《分析化学实验（上）》课程教学大纲

一、课程基本信息
	英文名称
	Analytical Chemistry Experiments (I)
	课程代码
	09041007

	课程性质
	基础课
	授课对象
	化学（英语强化）

	学   分
	2.0
	学   时
	72

	主讲教师
	李建国等
	修订日期
	2021.05.28

	指定教材
	《分析化学实验》（第三版）马全红，吴莹主编. 南京大学出版社，2020.01


二、课程目标
（一）总体目标：
《分析化学实验（上）》是化学（英语强化）专业的重要基础课程。通过本课程的实验训练和学习，使学生熟练的掌握容量分析和重量分析基本操作技能，学会实验数据的统计处理方法，严格树立“量”的概念，培养严谨的科学作风，加深对分析化学的基本理论及其应用的理解，初步具有应用化学分析法解决实际问题的能力。
（二）课程目标：
《分析化学实验（上）》是化学（英语强化）专业的一门基础课，是这些专业高级技术人才的整体知识结构及能力结构的重要组成部分，同时也是后继化学实验课程的基础。它的主要任务是加深对分析化学基础知识的理解，掌握分析化学实验常用实验仪器的使用方法和常规的实验操作，能够正确地测定、记录、处理和概括实验数据；掌握分析化学实验的基本操作和基本技能，能够对实验数据进行正确的记录、分析并报告实验结果；培养学生综合运用知识技能和严谨的科学精神，提高其分析和解决问题的能力。
课程目标1：能够综合运用本课程的知识和技术手段。

1.1 根据实验目的，熟练搭建实验装置，安全开展实验。

1.2 选用合理的仪器和方法采集有效数据，态度严谨。

课程目标2：具备综合分析问题的能力。

2.1对实验结果进行分析和解释，得出合理的结论。
2.2能够有条理、有逻辑地撰写实验报告。
（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1-16
	毕业要求1，3，4，9

	
	1.2
	实验1-16
	毕业要求4，5，8

	课程目标2
	2.1
	实验3-16
	毕业要求2，4，9

	
	2.2
	实验3-16
	毕业要求1，10


三、教学内容
实验项目1：分析实验室基本规范及操作培训
1. 教学目标

（1）熟悉实验室安全知识；
（2）掌握书写实验报告的规范要求；
（3）学习掌握分析常用仪器的洗涤和正确使用方法。
2. 教学重难点
讲解实验室安全知识；明确实验预习报告、实验报告的书写要求；演示分析实验仪器的规范操作。
3. 教学内容

分析化学实验的一般知识，包括安全规范，分析仪器基本操作；实验报告的要求和格式。
实验项目2：滴定分析基本操作练习
1. 教学目标

（1）学习掌握分析常用仪器的洗涤和正确使用方法；
（2）通过练习滴定操作，初步掌握甲基橙、酚酞指示剂终点的确定。
2. 教学重难点
滴定分析实验仪器的规范操作；甲基橙、酚酞指示剂终点的确定。
3. 教学内容

滴定分析基本操作练习，HCl和NaOH的相互滴定，观察指示剂变色规律。
实验项目3：工业纯碱总碱度的测定

1. 教学目标

（1）了解基准物质Na2CO3，掌握HCl的配制及标定过程；

（2）掌握强酸滴定二元弱碱的过程，突跃范围及指示剂选择；

（3）掌握定量转移操作的基本要点。

2. 教学重难点

电子分析天平规范操作；定量转移的规范操作。

3. 教学内容

工业纯碱总碱度的测定。掌握分析天平“取大样”和定量转移的规范操作。
实验项目4：硫酸铵中含氮量的测定
1. 教学目标

（1）了解弱酸强化的基本原理；

（2）掌握甲醛法测定铵态氮的原理及操作方法；

（3）熟练掌握酸碱指示剂的选择原理。

2. 教学重难点
弱酸强化及甲醛法测定铵态氮的原理；取大样及定量转移操作。

3. 教学内容

硫酸铵中含氮量的测定（甲醛法）。
实验项目5：混合碱的分析（双指示剂法）
1. 教学目标

（1）了解用双指示剂法测定混合碱中各组分含量的原理。

（2）学会混合碱的总碱度测定方法及计算。

（3）了解混合指示剂的使用及其优点。

2. 教学重难点
双指示剂法测定混合碱原理；指示剂终点颜色的控制。
3. 教学内容

双指示剂法测定混合碱基本原理、实验内容、重点、难点。

实验项目6：天然水总硬度的测定

1. 教学目标

（1）了解水硬度的测定意义和常用的硬度表示方法；

（2）掌握EDTA法测定水硬度的原理和方法。

（3）掌握铬黑T指示剂的应用，了解金属指示剂的特点。
2. 教学重难点
EDTA法测定天然水总硬度的原理；铬黑T指示剂的应用与变色原理。
3. 教学内容

自来水总硬度的测定。
实验项目7：铅、铋混合液中Bi3+、Pb2+含量的连续测定
1. 教学目标

（1）掌握配位滴定法进行Bi3+、Pb2+连续测定的基本原理；

（2）学习利用控制酸度来分别测定金属离子的基本方法。

（3）了解二甲酚橙指示剂的变色特征和应用。

2. 教学重难点
利用控制酸度分别测定金属离子的原理；二甲酚橙指示剂的变色特征和应用。
3. 教学内容

铅、铋混合液中Bi3+、Pb2+含量的连续测定。
实验项目8：过氧化氢含量的测定
1. 教学目标

（1）掌握高锰酸钾标准溶液的配制和标定方法；

（2）掌握应用高锰酸钾法测定过氧化氢含量的原理和方法；
（3）加深对KMnO4自动催化反应及自身指示剂的了解与体会。

2. 教学重难点
草酸钠基准物质标定高锰酸钾浓度注意事项；高锰酸钾法测定过氧化氢含量的原理和方法。
3. 教学内容

过氧化氢含量的测定（高锰酸钾法）。
实验项目9：铁矿石中总铁的测定
1. 教学目标

（1）学习矿石试样的溶解法；
（2）学习K2Cr2O7法测定铁矿石中铁的原理和操作步骤；
（3）了解二苯胺磺酸钠指示剂的作用原理；
（4）比较有汞盐和无汞盐测铁法的优缺点，增强环保意识。

2. 教学重难点
K2Cr2O7法测定铁矿石中铁的原理和操作步骤；比较有汞盐和无汞盐测铁法的优缺点，增强环保意识。
3. 教学内容

铁矿石中总铁测定的基本原理、实验内容、重点、难点。
实验项目10：铜合金中铜的测定
1. 教学目标
（1）掌握Na2S2O3溶液的配制方法和保存条件；
（2）了解标定Na2S2O3的原理和方法；
（3）了解碘量法测定铜的原理；
（4）掌握间接碘量法的操作过程。
2. 教学重难点
K2Cr2O7标定Na2S2O3的原理和方法；间接碘量法测定铜的原理及操作过程。
3. 教学内容

   铜合金中铜的测定基本原理、实验内容、重点、难点。
实验项目11：BaCl2∙2H2O中钡的测定（重量分析法）（一）
1. 教学目标

（1）掌握晶形沉淀的沉淀条件和沉淀方法；
（2）掌握马弗炉灼烧坩埚的操作方法。
2. 教学重难点
BaSO4晶形沉淀的沉淀条件和操作注意事项；高温马弗炉的规范使用方法。
3. 教学内容

重量分析法基本原理、实验内容；BaSO4晶形沉淀制备和空坩埚的高温灼烧。

实验项目12：BaCl2∙2H2O中钡的测定（重量分析法）（二）
1. 教学目标

（1）学习沉淀的过滤、洗涤、灼烧的操作技术；
（2）掌握硫酸钡重量法测定BaCl2中钡含量的原理和方法。
2. 教学重难点
沉淀过滤、洗涤、灼烧的操作技术；硫酸钡重量法测定BaCl2中钡含量的原理和方法。

3. 教学内容

硫酸钡重量法测定BaCl2中钡含量；沉淀过滤、洗涤、灼烧的操作技术。
实验项目13：石灰石中氧化钙的测定（高锰酸钾法）（一）
1. 教学目标

（1）掌握用高锰酸钾法测定石灰石中钙含量的原理和方法；
（2）熟悉均匀沉淀法原理和方法；
（3）掌握用草酸钠基准物质标定高锰酸钾浓度的方法。
2. 教学重难点
   草酸钠基准物质标定高锰酸钾浓度注意事项；均匀沉淀法获得晶形沉淀的原理和方法。 

3. 教学内容

石灰石中氧化钙的测定基本原理；均匀沉淀法制备CaC2O4晶形沉淀。

实验项目14：石灰石中氧化钙的测定（高锰酸钾法）（二）
1. 教学目标

（1）掌握用高锰酸钾法测定石灰石中钙含量的原理和方法；
（2）掌握沉淀过滤、洗涤操作技术；
（3）进一步巩固重量分析和容量分析操作。
2. 教学重难点
   巩固沉淀过滤、洗涤的操作技术；高锰酸钾法间接测定氧化钙原理和方法。 

3. 教学内容

石灰石中氧化钙的测定基本原理；高锰酸钾法间接测定氧化钙原理和方法。
实验项目15：鸡蛋壳中碳酸钙含量的测定
1. 教学目标

（1）锻炼学生运用相关理论知识自主设计实验的能力。

（2）培养学生查阅相关资料并加以运用的能力。

（3）学习利用多种方法测定蛋壳中碳酸钙含量的方法并比较其优缺点。

2. 教学内容

布置任务，学生自己设计多种方法解决问题。课后进行评议讨论。
实验项目16：分析实验基本操作考试

1. 教学目标

（1）考察用Na2CO3基准物质标定盐酸溶液的实验操作；
（2）考核分析天平和滴定管的熟练规范使用；

（3）考核分析实验数据的统计处理及实验结果表达。
2. 教学重难点
考核分析天平和滴定管的熟练规范使用；考核分析实验数据的统计处理及实验结果表达。
3. 教学内容

盐酸溶液浓度的标定及分析实验基本操作考试。
四、学时分配
表2：各章节的具体内容和学时分配表
	序号
	实验项目名称
	实验类型
	学时分配
	每组人数
	必修/选修

	1
	分析实验室基本规范及操作培训
	演示性
	4
	1
	必修

	2
	滴定分析基本操作练习
	综合性
	4
	1
	必修

	3
	工业纯碱总碱度的测定
	综合性
	4
	1
	必修

	4
	硫酸铵中含氮量的测定
	综合性
	4
	1
	必修

	5
	混合碱的分析（双指示剂法）
	综合性
	4
	1
	必修

	6
	天然水总硬度的测定
	综合性
	4
	1
	必修

	7
	铅铋混合液中铅、铋的连续测定
	综合性
	4
	1
	必修

	8
	H2O2含量的测定
	综合性
	4
	1
	必修

	9
	铁矿石中铁的测定
	综合性
	4
	1
	必修

	10
	铜合金中铜的测定
	综合性
	4
	1
	必修

	11
	BaCl2∙2H2O中钡的测定(一)
	综合性
	4+2
	1
	必修

	12
	BaCl2∙2H2O中钡的测定(一)
	综合性
	4
	1
	必修

	13
	石灰石中氧化钙的测定(一)
	设计性
	4
	1
	必修

	14
	石灰石中氧化钙的测定(二)
	设计性
	4
	1
	必修

	13
	鸡蛋壳中碳酸钙含量的测定
	创新性
	8
	1
	选修

	14
	分析化学实验基本操作考核
	综合性（考核）
	4
	1
	必修


五、教学进度
表3：教学进度表
	章节名称
	内容提要
	学时分配
	作业及要求
	备注

	实验1. 分析实验室基本规范及操作培训
	分析化学实验的一般知识，包括安全规范，分析仪器基本操作；实验报告的要求和格式。
	4
	作业：1、分析实验室规则和安全知识。2、常用玻璃仪器的名称和规格，练习仪器的洗涤和干燥方法。

要求：1、掌握实验室安全知识、 “三废”处理方法和必要的急救方法。2、根据污染物性质选择合适的洗涤方法，掌握常用玻璃仪器的名称、规格和洗涤方法。
	

	实验2.滴定分析基本操作练习
	滴定分析实验仪器使用规范、酸碱指示剂使用及滴定分析基本操作练习
	4
	作业：1、在滴定分析中，滴定管、移液管为什么要用标准溶液润洗3次？2、测定中使用的锥形瓶或烧杯是否要用干燥的？要不要用标准溶液润洗？为什么？要求：1、常用玻璃仪器的名称和规格，洗涤和操作方法；2、酸碱指示剂变色原理和正确选用。
	

	实验3.工业纯碱总碱度的测定
	HCl溶液的标定及工业纯碱总碱度的测定
	4
	作业：1、为什么HCl和NaOH标准溶液一般都用间接法配制，而不用直接法配制？2、总碱度的测定应选用何种指示剂？终点如何控制？为什么？

要求：1、掌握指示剂控制滴定终点的方法，勿过量；2、掌握分析天平“取大样”和定量转移的规范操作。
	

	实验4.硫酸铵中含氮量的测定
	NaOH溶液的标定及硫酸铵中含氮量的测定
	4
	作业：本法测定铵盐中氮含量时为何不能用碱标准溶液直接滴定？要求：1、掌握弱酸强化及甲醛法测定铵态氮的原理；2、掌握“取大样”及定量转移操作。
	

	实验5. 混合碱的分析（双指示剂法）
	HCl标准溶液标定及用酚酞和甲基橙双指示剂法测定混合碱含量
	4
	作业：采用双指示剂法测定混合碱时，在同一份溶液中测定，试判断下列五种情况中混合碱的成分各是什么？要求：双指示剂法测定混合碱原理；指示剂终点颜色的控制。
	

	实验6. 天然水总硬度的测定
	EDTA溶液标定及天然水总硬度的测定
	4
	作业：1、以CaCO3为基准物，以铬黑T指示剂标定EDTA溶液时，应控制溶液的酸度为多少？怎样控制？2、以CaCO3为基准物标定EDTA溶液时，加入镁溶液的目的是什么？要求：1、掌握EDTA法测定天然水总硬度的原理；2、掌握铬黑T指示剂的应用与变色原理。
	

	实验7. 铅、铋混合液中铅、铋含量的连续测定
	EDTA溶液重新标定及利用控制酸度连续测定Bi3+、Pb2+离子
	4
	作业：1、为什么在铅、铋混合液中Bi3+、Pb2+含量连续测定实验中EDTA需要重新标定？2、滴定Pb2+时要调节pH为5~6，为什么加入六次甲基四胺而不加入醋酸钠？要求：1、掌握利用控制酸度分别测定金属离子的原理； 
2、掌握二甲酚橙指示剂的变色特征和应用。
	

	实验8. 过氧化氢含量的测定
	草酸钠基准物质标定高锰酸钾浓度及高锰酸钾法测定过氧化氢含量
	4
	作业：1、用KMnO4法测定过氧化氢含量时，能否用HNO3、HCl和HAc控制酸度？为什么？要求：1、掌握草酸钠基准物质标定KMnO4浓度时的注意事项；2、掌握高锰酸钾法测定过氧化氢含量的原理和方法。
	

	实验9. 铁矿石中总铁的测定
	K2Cr2O7法测定铁矿石中铁的原理和操作步骤
	4
	作业：1、K2Cr2O7法测定铁矿石中铁时，滴定前为什么要加入H3PO4？加入H3PO4后为何要立即滴定？2、分解铁矿石时，为什么要在低温下进行？如果加热至沸会对结果产生什么影响？要求：1、掌握K2Cr2O7法测定铁矿石中铁的原理；2、比较有汞盐和无汞盐测铁法的优缺点，增强环保意识。
	

	实验10. 铜合金中铜的测定
	K2Cr2O7标定Na2S2O3的原理和方法；间接碘量法测定铜的原理及操作过程。
	4
	作业：1、如何配制和保存浓度比较稳定的NaS2O3标准溶液？2、用碘量法测定铜含量时，为什么要加入KSCN溶液？为什么在酸化后立即加入KSCN溶液？？要求：1、掌握K2Cr2O7标定Na2S2O3的原理和方法；2、掌握间接碘量法测定铜的原理及操作过程。
	

	实验11. BaCl2∙ 2H2O中钡含量的测定（重量分析法）（一）
	BaSO4晶形沉淀的沉淀条件和操作注意事项；高温马弗炉的规范使用方法。
	4+2
	作业：1、为什么要在稀HCl介质中沉淀BaSO4？HCl加入太多有什么影响？2、为什么沉淀时要在热溶液中进行而在冷却后过滤？沉淀后为什么要沉化？要求：1、掌握BaSO4晶形沉淀的沉淀条件和操作注意事项；2、掌握高温马弗炉的规范使用方法。
	

	实验12. BaCl2∙ 2H2O中钡含量的测定（重量分析法）（二）
	沉淀过滤、洗涤、灼烧的操作技术；硫酸钡重量法测定BaCl2中钡含量的原理和方法。
	4
	作业：1、试解释BaSO4重量法测定Ba2+和测定SO42-时，沉淀剂的过量程度有何不同？为什么？ 2、重量法中灼烧至恒重是什么意思？要求：1、掌握沉淀过滤、洗涤、灼烧的操作技术；2、掌握硫酸钡重量法测定BaCl2中钡含量的原理和方法。
	

	实验13. 石灰石中氧化钙的测定（高锰酸钾法）（一）
	草酸钠基准物质标定高锰酸钾浓度注意事项；均匀沉淀法获得晶形沉淀的原理和方法。
	4
	作业：1、沉淀CaC2O4时，为什么要先在酸性溶液中加入过量沉淀剂(NH4)2C2O4，然后在70~80℃时滴加氨水至甲基橙变橙黄色而使CaC2O4沉淀？中和时为什么选用甲基橙来指示酸度？2、CaC2O4沉淀生成后为什么要陈化？要求：1、掌握草酸钠基准物质标定高锰酸钾浓度注意事项；2、掌握均匀沉淀法获得晶形沉淀的原理和方法。
	

	实验14. 石灰石中氧化钙的测定（高锰酸钾法）（二）
	巩固沉淀过滤、洗涤的操作技术；高锰酸钾法间接测定氧化钙原理和方法。
	4
	作业：1、KMnO4法与配位滴定法测定钙含量的优缺点各是什么？2、若试样含有Ba2+或Sr2+，它们对用(NH4)2C2O4沉淀分离CaC2O4有无影响？若有影响，应如何消除？要求：1、巩固沉淀过滤、洗涤的操作技术；2、掌握高锰酸钾法间接测定氧化钙原理和方法。
	

	实验项目15. 鸡蛋壳中碳酸钙含量的测定
	学习利用多种方法测定蛋壳中碳酸钙含量的方法并比较其优缺点。
	8
	作业：1、第一种酸碱滴定法测定蛋壳中CaCO3的含量。2、第二种方法配位滴定测定蛋壳中CaCO3的含量。3、第三种方法用高锰酸钾法测定蛋壳中CaCO3的含量。要求：学习利用多种方法测定蛋壳中碳酸钙含量的方法并比较其优缺点；锻炼学生运用相关理论知识自主设计实验的能力。
	

	实验16. 分析实验基本操作考试
	考核分析天平和滴定管的熟练规范使用；考核分析实验数据的统计处理及实验结果表达。
	4
	要求：考察用Na2CO3基准物质标定盐酸溶液的实验操作；考核分析天平和滴定管的熟练规范使用，进行实验操作评分；考核分析实验数据的统计处理及实验结果表达，分别根据测定结果的精密度和准确度评分。
	


六、教材及参考书目
1、 教  材：《分析化学实验》（第三版）马全红，吴莹主编. 南京大学出版社，2020.01。

2、 参考书：《分析化学实验》（第五版），高等学校教材（武汉大学主编），高等教育出版社。
《分析化学》（第六版），高等学校教材（武汉大学主编），高等教育出版社。

七、教学方法 
本课程为实验课，教学采用教师讲解、提问、演示和学生回答问题、讨论、动手操作相结合的模式进行。要求学生在实验课完成相应的实验预习报告，明确实验目的、原理、步骤。

1. 讲授法：教师讲解实验原理、实验步骤及其注意事项、规范操作要领，对具有一定安全隐患的实验操作特别讲解。 

2. 演示法：教师演示主要的、重要的实验操作步骤、主要实验仪器的规范操。

3. 讨论法：教师在讲解和演示过程中，结合教学内容，组织学生进行讨论：对实验原理等的理解，实验操作步骤和实验仪器操作是否规范等；也可以在实验结束后进行分组讨论。

4. 个别指导：学生按照实验原理进行实验，教师对学生一对一进行指导，及时纠正不规范的操作。

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
	课前预习，装置搭建，安全实验，数据采集
	操作

	课程目标2
	数据分析、处理和总结，撰写报告
	操作


（二）评定方法 
1．评定方法 
    （1）独立撰写实验报告。实验报告的内容应包括实验目的、实验原理、实验步骤（流程图）、实验主要装置图、数据记录与处理、结果与讨论、有关实验习题、分析意外情况，总结对实验的体会和改进等内容。报告版面清晰，条理清楚；图表正确美观，比例协调；数据处理完整准确；回答问题言简意赅。

    （2）指导教师对每份实验报告进行批改、评分。

    （3）成绩评定

     ① 实验课的考核主要采取平时实验和期末考试相结合。

     ② 实验成绩包括平时成绩和期末考试成绩两部分，各占比重70%和30%。平时成绩按每次实验的预习20%、实验操作40%、实验报告30%和实验结果10%进行综合评定。期末考试成绩是闭卷操作考试。
2．课程目标的考核占比与达成度分析 
表5：课程目标的考核占比与达成度分析表
	       考核占比
课程目标
	平时（70%）
	期末（30%）
	总评达成度

	课程目标1
	49%
	15%
	{0.49×平时目标1成绩 + 0.15×期末目标1成绩}/64。

	课程目标2
	21%
	15%
	{0.21×平时目标2成绩 + 0.15×期末目标1成绩}/36。


（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
	熟练选用或搭建正确的实验装置，安全开展实验并正确采集数据
	比较熟练选用或搭建正确的实验装置，安全开展实验并正确采集数据
	能选用或搭建实验装置，安全开展实验并正确采集数据
	经过指导，能选用或搭建实验装置安全开展实验并正确采集数据
	不会选用或搭建实验装置，安全开展实验并正确采集数据

	课程

目标2
	熟练分析和正确解释实验结果，并通过信息综合得到合理有效的结论。
	比较熟练地分析和正确解释实验结果，并通过信息综合得到合理有效的结论。
	能对实验结果进行分析和解释，并通过信息综合得到合理有效的结论。
	经过指导，能对实验结果进行分析和解释，并通过信息综合得到合理有效的结论。
	不会对实验结果进行分析和解释，也不会综合各种信息得到合理有效的结论。
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