化学化工学院《基础化学实验（分析化学部分）》课程执行标准（应用化学专业）
一、课程开设目的与基本要求

《基础化学实验Ⅰ（分析化学部分）》既与《分析化学》课堂教学内容的紧密连接，但又是独立的一门独立的课程。实验目的是使学生应掌握分析实验的基本知识、操作、技能、典型的分析方法和实验数据处理方法。确立"量"的概念、"误差"和"偏差"及"有效数字"的概念，掌握影响分析结果的主要因素和关键环节，灵活运用所学理论知识和实验知识指导实验设计及操作，提高分析解决实际问题的独立工作能力及统筹思维能力，培养创新与探究意识。培养严谨的科学作风和良好的实验素养。教学的主要内容有分析化学实验基本技能（仪器的识别、正确使用与保存（电子天平、移液管、容量瓶、滴定管、光度计）；分析化学实验基本方法（普通溶液与标准的配置；分析方法的选择及注意事项、终点识别；分析数据的记录与处理）培养学生科学的思维方法和严谨的科学作风；正确掌握有关的科学实验技能，提高分析问题和解决问题的能力，为应化专业学生今后更深一步地学习与从事应用化学工作奠定基础。
课程内容主要包括基本操作、基础实验两个方面。为了保证实验教学质量，学生在课前必须做好实验预习工作，明确实验目的、安全操作与防护知识，熟悉实验室守则，养成良好的实验记录习惯。每次实验结束后，实验记录必须经过教师签字后方可离开。

二、实验项目与要求
	序号
	项目名称
	课时
	实验目的
	主要步骤/内容
	主要考核指标
	分组情况
	备注

	1
	仪器认领、洗涤和基本知识介绍和天平称量练习
	3
	1、了解分析化学实验规则和安全知识，掌握分析化学实验中常用仪器的名称及其洗涤方法。

2、理解正确称量的意义，了解电子天平或分析天平的构造、干燥器的用途

3、掌握电子天平的使用方法

4、掌握电子天平或分析天平的三种称量方法（直接称量法、固定质量称量法、减量称量法）及所适宜的称量物。
	1、认领仪器

2、玻璃仪器的洗涤

3、分析天平的操作流程：
预热     自检      清零     称量      记录

4、三种称量方法练习：

（1）直接法：化学性质稳定，不吸潮或挥发，在空气中稳定存在的物质

（2）减量法：化学性质不稳定，吸潮或易挥发，在空气中不稳定的样品。也适合化学性质稳定，不吸潮或挥发，在空气中稳定存在的标准物质的称量
（3）固定质量称量法：性质稳定的物质。
	1、是否会进行分析天平的零点和水平的调整。
2、用减量法称样的方法初步考察。
3、是否会将称量中有效数字能正确记录

4、针对不同类型的称量药品，是否会选择适宜的称量方法
	每个学生单独操作，

分A、B两大组实验
（下同）
	环科、化学、化工、应化专业适用。

	
	滴定分析基本操作练习
	4
	1、 学习滴定管、移液管和容量瓶的使用方法
2、 练习滴定管、移液管和容量瓶的校正方法
3、 练习酸碱标准溶液的配制
4、 熟悉酚酞指示剂的使用和终点的变化
	1、 移液管使用练习
2、 容量瓶使用练习
3、 移液管与容量瓶使用配套练习
4、 滴定管操作练习
5、 锥形瓶操作练习
6、 酚酞指示剂变色判断练习
7、滴定过程练习
	1、容量瓶的使用，包括清洗、溶液的转移、定容、混均
2、移液管清洗、润洗，移液、放液操作，以及移液管使用后处理
3、滴定操作练习（酸管、碱管）
（1）滴定管使用前处理检漏、清洗、润洗
（2）滴定管装液、滴定，控制最后一滴、半滴，读数记录
4、锥形瓶的清洗、振荡
	
	

	
	NaOH标准溶液浓度的配制与标定和铵盐中氮含量的测定
	4
	1、掌握固体和液体样品溶液及标准溶液的配制

2、学习NaOH 标准溶液的配制和标定方法；
3、掌握甲醛法测定铵盐中氮含量的原理和方法
4、熟练滴定操作和滴定终点的判断。

5、进一步训练滴定操作技术，从严考核滴定结果。
	1、NaOH溶液的粗配
2、NaOH溶液的标定
3、铵盐中氮含量的测定
	1、不同样品的溶液配制方法，掌握粗配和标配的区别和适用仪器

2、考察碱溶液的粗配方法及标定方法

3、考察滴定操作的掌握情况，能否较为熟练的使用容量瓶、移液管；

4、考察酚酞指示剂的使用原则和终点的变化。
5、考察甲醛法测定铵盐中氮含量的原理和方法的掌握情况
	
	

	
	HCl标准溶液的配制与标定和混合碱的分析（双指示剂法）
	4
	1、进一步练习滴定操作

2、学习酸碱标准溶液浓度的标定方法

3、通过实验加深理解双指示剂法测定混合碱的原理和方法；
4、学会根据V1和V2的关系判断混合碱组成的方法，

5、掌握测定总碱度的原理和方法


	1、盐酸标准溶液的配制和标定
2、混合碱的测定


	1、盐酸标准溶液的粗配，考察强酸溶液的量取和稀释方法
2、盐酸溶液的标定，考察标定基准物的选取、称量及其配制方法，指示剂的选择及终点判断
3、混合碱的含量分析
（1）溶液的移取，继续考察移液管清洗、润洗、移液、放液等操作及后处理
（2）混合碱含量测定，依次用酚酞、甲基橙指示剂，以盐酸标准溶液分别滴定，控制最后一滴、半滴至终点，数据记录。

（3）根据V1和V2的关系判断混合碱组成，计算含量
	
	

	
	水总硬度的测定 （配位滴定法）
	5
	1、了解测定水的硬度的意义和常用的水的硬度的表示法；
2、掌握EDTA标准溶液的配制和标定方法；
3、掌握EDTA滴定法测定水的硬度的原理和方法；
4、掌握铬黑T和钙指示剂的应用，了解金属指示剂的特点；
5、了解缓冲溶液在配位滴定中的应用。
	1、EDTA标准溶液的配制和标定

2、水总硬度的测定


	1、EDTA标准溶液的配制方法（粗配）
2、EDTA标准溶液的Ca法标定原理、方法

3、金属指示剂的选择原则和变色原理

4、缓冲溶液在配位滴定中的应用
5、水硬度的表达方式

6、水硬度的测定原理和方法
	
	

	
	铅、铋混合离子的分步测定
	6
	1、通过实验加深理解金属指示剂作用原理；
2、实验加深理解提高配位滴定选择性的方法的有关理论知识（控制溶液的酸度）
3、学会利用控制溶液酸碱进行连续测定的方法。 
	1、EDTA标准溶液的配制和标定

2、铅、铋混合离子的连续分别滴定


	1、EDTA标准溶液的配制、Zn标定原理和方法

2、铅、铋混合离子分别测定的原理和方法

3、滴定酸度条件的选择与控制
	
	

	
	高锰酸钾法测定过氧化氢的含量
	4
	1、掌握KMnO4溶液的配制及标定过程
2、 了解KMnO4自身指示剂的特点
3、学习高锰酸钾法测定H2O2的原理及方法
	1、KMnO4标准溶液的配制和标定

2、H2O2含量的测定


	1、 高锰酸钾标准溶液的配制及标定方法

2、 双氧水的稀释、含量测定

3、掌握KMnO4滴定过程中滴定速度、温度、终点的控制，以及深色溶液读数方法。
	
	

	
	间接法测定铜矿中铜的含量
	6
	1、掌握Na2S2O3溶液的配制及标定过程；
2、掌握间接碘量法测定铜盐中铜含量的原理及其测定方法；
3、学会溶解铜矿的方法；
4、注意间接碘量法中指示剂的加入时间及顺序。
	1、Na2S2O3标准溶液的配制及标定

2、铜盐的溶解及其溶液的配制

3、间接碘量法测定铜盐中铜含量


	1、Na2S2O3标准溶液的配制方法

2、Na2S2O3标准溶液的标定原理和方法

3、淀粉指示剂的变色原理和加入时间
4、间接碘量法测定Cu的基本原理

5、间接碘量法测定Cu的方法
	
	

	
	铁矿中铁含量的测定（重铬酸钾法）
	6
	1、掌握无汞盐的重铬酸钾法测定铁的原理和方法。

2、了解预还原的目的和方法。

3、学习用酸分解矿石试样的方法。

4、掌握二苯胺磺酸钠指示剂的原理和方法。
	1、重铬酸钾法标准溶液的配制
2、矿石试样的预处理

3、铁矿中铁含量的测定
	1、重铬酸钾法标准溶液的直接配制
2、铁矿石试样的称取及酸解

3、铁试样的预还原条件控制

4、无汞盐的重铬酸钾法测定铁的原理和方法
5、指示剂变色原理及加入时机
	
	

	
	莫尔法测定氯化物中的氯含量
	4
	1、掌握硝酸银溶液的配制及标定过程

2、掌握莫尔法测定氯化物中氯含量的原理和条件

3、掌握指示剂的使作方法。
	1、硝酸银溶液的配制及标定过程

2、掌握莫尔法测定氯化物中氯含量
	1、硝酸银溶液的配制及使用注意事项（腐蚀性、见光易分解）
2、指示剂选择和用量控制

3、莫尔法测定氯化物中氯含量原理
	
	

	
	钡盐中Ba含量的测定（重量法）
	6
	1、掌握重量法测定钡盐中钡含量的方法原理；
2、理解晶形沉淀的生成原理和沉淀条件；
3、着重掌握沉淀的生成、过滤、洗涤和灼烧的操作技术；
4、测定可溶性钡盐中钡的含量，并用换算因数计算测定结果；
5、了解马沸炉的构造，初步学会马沸炉的使用方法。
	1、可溶性硫酸盐溶液的配制

2、硫酸钡晶形沉淀形成

3、沉淀的过滤和洗涤

4、沉淀的灼烧、恒重合称量


	1、沉淀重量法基本操作：包括晶形沉淀的形成条件控制（稀、热、搅、慢、陈），漏斗的制备，坩埚的恒重，沉淀的过滤、洗涤、灼烧、恒重，马弗炉的使用方法等。

2、可溶性钡盐的沉淀重量法测定原理

3、硫酸钡晶形沉淀形成条件控制

4、硫酸钡晶形沉淀的过滤与洗涤方法

5、硫酸钡晶形沉淀灰化、灼烧和恒重
6、实验结果的计算
	
	

	
	邻二氮菲测铁含量
	6
	1、了解分光光度计的构造；学会分光光度计的使用方法；
2、学会吸收曲线的绘制与分析波长的选择；
3、掌握标准曲线的绘制；
4、掌握邻二氮杂菲分光光度法测定铁的原理和方法；4、着重掌握吸收曲线、标准曲线的绘制及铁含量的测定方法。
	1、学会分光光度计的使用
2、吸收曲线的绘制及分析波长的选择；
2、显色条件的选择：显色剂用量、显色时间、溶液pH确定等试验条件的确定；
3、标准曲线绘制；
4、样品吸光度测定及含量计算


	1、分光光度计的使用；
2、吸收曲线的绘制及分析波长选择是否正确；
3、显色条件的选择是否正确；
4、标准标准曲线绘制是否正确；
5、样品含量测定结果是否正确。
	
	

	
	光度分析法测Mn、Cr含量
	6
	1、了解锰、铬混合液中同时测定锰、铬含量的原理和方法；
2、理解测定方法的原理、条件、注意事项 ；
3、进一步掌握分光光度计的使用方法；
4、学习吸光度加和性原理。 


	1、锰、铬标准溶液的配制及显色；
2、锰、铬吸收曲线的绘制、分析波长的选择及吸收系数的测定；
3、样品的处理及吸光度的测定；
4、样品含量计算。
	1、继续强化分光光度计的使用；
2、吸收曲线的绘制及分析波长选择是否正确；
3、吸收系数计算是否正确；
4、样品含量测定结果是否正确。
	
	


说明：以上总课时为64课时，实验内容根据要求可在任选实验中自行选择48课时。
三、成绩考核办法
考核方式采取平时的实验操作、预习报告及实验报告、期末实验测试相结合，所占比例分别为40%、40%、20%。

四、教材与主要参考书目

教材：

马全红等编. 分析化学实验.南京大学出版社，2009.

参考书：
1. 武汉大学主编. 分析化学实验（第四版）.高等教育出版社，2010.

2. 华中师范大学等. 分析化学实验（第四版）.高等教育出版社，2011.

3. 华中师范大学等编. 分析化学实验（第三版）.高等教育出版社，2009.

4. 蔡蕍主编，《分析化学实验》.上海交通大学出版社出版，2010.
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