操作制备重氮盐。

2、学会一类吡唑环化合物的合成方法。

3、学会无水乙腈的干燥，以及无水条件下的操作。

[实验内容]

1、1-（2，6-二氯-4-三氟甲基）苯基-3-氰基-5-氨基吡唑（化合物1）的合成；

2、N -[5-(1-（2，6-二氯-4-三氟甲基）苯基-3-氰基吡唑-5-基]-N'-芳酰基硫脲的合成（化合物2）的合成。

[主要仪器与试剂]

仪器：：三口烧瓶、烧杯、恒压漏斗、圆底烧瓶、针筒。
试剂：亚硝酸钠，浓硫酸，乙酸，2,6-二氯-4-三氟甲基苯胺，2,3-二氰基丙酸乙酯，二氯甲烷，氨，盐酸，甲苯/环己烷，乙腈，取代芳酰氯，硫氰酸钾，乙醇。

实验十九 氮氧化物存储还原催化剂Pt/BaO/Al2O3制备及表征

[实验目的和要求]

1、掌握Pt/BaO/Al2O3催化剂的制备方法。

2、学习催化剂的表征方法。

  3、了解Pt/BaO/Al2O3催化剂吸附NOX的机理。
[实验内容]

1、样品制备；

2、采用CO吸附估算不同催化剂样品上Pt的分布；

3、测量NO催化氧化的转化率。

[主要仪器与试剂]

仪器：电子天平、 搅拌器、 恒温水浴槽、程序控温固定床反应器、烘箱、傅里叶转换红外光谱仪（FTIR）。

试剂：γ-Al2O3、 氯铂酸、乙酸钡、 CO、NO、O2。

实验二十 短玻纤增强热塑性复合材料的制备与力学性能检测

实验20-1 短玻纤增强热塑性复合材料的挤出造粒实验 

[实验目的和要求]

1、通过实验熟悉挤出成型的原理，了解挤出工艺参数对塑料制品性能的影响。

2、了解挤出机的基本结构及各部分的作用，掌握挤出成型基本操作。

3、通过本实验掌握短玻纤增强热塑性塑料挤出造粒的工艺原理及方法

[实验内容]

短玻纤增强热塑性复合材料的挤出造粒

[主要仪器与试剂]

仪器：xRz 400型熔融指数仪，SJ一30挤出机，切粒机。 
试剂：常用增强体为无捻玻璃纤维粗纱（GF）基体树脂为聚丙烯（PP）。

实验20-2 复合材料力学性能检测试样的注射成型

[实验目的和要求]

1、了解螺杆式注塑机的基本结构，熟悉注射成型的基本原理。

2、掌握热塑性塑料注射成型的操作过程。

3、掌握注射成型工艺条件对注射制品质量的影响，学会注塑工艺条件设定的基本方法。

[实验内容]

复合材料力学性能检测试样的注射成型。
[主要仪器与试剂]

仪器：  ① SZ 63／400注射成型机② 注射模具(力学性能试样模具)
实验20-3 复合材料力学性能的测定

 [实验目的和要求]

1、掌握塑料拉伸强度的测定方法。

2、学会由被测试材料的应力一应变曲线判断材料的类型。

3、 学会塑料冲击强度的测定的方法。

[实验内容]

1、材料拉伸性能的测定；

2、塑料冲击强度的测定。

[主要仪器与试剂]

仪器：万能拉伸试验机(ＲＧ一10000电子拉伸仪)、游标卡尺、直尺、千分尺、记号笔、摆锤式悬臂梁冲击实验机(uJ一40悬臂梁冲击实验机)

                  实验二十一 吹塑薄膜系列实验

一、吹塑薄膜制备实验
[实验目的和要求]

1、了解单螺杆挤出机、吹膜机头及辅机的结构和工作原理。

2、掌握塑料的挤出吹胀成型原理；掌握聚乙烯吹膜工艺操作过程。

3、掌握各工艺参数的调节及其对成膜性的影响。

4、了解塑料薄膜的其它加工方法。

[实验内容]

吹塑薄膜制备。
[主要仪器与试剂]

   仪器：SJ－35×28塑料挤出吹膜机组
   试剂：原料为LDPE、EVA、HDPE（吹膜型）
二、塑料薄膜的透光率和雾度的测试
[实验目的和要求]

1、了解积分球式雾度计的基本结构和基本原理；

2、掌握测定板状、片状、薄膜状透明塑料的透光率和雾度方法。
[实验内容]

塑料薄膜的透光率和雾度的测试。

[主要仪器与试剂]

仪器：1．游标卡尺：精确度 0.05mm；测厚仪或千分表：精确度 0.001mm。  2．积分球式雾度计。
试剂：PE、PMMA、PC、PS、PVC 材料的板、片、膜；尺寸50×50mm，原厚度；每组试样 5 个样；试样应均匀，不应有气泡，两测量表面应平整光滑且平行，无划伤，无异物和油污等。

三、塑料薄膜拉伸性能试验方法

[实验目的和要求]

掌握塑料薄膜拉伸强度以及断裂伸长率的测定。

[实验内容]

塑料薄膜拉伸性能试验。
[主要仪器与试剂]

仪器：伺服控制拉力试验机（高铁AL－7000－L10型）、游标卡尺、直尺、千分尺、记号笔。
             实验二十二 药物渗透促进剂——氮酮的合成和表征

[实验目的和要求]

1、掌握有机合成的操作以及有机化合物的提纯方法与表征。

2、探索有机合成的特点和最佳的合成途径，改进试验方法。

3、掌握红外光谱、气相色谱、液相色谱等大型仪器的使用和图谱分析。

[实验内容]

1、氮酮的合成；

2、产物精制；

3、产品表征。

  注：液相色谱仪的流动相为甲醇，检测器为紫外检测器（波长为240mm）。
[主要仪器与试剂]

仪器：100mL三口烧瓶，100mL圆底烧瓶，分水器，冷凝管(球形、普通)，分液漏斗，烧杯，锥形瓶，300℃、100℃温度计，减压蒸馏装置，电子天平，阿贝折光仪，液相色谱仪。

试剂：己内酰胺（C.P.），溴代十二烷（C.P.），聚乙二醇（PEG 400）（A.R.）,KOH(A.R.),正己烷（A.R.），饱和食盐水，无水Na2SO4（A.R.）。
实验二十三 α-紫罗兰酮香料的合成及表征

[实验目的和要求]

1、了解半合成紫罗兰酮的方法。

2、了解羟醛缩合制备α-和β-不饱和酮的方法。

3、熟悉减压蒸馏的基本操作，熟悉化合物结构鉴定的基本方法和操作。

[实验内容]

1、羟醛缩合—假性紫罗兰酮的制备；

2、环化反应—紫罗兰酮的制备；

3、α-紫罗兰酮的鉴定。

[主要仪器与试剂]

仪器：电加热套，三口瓶（250ml），锥形瓶（100ml），温度计（100℃），分液漏斗（125ml），量筒（100ml,10ml）,回流冷凝管，直型冷凝管，接液管，电磁搅拌器，磁搅拌子，烧杯（100ml），减压蒸馏装置。

试剂：柠檬醛，甲苯，丙酮，硫酸，氢氧化钠，碳酸钠，乙酸，氯化钠。

实验二十四 金属的电化腐蚀及其防护

[实验目的和要求]

1、了解金属电化腐蚀的基本原理及其影响因素。

2、掌握防止金属腐蚀的原理及方法。

[实验内容]

1、吸氧腐蚀；

2、差异充气腐蚀；

3、温度、浓度对腐蚀速度的影响；

4、缓蚀剂法防止金属的腐蚀。

[主要仪器与试剂]

仪器：分析天平（公用），毫伏表，水银温度计（0～100℃，精度0.1℃），抽滤瓶（125 cm3），烧杯（100 cm3、50 cm3各2只），量筒（50 cm3，10 cm3各1只），碱式滴定管（50 cm3，2支），滴定管夹、铁架台、铁三角架、石棉网、酒精灯、试管（5支）、试管架、盐桥、研钵（可公用）、橡胶塞、橡胶管、U型玻璃管、镊子。

试剂：硫酸H2SO4（0.l mol/dm3）、盐酸HCl（0.1 mol/dm3），乌洛托品（20％），氯化钠NaCl（5％），铁氰化钾K3[Fe(CN)6]（0.l mol/dm3），酚酞（l％），邻菲罗啉（0.1％），活性炭（粒状，20～50目），还原铁粉（分析纯）。

实验二十五 活性炭吸附在水处理研究中的应用
[实验目的和要求]

1、通过实验加深理解活性炭吸附的基本原理；
2、掌握用间歇式静态吸附法确定活性炭等温吸附式的方法；
3、熟悉用连续流动态吸附法确定活性炭处理废水的设计参数的方法。
[实验内容]

1、标准曲线的绘制；

2、吸附等温线间歇式吸附实验步骤；

3、连续流吸附实验步骤。

[主要仪器与试剂]

仪器：振荡器（THZ－82型）1台、pH计（PHA型）、活性炭柱 d25×1000mm 有机玻璃管、722型分光光度计、温度计（刻度0－100％、水样调配箱（硬塑料焊制） 长×宽×高0.5×0.5×0.6m3、恒位箱（硬塑料焊制） 长×宽×高0.3×0.3×0.4m、水泵 CHB3。
试剂：活性炭15 号 2kg，亚甲基蓝（分析纯）。
实验二十六  可见光催化材料的合成、表征及活性评价

[实验目的和要求]

1、掌握溶剂热合成无机功能材料的方法，了解表面活性剂在液相合成中的作用。

2、学会分析晶体的生长过程，合成出橄榄形的BiVO4。

3、掌握材料的物相分析，形貌观察的方法。

4、了解半导体的能带结构，评价材料光催化性能的方法及光催化降解有机污染物的机理。

[实验内容]

1、橄榄形BiVO4的合成；

2、橄榄形BiVO4的表征；

3、橄榄形BiVO4的形成过程观测；
4、橄榄形BiVO4的光催化性质，用紫外-可见分光光度计记录其吸光度值。
[主要仪器与试剂]

仪器：场发射扫描电子显微镜、紫外分光光度计（带积分球）、粉末X-射线衍射仪、热蒸镀仪、高速离心机、真空干燥箱、分析天平、 磁力搅拌器、水热反应釜（容积50毫升）、光催化反应仪、烘箱、烧杯。
试剂：NaVO3·2H2O（AR）、乙二醇（AR）、无水乙醇（AR）、 Bi(NO3)3·5H2O（AR）、C20H37NaO7S（丁二酸二异辛酯磺酸钠）（AR）、C28H31ClN2O3 （罗丹明B）（AR）。
实验二十七 手性药物酮洛芬拆分方法的研究
[实验目的和要求]

1、学习高效液相色谱分离手性药物的方法。

2、了解高效液相色谱手性分离的原理。

3、掌握现代高效色谱分离分析仪器的操作及应用。

[实验内容]

1、配制流动相溶液；

2、配制标准溶液；

3、设定高效液相色谱分析参数；

4、液相色谱分离。 

[主要仪器与试剂]

仪器：电子天平、容量瓶、各种量程移液枪、离心机、 手性高效液相色谱柱(Chiral Cel OJ)、0.45µm液相色谱滤纸、高效液相色谱仪（Agilent 1100 HPLC)。
试剂：己烷、异丙醇、冰醋酸、酮洛芬(A.R.)、去离子高纯水。

实验二十八 垃圾焚烧飞灰的重金属浸出毒性实验
[实验目的和要求]

1、学习固体废物中重金属的浸出方法。

2、熟悉不同浸取液对固体废物中重金属浸出毒性的影响。

3、了解如何判断固体废物是否是危险废物。

[实验内容]
1、浸取实验条件；

2、浸取液pH值对重金属浸出量的影响；

3、具体实验步骤；

（1）称取飞灰样品并预处理；  

（2）配制Pb、Cr的标准溶液系列；

（3）根据相应标准曲线计算浸出液中Pb、Cr的含量，根据样品重量计算出相应元素的浸出量。
[主要仪器与试剂]

仪器：电子天平、250 mL锥形瓶、吸量管、玻璃漏斗、定量滤纸、电热板、全温度恒温摇瓶机、数显pH计、原子吸收分光光度计。

试剂：CH3COOH(A.R.)、CH3COONa(A.R.)、0.1mol·L-1NaOH (A.R.)、

0.1mol·L-1HCl(A.R.)、HNO3(A.R.)。

实验二十九 茶叶中微量元素的测定与评价
[实验目的和要求]

1、掌握茶叶样品的处理方法。

2、熟悉ICP-AES、AAS的基本原理和操作方法。

3、掌握茶叶中稀土元素、人体所需的微量元素和有毒元素的测定方法。

4、根据国家标准评价茶叶的质量。
[实验内容]

1、茶叶样品的预处理与标准溶液配制；

2、电感耦合等离子体发射光谱（ICP-AES）测定稀土元素； 

3、火焰原子吸收（FAAS）测定常见微量元素；
  4、石墨炉原子吸收（GFAAS）测定铅镉等有毒元素。

[主要仪器与试剂]

仪器：电子天平、250 mL容量瓶、吸量管、电热板、原子吸收分光光度计、电感耦合等离子体发射光谱仪，空心阴极灯。
试剂：HNO3、HClO4、Ar、C2H2、高纯水，铁、锌、铜、锰、镉、铅及稀士的标准溶液：由相应的国标或光谱纯试剂配制并稀释而成。

实验三十 碳纳米管组装血红蛋白的直接电化学

和对过氧化氢的电催化研究

[实验目的和要求]

1、了解血红蛋白直接电化学的意义。

2、学习Hb-MWNT-Nafion-GCE对过氧化氢的电催化行为和催化机理。

3、了解模拟生物膜Hb-MWNT-Nafion的制备方法。

4、学会血红蛋白催化过氧化氢的米氏常数的测定方法。

[实验内容]

1、可溶性多壁碳纳米管的制备；

2、玻碳电极的预处理和循环伏安表征；

3、纳米组装血红蛋白修饰电极的制备；

4、对过氧化氢的催化和米氏常数的测定。
[主要仪器与试剂]

仪器：电化学分析仪，玻碳电极，铂丝电极，饱和甘汞电极，超声波清洗机，超纯水器，离心机，红外光谱仪，烘箱，红外灯，电子天平。

试剂：Al2O3抛光粉（0.3μm和0.05μm），牛血红蛋白（CP），多壁碳纳米管（直径<10nm，长度=1~2μm，纯度>95%），5% Nafion溶液，过氧化氢（30%，AR），硝酸（AR），K3Fe(CN)6（>99.0%，AR），乙醇（AR），KCl（99.5%，AR），磷酸氢二钠（AR），磷酸二氢钾（AR），高纯氮气（99. 999%）。

实验三十一 水热法制备W掺杂TiO2光催化剂及其光催化性能研究

[实验目的和要求]

1、了解水热法制备纳米材料的原理及实验方法。

2、研究W掺杂TiO2光催化剂制备的工艺条件。

3、学习用X射线衍射法(XRD)确定产物的物相结构。

4、学习用扫描电子显微镜检测产物的形貌及尺寸。

5、研究W掺杂TiO2的光催化降解甲基橙的性能。

[实验内容]

1、W掺杂TiO2光催化剂的水热合成；

2、目标产物结构的分析，用粉末X射线衍射仪测定产物的物相，用衍射仪自带的软件进行检索，确定产物的物相以及结构；

3、目标产物的形貌以及尺寸分析。用扫描电子显微镜检测产物的形貌及尺寸，按照扫描电子显微镜的要求，制作样品，利用SEM观察产物的形貌及尺寸，并copy产物电镜照片的电子文档；

4、目标产物光催化性能的研究。采用分光光度计检测溶液的吸光度来研究光催化剂的光催化性能。

[主要仪器与试剂]

仪器：电子天平，内衬聚四氟乙烯不锈钢高压釜，恒温箱（带控温装置），高速离心机，X射线粉末衍射仪，扫描电子显微镜，光催化反应器，分光光度计，超声波清洗仪，玻璃仪器若干等。

试剂：硫酸钛，钨酸钠，无水乙醇，甲基橙溶液等。

实验三十二 2,2'-二氨基-6,6'-二甲基联苯的合成与表征

[实验目的和要求]

1、熟悉和掌握含有易氧化官能团在硝化反应中的保护和去保护操作。

2、熟悉和掌握重氮化、碘化反应。

 3、熟练掌握薄板层析和柱层析在有机合成中的应用。

 4、了解Ullmann偶联反应及应用。

5、了解氢化反应及原理。

[实验内容]

1、合成2-甲基-6-硝基苯胺；

2、合成2-甲基-6-硝基碘苯；

3、2,2'-二硝基-6,6'-二甲基联苯4的合成；

4、2,2'-二胺基-6,6'-二甲基联苯5的合成。

[主要仪器与试剂]

仪器：合成用常规磨口玻璃仪器，磁力搅拌器，旋转蒸发仪，油泵，玻璃层析柱，加压球，储液球。

试剂：2-甲基苯胺，乙酸酐，硝酸，亚硝酸钠，硫酸，尿素，亚硫酸氢钠，碘化钾，铜粉，钯/炭。

实验三十三 氮杂环卡宾-金属钯-吡啶络合物的合成与表征

[实验目的和要求]

1、熟悉和掌握薄层色谱在跟踪反应中的应用。

2、熟悉和掌握柱层析在分离提纯产物中的应用。

3、了解金属络合物的制备方法和特点。

4、熟悉和了解简单的无水操作。

[实验内容]

1．亚胺2的合成；

2．咪唑盐3的合成；

3．金属络合物4的合成。
[主要仪器与试剂]

仪器：合成用常规磨口玻璃仪器，磁力搅拌器，旋转蒸发仪，油泵，玻璃层析柱，加压球，储液球。

试剂：2,6-二异丙基苯胺，乙二醛水溶液，多聚甲醛，三甲基氯硅烷(TMSCl)，氯化钯，碳酸钾，3-氯吡啶。

实验三十四 胺化还原反应的应用—N-苄基对氯苄胺的制备与表征

[实验目的和要求]

1、学习掌握分水回流基本实验操作及用途；

2、了解药企和工业常用高选择性制备仲胺和叔胺的方法；

3、学习了解工业常用试剂NaBH4的正确使用及注意事项；

4、了解胺类化合物的常规粗略纯化方法。

[实验内容]

1、 N-苄基对氯苄胺的制备；

2、N-苄基对氯苄胺表征。
[主要仪器与试剂]

仪器：加热油浴，回流冷凝管，分水器。

试剂：苄胺（10.7g, 0.1 mol）对氯苯甲醛（16.8，0.12 mol）,NaBH4(5.7g， 0.15mol)，

甲苯，无水乙醇，10%盐酸溶液，10%氢氧化钠溶液，乙醚。

实验三十五 1-苯基-2-硝基乙烯的合成与表征

[实验目的和要求]

1、练习并掌握减压蒸馏的基本操作和注意事项；
2、了解并掌握硝基醛醇缩合反应的基本原理和应用；
3、复习和巩固薄层色谱（TLC）跟踪监测反应的方法；
4、复习和熟练重结晶方法纯化固体化合物的基本方法。
[实验内容]

1、减压蒸馏精制苯甲醛；

2、1-苯基-2-硝基乙烯的合成。

[主要仪器与试剂]

仪器：减压蒸馏装置一套（包括单口磨口圆底瓶或茄形瓶多个、蒸馏头、温度计、直型冷凝管、多口尾接管等）、水槽、冰块、温度计、恒压滴液漏斗或梨形滴液漏斗、烧杯、磁子、磁搅拌器，抽滤装置。

试剂：硝基甲烷（AR）、苯甲醛(AR)、氢氧化钠、浓HCl、氯化钠（AR）、甲醇、乙醇 

实验三十六 吡唑并[3,4-d]嘧啶硫酮衍生物的合成及表征

[实验目的和要求]

1、学会低温操作制备重氮盐；
2、学习芳基肼类化合物的制备；
3、学会一类吡唑环化合物的合成方法；
4、学会吡唑并[3,4-d]嘧啶的一种成环方法。
[实验内容]

1、取代苯肼（化合物1）的合成；
2、1-取代芳基-4-酯基-5-氨基吡唑(化合物2)的合成；

3、吡唑并[3,4-d]嘧啶硫酮衍生物(3)的合成。

[主要仪器与试剂]

仪器：三口烧瓶、烧杯、恒压漏斗、圆底烧瓶、针筒
试剂：亚硝酸钠，浓硫酸，乙酸，2,6-二氯-4-三氟甲基苯胺及其它芳胺（或苯肼衍生物），SnCl2.2H2O，浓盐酸，乙醇，乙酸乙酯，乙氧基亚甲基氰乙酸乙酯，苯基异硫氰酸酯，叔丁醇钾，乙腈。

实验三十七 含碘鏻盐的制备及其在Wittig反应中的TLC跟踪技术

[实验目的和要求]

1、掌握鏻盐的制备方法；

2、掌握滴液漏斗的使用方法，低温反应的控制方法；

  3、掌握Wittig反应的操作及其在合成烯烃化合物的应用。

[实验内容]

 1、含溴磷盐的制备；

 2、含碘磷盐的制备；

  3、“一锅法”Wittig反应制备烯碘。

[主要仪器与试剂]

仪器：三口烧瓶、烧杯、恒压漏斗、圆底烧瓶、温度计；
试剂：三苯基膦，甲苯，溴乙酸乙酯，K2CO3，甲醇，碘，苯甲醛。
实验三十八 手性脯氨酰胺催化剂的合成及其在催化不对称反应中的应用

[实验目的和要求]

1、熟悉和掌握氨基酸保护和脱保护的常用方法。

2、熟悉和掌握酰胺缩合的主要方法。

3、了解手性仲胺类酰胺催化剂催化不对称直接Aldol反应的机理。

4、了解和掌握手性高效液相色谱检测方法。

[实验内容]

  1、脯氨酰胺催化剂5的合成；

  2、脯氨酰胺催化剂5用于催化丙酮与醛的不对称Aldol反应。

[主要仪器与试剂]

仪器： 圆底烧瓶、分液漏斗等合成用常规磨口玻璃仪器，磁力搅拌器，层析柱及相关配件，旋转蒸发仪，油泵，高效液相色谱，手性色谱柱。

  试剂：NaOH， 水， L-脯氨酸，Boc酸酐、对三氟甲基苯胺，三氟乙酸、丙酮、氯甲酸乙酯、三乙胺、四氢呋喃，1N NaHSO4溶液。

实验三十九 利用手性拆分方法制备光学活性2-哌啶甲酸

[实验目的和要求]

1、熟悉和掌握手性拆分的原理和常用方法。

2、熟悉和掌握利用手性拆分制备手性哌啶甲酸。

3、熟练掌握重结晶和熔点测量的操作。

4、了解和掌握利用测量手性化合物的旋光值来判断其光学纯度的方法。

[实验内容]

1、2-哌啶甲酸的手性拆分制备；
2、手性产物光学纯度的测定。
[主要仪器与试剂]

仪器： 圆底烧瓶、回流冷凝管，磁力搅拌器，旋转蒸发仪，油泵，熔点仪，旋光仪。

试剂： DL–2–哌啶甲酸， D–（–）–酒石酸，乙醇，无水甲醇，无水硫酸钠，氨水，甲醇。

实验四十 KDP晶体的合成与结构解析

[实验目的和要求]

1、掌握KDP(磷酸二氢钾)合成与单晶培养的实验技术；
2、了解单晶X衍射数据收集的一般步骤；
3、了解单晶结构解析的一般方法与步骤。
[实验内容]

  1、KDP(磷酸二氢钾)单晶的制备；

  2、单晶的挑选与粘贴；

  3、X衍射数据收集。

[主要仪器与试剂]

仪器：单晶X-射线衍射仪、磁力搅拌器、烘箱、显微镜、烧杯 若干；
试剂：浓磷酸(85%)、氢氧化钾(A.R)、pH试纸。
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