课程名称：仪器分析实验

英文名称：Experiment of Instrumental Analysis
课程类别：必修

实验学时/学分：2周/2
实验类别：专业
适用专业：应用化学
一、教学基本目标：

仪器分析实验是实验化学和仪器分析课的重要内容。本课程的目的在于使学生在掌握使用经典方法研究物质的结构、性质和含量后，进一步学会用现代化的大型仪器分析方法去认识客观存在的物质特性。通过仪器分析实验，使学生加深对有关仪器分析方法基本原理的理解，掌握仪器分析实验的基本知识和技能；学会正确地使用分析仪器；合理地选择实验条件；正确处理数据和表达实验结果；培养学生严谨求是的科学态度、勇于科技创新和独立工作的能力。

二、学习收获：

本课程涉及气相色谱分析、液相色谱分析、电位分析、伏安分析、紫外-可见分光光度分析、原子吸收分析、原子发射光谱分析、红外吸收光谱分析、质谱分析、X射线衍射分析的基础实验，学生学习本课程后能够获得或提高的能力有：
1.配合仪器分析课程的教学，进一步理解各种分析仪器的原理、概念；
2.掌握各种仪器分析方法的应用范围和主要分析对象；
3.掌握各种分析仪器的基本操作方法和实验数据的处理方法，重点掌握仪器主要操作参数及其对分析结果的影响；
4．通过各种仪器分析实验，培养学生严谨的科学作风和良好的实验素养，激发实验兴趣和探索精神，提高分析解决实际问题的能力。
三、内容提要与要求

本课程涉及色谱分析、电化学分析、光学分析的基础实验，主要内容与要求有：
色谱分析部分：（1）学习并掌握气相色谱分析、高效液相色谱分析的基本原理，熟悉定性与定量常用方法；（2）掌握气相色谱仪、高效液相色谱仪的主要结构，熟悉相关色谱仪的基本操作；（3）学习高效液相色谱柱效能测定方法。
电化学分析部分：（1）掌握离子选择性电极法测定的基本原理；了解总离子强度调节缓冲溶液的意义和作用；掌握标准曲线法、标准加入法的的测定方法，熟悉电位仪的操作方法。（2）掌握电位滴定的原理及其方法，熟悉自动电位滴定仪的操作方法。（3）掌握电位溶出分析法(PSA)的原理，了解溶出分析仪的使用方法。

光学分析部分：（1）掌握紫外-可见分光光度法、原子吸收分光光度法、原子发射光谱分析法进行定量分析的原理、影响因素，熟悉常用定量方法：标准曲线法、标准加入法和示差法；（2）掌握紫外吸收光谱、红外吸收光谱、质谱、X射线衍射进行定性分析的基本原理和方法；（3）掌握各种光学分析仪器的操作方法；（4）熟悉红外光谱测定样品的制备方法。
四、建议教学进度：

1．毛细管气相色谱法分析低沸点烃类的含量(归一化法)     4学时（验证性，必开）
本实验目的和要求：

（1）掌握气相色谱仪结构与使用方法

（2）掌握毛细管色谱法的应用技术

（3）掌握色谱归一化定量分析方法分析低沸点烃类的组成

2．高效液相色谱法测定有机化合物                       4学时（验证性，必开）
本实验目的和要求：

（1）学习和掌握高效液相色谱技术的原理

（2）了解高效液相色谱仪的基本操作

（3）学习高效液相色谱柱效能测定方法
3. 氟离子选择电极测定水样中F-                         4学时（验证性，必开）
本实验目的和要求：

（1）掌握离子选择性电极法测定的基本原理
（2）了解总离子强度调节缓冲溶液的意义和作用
（3）掌握水中氟离子含量的测定操作及数据处理方法
4. 电位滴定法连续测定水中的氯和碘                     4学时（验证性，必开）
本实验目的和要求：

（1）掌握电位滴定的原理及其方法

（2）熟悉ZD-2自动电位滴定仪的操作步骤

5. 电位溶出法(PSA)测定废水Cd2+                       4学时（验证性，必开）
本实验目的和要求：
（1）掌握电位溶出法(PSA)测定废水中Cd2+含量的原理
（2）了解MP—2（pc）溶出分析仪或QL-800微量元素分析仪的使用方法

6. 大气中氮氧化物的测定-分光光度法                   4学时（综合性，必开）
本实验目的和要求：

（1）学会大气流量采样器的使用方法

（2）掌握气体吸收富集技术及分光光度法测定室内空气环境中的氮氧化物含量的原理方法
7. 苯酚、苯甲酸、苯胺的紫外光谱定性鉴定及苯胺含量分析  4学时（验证性，必开）
本实验目的和要求：
（1）掌握吸收光谱法进行物质定性分析的基本原理

（2）掌握差示分光光度法的基本原理

（3）学习UV2300型紫外分光光度计的使用方法
8. 火焰原子吸收分光光度法测定固体样品中铁含量          4学时（验证性，必开）

本实验目的和要求：
（1）掌握火焰原子吸收光谱分析的基本理论

（2）熟练掌握原子吸收分光光度计操作过程

9. 电感耦合等离子体发射光谱法测定水样中的金属含量       4学时（验证性，必开）

本实验目的和要求：

（1）掌握ICP-AES分析的基本原理

（2）学习ICP发射光谱仪的操作和分析方法

（3）应用ICP-AES测定水样中的金属含量。
10. 红外光谱的测定及结构分析                            4学时（验证性，必开）

本实验目的和要求：

（1）掌握红外光谱法进行物质结构分析的基本原理，能够利用红外光谱鉴别官能团，并根据官能团确定未知组分的主要结构

（2）了解红外光谱测定的样品制备方法

（3）学会红外分光光度计的使用。

11. 气相色谱/质谱联用仪测定有机混合溶剂                 4学时（综合性，必开）
本实验目的和要求：
（1）理解和掌握GC/MS技术的原理

（2）学习和掌握GC/MS技术分析有机物的方法
12. 结晶样品的粉末衍射法测定                            4学时（验证性，必开）

本实验目的和要求：
（1）学习并了解X射线衍射仪的构成与工作原理

（2）掌握X射线衍射仪的基本使用方法与粉末样品制备方法

（3）掌握实验数据的基本处理方法
实验课总学时：                                                 48学时

五、教学方式：

（1）先由学生预习，写出预习报告；（2）上课时老师检查预习报告，讲解实验与仪器操作；（3）学生做实验；（4）教师审核原始数据，合格后签字；（5）学生写出实验报告，并将签字的原始数据附于实验报告后面。

在北京石油化工学院化学工程学院网站上建有《仪器分析实验网络课程》，提供了相关实验原理、实验内容、实验仪器仿真操作等内容，全程辅助实验教学。

六、建议教材或参考书：

教材：

北京石油化工学院应用化学系编《仪器分析实验讲义》2008.12修订（内部讲义）

参考书：

1.邓珍灵，现代分析化学实验. 长沙：中南大学出版社，2002。

2.苏克曼，张济新. 仪器分析实验（第二版）. 北京：高等教育出版社，2005。
七、学生成绩评定方法：

本课程评分类型：五级分制

1. 旷课、不交实验报告、编造实验数据以不及格处理。

2. 成绩评定：（1）预习占10%；（2）实验纪律、安全与卫生占10%；（3）实验操作规范性占30%；（4）实验报告占50%。每项实验最后得分是考虑该实验各项得分之后的结果。

3. 12次实验的平均分作为该课程的总成绩。

