《仪器分析实验》教学大纲
Experiment of Instrumental Analysis Syllabus
课程代码：BK097010             学时：45             学分：1.4
适用专业：应用化学,材料化学，资源循环科学与工程   课程性质：必修
1、 实验课的性质与任务
仪器分析实验是化学院各专业必修课程之一。其教学内容为常见仪器在化学分析中的应用及操作。本课程的任务是配合仪器分析课程的教学，使学生进一步理解各种分析仪器的组成、原理和有关概念，在此基础上使学生掌握各种分析仪器的操作方法、实验数据的处理方法和实际应用范围，重点掌握仪器主要操作参数的设定、数据库处理程序的使用及其对分析结果的影响。通过各种仪器分析实验，巩固仪器分析课程所学理论知识，培养学生发现、分析、处理、解决问题的能力和严谨的科学作风及良好的实验素养，激发学生的创新精神，为学生继续深造或从事化工等相关产品生产、开发和研究奠定良好的科学基础，使学生成为适应社会发展要求的新型高素质人才。
二、实验目的与要求

1、电化学部分
掌握采用离子选择性电极用标准曲线和标准加入法测定离子浓度的方法；掌握用库仑滴定法测定物质含量的方法；掌握用极谱法或阳极溶出伏安法对阳离子进行定性和定量分析；掌握循环伏安测定电极反应参数的基本远原理的方法。
2、光谱学部分
原子吸收光谱、原子发射光谱、紫外可见吸收光谱、荧光光谱、傅里叶变换红外光谱等仪器的操作方法，重要参数的设定，谱图的解析方法和定性、定量分析方法。

3、分离分析部分
掌握气相色谱、高效液相色谱等仪器的操作方法，样品的采集方法，检测器的选择和定性、定量分析方法
三、实验项目设置情况

	序号
	实验项目名称
	学时
	开出要求
	实验项目类型

	
	
	
	必做
	选做
	基础型
	综合设计
	研究创新


	
	
	
	
	
	演示
	验证
	
	

	1
	苯甲醛的紫外吸收光谱鉴定
	3
	√
	
	
	√
	
	

	2
	铝的二元与三元络合物的某些性质及其比较
	4
	
	√
	
	
	√
	

	3
	分光光度法同时测定维生素C和维生素E
	4
	√
	
	
	
	√
	

	4
	苯甲酸的红外吸收光谱测定
	3
	√
	
	
	√
	
	

	5
	聚苯乙烯薄膜的红外吸收光谱的测定
	3
	√
	
	
	√
	
	

	6
	维生素B2的荧光光度法测定
	3
	√
	
	
	√
	
	

	7
	火焰原子吸收法仪器条件的选择
	4
	√
	
	
	√
	
	

	8
	天然水中镁的火焰原子吸收法测定
	4
	√
	
	
	
	√
	

	9
	ICP-AES同时测定牛奶中的钙、镁和铁
	4
	√
	
	
	
	√
	

	10
	氯离子选择性电极测定水中Cl-含量
	3
	√
	
	
	√
	
	

	11
	维生素C的库仑滴定法测定
	3
	
	√
	
	√
	
	

	12
	水中微量铅和镉的溶出伏安法测定
	3
	
	√
	
	√
	
	

	13
	铁氰化钾的电极反应过程的循环伏安法测定
	3
	√
	
	
	√
	
	

	14
	天然水中钼的极谱催化波测定
	3
	
	√
	
	
	√
	

	15
	色谱柱性能的考察和色谱峰的定性鉴定
	4
	√
	
	
	√
	
	

	16
	二甲苯异构体的分离和定量分析
	4
	
	√
	
	
	√
	

	17
	果实、蔬菜中乙烯的气相色谱分析
	3
	√
	
	
	√
	
	

	18
	高效液相色谱法测定复方对乙酰氨基酚片中对乙酰氨基酚、咖啡因和乙酰水杨酸的含量
	4
	√
	
	
	
	√
	


四、各实验项目教学内容

实验项目一：苯甲醛的紫外吸收光谱鉴定                      3学时

（一）实验目的要求

1、定性了解苯甲醛紫外吸收光谱与分子结构的关系以及溶剂性质对紫外吸收光谱的影响；

2、学会借助“标准吸收光谱图”鉴定未知物质。

（二）实验材料和仪器设备

仪器：岛津UV-2700型和UV-2450型紫外-可见分光光度计各一台；

10mL，1mL吸量管；移液管架；洗耳球；25mL比色管；比色管架；1cm石英比色皿；吸水纸和擦镜纸若干。

试剂：优级纯苯甲醛（B.P. 179℃，M.W. 106.1）；正己烷和无水乙醇（AR）。

（三）实验内容
绘制苯甲醛在不同溶剂中、不同浓度下的紫外吸收曲线，了解其紫外吸收光谱与浓度、分子结构以及溶剂的关系。

实验项目二：铝的二元与三元络合物的某些性质及其比较         4学时

（一）实验目的要求

通过二元与三元络合物某些性质的对比，了解三元络合物的优点。

（二）实验材料和仪器设备

仪器：岛津UV-2700型和UV-2450型紫外-可见分光光度计；5 mL吸量管，1 mL吸量管；移液管架；吸耳球；25mL比色管；比色管架；毛细滴管；1cm石英比色皿；绘图纸、吸水纸和擦镜纸若干。

试剂：0.100 0 mg·mL-1铝标准贮备液；2.00μg·mL-1铝标准工作液；配成0.054%(w/v)铬天青S（CAS）溶液（以50%乙醇为溶剂）；0.36%氯化十六烷基吡啶（CPC）水溶液；二乙（烯）三胺缓冲溶液（pH=5.5和pH=6.3）；0.1%（w/w）2,4-二硝基酚指示剂（水溶液）；0.1mol·L-1氨水；0.1mol·L-1 HCl溶液。

（三）实验内容

分别绘制铝与铬天青在不同条件下生成的二元与三元络合物的可见吸收光谱，并分别求出各自最大吸收波长下的摩尔吸光系数ε和工作曲线，比较二元与三元络合物的可见吸收光谱的差别。

实验项目三：分光光度法同时测定维生素C和维生素E           4学时

（1） 实验目的要求

学习在紫外光谱区同时测定双组分体系—维生素C和维生素E。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：岛津UV-2700型和UV-2450型紫外-可见分光光度计；1cm石英比色皿；50mL容量瓶；10mL吸量管；5mL吸量管；移液管架；洗耳球。

试剂：抗坏血酸乙醇溶液（4.5×10-4 mol·L-1）；α—生育酚琥珀酸酯乙醇溶液（1.80×10-3 mol•L-1）；无水乙醇。

（3） 实验内容

绘制抗坏血酸和α—生育酚琥珀酸酯的吸收光谱，确定各自最大吸收波长λ1和λ2；分别绘制抗坏血酸和α—生育酚琥珀酸酯在λ1和λ2波长下测量得到的4条标准曲线，并求出4条直线的斜率；计算未知液中抗坏血酸和α—生育酚琥珀酸酯的浓度。
实验项目四：苯甲酸的红外吸收光谱测定                       3学时

（1） 实验目的要求

1、掌握溴化钾压片法测绘固体样品的红外光谱技术；

2、观察羧基的对称伸展振动和反对称伸展振动的吸收频率；

3、学习红外吸收光谱图的解析。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：红外分光光度计及所属压片附件各一套。
试剂：光谱纯溴化钾；苯甲酸（AR）。
（3） 实验内容

用溴化钾压片法测绘苯甲酸红外吸收光谱，解析其红外吸收峰的归属。
实验项目五：聚苯乙烯薄膜的红外吸收光谱测定                 3学时

（1） 实验目的要求

掌握红外分光光度计分辨率和波数准确性的鉴定方法，初步训练对聚合物红外光谱图的解析。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：Nicolet 380 FT-IR红外分光光度计；
试剂：标准聚苯乙烯薄膜。
（3） 实验内容

测绘标准聚苯乙烯薄膜的红外吸收光谱，确定仪器的分辨率和波数的准确性；学会薄膜法测定物质红外光谱的方法。

实验项目六：维生素B2的荧光光度法测定                      3学时

（1） 实验目的要求

1、学习荧光分光光度法的基本原理及特点，了解仪器荧光光度计的结构和使用方法；

2、掌握荧光分光光度法的实验技术。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：Varian Cary Eclipse型荧光分光光度计；1L 容量瓶；1L棕色试剂瓶；500mL洗瓶；5mL吸量管；50 mL容量瓶；洗耳球；吸水纸、擦镜纸若干。

试剂：1%醋酸溶液；维生素B2标准储备溶液（100.0 mg·L-1）；维生素B2工作标准溶液（20.00 mg·L-1）；维生素B2待测液。
（3） 实验内容

绘制维生素B2溶液的荧光光谱，并对维生素B2进行定性鉴定；绘制维生素B2的荧光工作曲线，并对实际样品中维生素B2进行定量分析

实验项目七：火焰原子吸收法仪器条件的选择                   4学时

（1） 实验目的要求

以镁为例仅从灵敏度的角度选择仪器条件，目的在于同学们初步熟悉仪器，了解选择仪器条件的一般方法。
（2） 实验材料和仪器设备
仪器：岛津AA-6800F/G型原子吸收分光光度计，镁空心阴极灯。
试剂：5μg·mL-1镁标准溶液

（3） 实验内容

以镁为例，正确选择火焰原子吸收分光光度计测定的最佳条件如火焰性质、光束高度、狭缝宽度、灯电流等。

实验项目八：天然水中镁的火焰原子吸收法测定                 4学时

(1) 实验目的要求

1、掌握火焰原子吸收分光光度计的使用方法；
2、学会火焰原子吸收定量的分析方法。

（二）实验材料和仪器设备
仪器：岛津AA-6800F/G型原子吸收分光光度计；5 mL吸量管；2 mL吸量管，1 mL吸量管；移液管架；洗耳球；25mL比色管；比色管架；绘图纸、吸水纸若干。

试剂：2.55μg·mL-1镁标准储备液；18mg·mL-1氯化锶溶液；1:1硝酸水溶液；含镁水样。
（三）实验内容

测定天然水中的镁含量。首先绘制工作曲线，然后进行样品定量分析。
实验项目九：ICP-AES同时测定牛奶中的钙、镁和铁            4学时

（1） 实验目的要求

1、掌握电感耦合等离子体光谱仪的结构及其工作原理。

2、初步掌握等离子体光谱仪的使用方法及其工作特点。

3、测定牛奶中钙、镁和铁的含量。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：Varian 715-ES ICP-AES Spectrometer；CEM MARS密闭微波消解仪；精确控温电热消解器；聚四氟乙烯消解罐；1L试剂瓶；0.5mL吸量管；1.0mL吸量管；25mL比色管；洗耳球；绘图纸、吸水纸若干。

试剂：高纯氩气；碳酸钙（AR）；高纯金属镁或无水硫酸镁（AR）或MgSO4·7H2O（AR）；高纯金属铁或Fe(NO3)3（AR）或Fe(NO3)3·9H2O（AR）；硝酸（优级纯）；盐酸（优级纯）；1%硝酸溶液；6mol·mL-1盐酸；奶粉样品；1000ppm钙标准储备液；50ppm镁标准储备液；50ppm铁标准储备液。
（3） 实验内容

以光谱强度和元素浓度作出钙、镁和铁的工作曲线，并求出相关系数和工作曲线的拟合方程；对实际牛奶样品中钙、镁和铁的含量进行测定。

实验项目十：氯离子选择性电极测水中Cl-含量                  3学时

（1） 实验目的要求

1、学习标准加入法测定水中氯含量的原理和方法。

2、掌握酸度计测量电池电动势的操作方法。

3、掌握氯离子选择性电极的基本性能和使用方法。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：酸度计；氯离子选择性电极；217型双液接饱和甘汞电极；50 mL容量瓶；25 mL移液管；吸量管（1 mL、10 mL）。

试剂：1.0 mol·L-1 NH4NO3−0.060 mol·L-1 HNO3溶液；0.0200 mol·L-1KCl；0.10 mol·L-1 KNO3溶液。

（3） 实验内容

以氯离子选择性电极为指示电极，双液接甘汞电极为参比电极，插入样品溶液中组成工作电池。先测量电极在试液中的电动势，然后加入小体积、高浓度待测组分标准溶液，混合均匀后再测混合液中的电动势，根据两次测量的差计算待测组分的浓度。

实验项目十一：维生素C的库仑滴定法测定                     3学时

（1） 实验目的要求

1、测定药片中维生素C的含量；

2、掌握KLT-1型库仑滴定仪的使用方法；

3、巩固库仑滴定法的基本原理。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：KLT-1型通用库仑仪；电解池；磁力搅拌器；分析天平；研钵；烧杯；容量瓶。
试剂：KBr、NaCl和HCl均为AR试剂；二次蒸馏水；维生素C药片。
（3） 实验内容

测定药片中维生素C的含量，关键在于电解质底液种类、浓度的选择。

实验项目十二：水中微量铅和镉的溶出伏安法测定               3学时

（1） 实验目的要求

1、熟悉溶出伏安法的基本原理；

2、掌握汞膜电极的使用方法；

3、了解一些新技术在溶出伏安法中的应用。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：MP-2型伏安仪；玻碳工作电极；232型甘汞参比电极及铂辅助电极组成三电极测量系统；磁力搅拌器；25mL移液管；5 mL吸量管，1 mL吸量管；容量瓶；吸水纸若干。

试剂：1.0×10-2 mol·L-1铅离子标准储备溶液；1.0×10-2 mol·L-1镉离子标准储
备溶液；5×10-3 mol·L-1硝酸汞溶液；1 mol·L-1盐酸；纯氮气（99.9%以上）；二次蒸馏水。
（三）实验内容

利用阳极溶出法同时测定水中微量铅和镉。首先要进行工作电极的预处理，然后通过富集-溶出来进行试样含量的测定。
实验项目十三：铁氰化钾的电极反应过程的循环伏安法测定       3学时

（1） 实验目的要求

1、学习循环伏安法测定电极反应参数的基本原理及方法；
2、熟悉伏安仪使用技巧。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：EPSLIONEC-2000电化学工作站；三电极系统（905型铂电极作为工作电极，铂丝作为辅助电极，232型饱和甘汞电极作为参比电极）；1mL、2mL定量管；洗耳球；10 mL容量瓶；10 mL烧杯；绘图纸、吸水纸若干。

 试剂：铁氰化钾标准溶液（1.0×10-2 mol·L-1）；氯化钾溶液（1.0 mol·L-1）；二次蒸馏水。
（三）实验内容
用循环伏安法绘制统一扫速下铁氰化钾浓度与ipa和ipc的关系曲线，判断电极反应机理；绘制在同一铁氰化钾浓度下ipa和ipc与相应的v1/2关系曲线，判断电极的可逆性。
实验项目十四：天然水中钼的极谱催化波测定                   3学时

（1） 实验目的要求

学习用极谱催化波方法测定微量钼的原理与方法。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：MP-2型溶出分析仪；三电极系统。

试剂：浓硫酸；饱和KClO3溶液；5.0mol·L-1H2SO4；0.5 mol·L-1苦杏仁酸溶液；1.00 mg·L-1
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储备液。
（三）实验内容

用催化极谱法测定水中痕量钼。首先作出极谱图峰高-c[Mo(VI)]工作曲线，然后测量未知液的峰高，从工作曲线上即可求得未知液中钼的含量。
实验项目十五：色谱柱性能的考察和色谱峰的定性鉴定           4学时

（1） 实验目的要求

1、掌握色谱柱效能的评价指标、实验方法和进样技术；
2、学会利用标准样品进行定性分析的方法；
3、学会利用保留指数定性的原理和实验方法；
4、学会氢火焰离子化检测器的使用方法。
（2） 实验材料和仪器设备

1、仪器：GC-9A（日本岛津）气相色谱仪；氢火焰离子化检测器；皂沫流量计；5μL微量注射器注射器；红外灯；真空泵；小漏斗；石英棉；乳胶管；空玻璃色谱柱；纱布；镊子；100mL蒸发皿。

2、试剂：分析纯正己烷、苯、甲苯、正庚烷、正辛烷；玻璃柱1.6m×3mm；载气N2；固定液：邻苯二甲酸二壬酯（DNP），色谱纯；载体：6201红色载体60～80目。
（三）实验内容

色谱柱的制备：计算→固定液的涂渍→色谱柱管的试漏和洗涤→固定相的填充→色谱柱的老化；柱性能的考察：理论板数、有效理论板数和分离度的测定；色谱峰的定性鉴定。
实验项目十六：二甲苯异构体的分离和定量分析                 4学时

（1） 实验目的要求

掌握相对重量校正因子的测定方法，学会内标法定量。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：日本岛津GC-9A气相色谱仪，50μL（或100μL）注射器，1μL注射器；分析天平。

试剂：色谱纯邻二甲苯、间二甲苯、对二甲苯、正壬烷；分析纯乙苯、苯（或
甲苯）。
（三）实验内容

测定乙苯、邻二甲苯、间二甲苯、对二甲苯及正壬烷的色谱图，计算出乙苯、邻二甲苯、间二甲苯、对二甲苯的相对重量校正因子；测定混合样品的色谱峰，计算混合样品中各组分的含量。
实验项目十七：果实、蔬菜中乙烯的气相色谱分析               3学时

（1） 实验目的要求

了解农产品果实中的乙烯分析方法
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：GC-9A气相色谱仪；氢焰电离检测器FID；色谱柱：2m×3mm玻璃柱，固体固定相：高分子多孔微球GDX-502；打孔器一套；250mL具塞锥形瓶及配套橡皮塞；气囊。

试剂：乙烯标样；苹果若干和小西红柿2斤。
（3） 实验内容

选择苹果、西红柿和菠菜为试材，密封一定时间，用标准曲线法测定在一定时间内乙烯释放量。

实验项目十八：高效液相色谱法测定复方阿司匹林片中的咖啡因、乙酰水杨酸和非那西丁的含量                                           4学时

（1） 实验目的要求

1、了解液相色谱仪的基本构造和基本操作；

2、学会外标定量测定方法。
（2） 实验材料和仪器设备

仪器：美国Waters公司液相色谱仪，配有waters2487双波长紫外-可见检测器；25μL平头微量注射器；50mL容量瓶，25mL容量瓶；5mL具塞刻度试管；0.45μm水膜和有机膜。
试剂：咖啡因、乙酰水杨酸、非那西丁标样；复方阿司匹林片；色谱纯甲醇；过膜重蒸水若干；冰乙酸。
（3） 实验内容

在ODS（n-C18）色谱柱上，用20%甲醇+80%水（pH≈3.5）流动相，用紫外可见检测器进行检测，用外标法来测定复方对乙酰氨基酚片中对乙酰氨基酚、咖啡因和乙酰水杨酸。
五、实验报告要求

实验完毕，应用专用的实验报告纸，根据预习和实验中的现象及数据记录等，及时而认真地写出实验报告。实验报告一般应包括以下内容：

实验（编号）  实验名称

（一）实验目的

（二）实验原理：简要地用文字或化学反应式说明实验涉及的化学反应及原理；画出实验仪器测量的流程图。

（三）仪器和试剂：标出使用仪器的型号及主要部件的规格、仪器使用条件；

指明主要试剂的规格。

（四）实验步骤：简明扼要地写出仪器操作方法、实验步骤流程，并写明实验现象。

（五）实验数据及其处理：应用文字或表格或图形将实验数据表示出来，将实验得到的原始图全部或选取具有代表性的部分附在实验报告上。根据实验要求用作图法或计算法计算出分析结果，并对分析结果进行有关误差处理，尽可能地使记录表格化。

（六）问题讨论：包括实验教材上的思考题，结合仪器分析理论教学中的有关知识，对实验现象、产生的误差等进行讨论和分析。
六、课程考核方式及成绩评定

（一）考核方式
平时成绩： eq \o\ac(□,√)实验前预习// eq \o\ac(□,√)实验中操作// eq \o\ac(□,√)实验报告// eq \o\ac(□,√)实验后卫生。
（二）课程成绩评定办法
成绩构成：平时成绩100%；课程期末成绩=平时实验成绩加合*10/实验次数。
平时实验成绩评定方法：
平时实验成绩是根据学生实验前预习、实验中操作、实验报告格式、实验结果和实验后卫生等方面的情况综合得出的，可参考下列五个标准进行评判（以10分为计）：

（1）优秀（9分以上）

实验前，预习充分，能正确理解实验的目的、要求、原理，能正确写明实验步骤，能预见实验中可能遇到的难点、重点；实验中，能认真而正确地完成各项实验操作，对操作中出现的一些问题能够进行正确分析和处理，表现出一定的创造能力，所得实验结果（或数据）符合要求；实验后，能按实验室规程将所用仪器恢复原状，将玻璃仪器刷洗干净，按要求摆放整齐，操作台面干净，保持了实验室的整洁；实验报告书写简捷、明了，符合要求，数据处理正确，能够对实验中遇到的问题进行讨论，并对实验提出有益建议。

（2）良好（8～9分）

实验前，预习比较充分，能较好地理解实验的目的、要求、原理，能正确写明实验步骤；实验中，在实验老师的指导下，能认真而正确地完成各项实验操作，对操作中出现的一些问题处理较为得当，所得实验结果（或数据）符合要求；实验后，能按实验室规程将所用仪器、玻璃仪器按要求恢复原状或摆放整齐，操作台面干净，保持了实验室的整洁；实验报告书写符合要求，数据处理正确，并对实验中遇到的问题进行讨论。

（3）中等（7～8分）

实验前，预习比较认真，能粗略地理解实验的目的、要求、原理，能写明实验步骤；实验中，在实验老师的指导下，能正确地完成各项实验操作，对操作中出现的一些问题分析缺乏条理，能够得到较为满意的处理结果，所得实验结果（或数据）较为符合要求；实验后，能按实验室规程将所用仪器、玻璃仪器按要求恢复原状或摆放整齐，操作台面干净；实验报告书写符合要求，数据处理没有纰漏，对实验中遇到的问题讨论较为满意。

（4）及格（6～7分）

实验前，预习较为认真，能粗略地理解实验的原理，粗略写出实验步骤；实验中，在实验老师的指导下，较为顺利地完成各项实验操作，对操作中出现的一些问题缺乏有效解决的办法，只能做简单处理，所的实验结果（或数据）基本符合要求；实验后，能按实验室规程将所用仪器、玻璃仪器按要求恢复原状或摆放整齐，操作台面干净；实验报告书写基本符合要求，数据处理较为牵强，对实验中遇到的问题讨论不能使人满意。

（5）不及格（6分以下）

实验前，预习只是照抄书本，不能理解实验的目的、要求、原理；实验中，操作忙乱无条理，常有小的错误出现，对操作中出现的一些问题更是手足无措，即使在实验老师的指导下，也不能顺利完成各项实验操作，所得实验结果（或数据）不符合要求；实验后，能按实验室规程将所用仪器、玻璃仪器按要求恢复原状或摆放整齐，操作台面干净；实验报告书写基本符合要求，但数据处理不能令人满意，对实验问题的讨论也差强人意。
七、实验应配套的主要仪器设备及台（套）数（以一个实验教学班为标准）

紫外可见分光光度计                                 4套

傅立叶变换红外分光光度计                           4套

扫描荧光分光光度计                                 4套

火焰原子吸收分光光度计                             4套

酸度计                                             4套

通用库仑分析仪                                     4套

伏安仪                                             4套

气相色谱仪                                         4套

高效液相色谱仪                                     4套

红外灯                                             4个

真空泵                                             2个

分析电子天平                                       8台
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