
《材料化学专业实验》课程实验教学大纲
课程代码：CHEM3009                        大纲执笔人：谢洪德
课程名称：材料化学专业实验                大纲审批人：程振平
英文名称：Special Experiment for Material Chemistry
课程学时： 72                        实验学时：72
实验室名称：材料化学专业室
实验课性质：独立设课
适用专业：材料化学专业
一、本课程实验教学目的与要求

完整掌握有机光电材料、电子化学品制备的整个工艺流程及相关分析方法。工艺上包括：纳米材料的制备、发光材料的制备、电子化学品制备。相关分析方法有：粒度分布、材料的荧光特性、封装材料的自粘附性等。性能表征上有：红外光谱和核磁共振、紫外可见吸收光谱、荧光光谱；力学表征等。通过实验教学使学生明确工序实验参数与相关材料性能的关系、产品结构和性能的关系等。并掌握相关实验手段的操作，使学生成为面对实际生产的应用型人才。
二、主要仪器设备及现有台套数
高剪切乳化机：3套；            制冰机：1套；       数字阿贝折射仪：6台；
高低压超薄吹膜机：2套；      熔点测定仪：10套；        旋转蒸发仪：6台；
马弗炉：3台；            真空干燥箱：4台；                磁天平：3套；
旋转粘度计：3台；        初粘力测试仪：2套；     数显热台偏光显微镜：3台

梅特勒电子天平：10台；   剥离强度测试仪：1台；          烘箱： 5台
自动纯水蒸馏器： 2套；   持粘力测试仪：2台；    紫外-可见分光光度计；2台
冷冻干燥机，   1台
光反应器，    2台
三、实验课程内容和学时分配

	序号
	实验项目名称
	目的要求
	学时分配
	实验类型
	每组人数
	必开、选开

	1
	实验1 磁性纳米四氧化三铁粒子的制备与表征
	掌握磁性纳米四氧化三铁粒子的制备实验过程及注意事项
	8
	设计性实验
	2
	必开

	2
	实验2：纳米二氧化钛的制备与光催化降解甲基橙的研究
	掌握纳米二氧化钛的制备方法及注意事项
	8
	设计性实验
验证性实验
	2
	必开

	3
	实验3：轴向Ni（II）金属配合物的合成
	掌握轴向Ni（II）金属配合物的合成技术
	8
	设计性实验
	2
	必开

	4
	实验4：聚苯胺的电化学合成
	掌握聚苯胺的电化学合成方法
	8
	设计性实验验证性实验
	2
	必开

	5
	实验5手性化合物合成
	掌握掌握手性物质-环已二胺酒石酸盐的制备方法
	8
	设计性实验
	2
	必开

	6
	实验6电子化学品用趋净高纯试剂的制备
	掌握电子化学品用趋净高纯试剂的制备方法
	8
	设计性实验
	2
	必开

	7
	实验7液晶屏、电子材料自粘保护膜的表征
	掌握液晶屏、电子材料自粘保护膜的表征手段
	4
	验证性实验
	2
	必开

	8
	实验8烷氧基苯甲酸的合成及其液晶光学性能研究
	掌握烷氧基苯甲酸的合成及其液晶光学性能研究的方法
	8
	设计性实验
	2
	必开

	9
	实验9罗丹明B的合成
	掌握材料性能及结构表征手段
	8
	设计性实验演示性实验
	2
	必开

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	


实验类型：指基础性（演示、验证）、综合性、设计性实验。
1、基础性实验：演示性实验指为便于学生对客观事物的认识，以直观演示的形式，使学生了解其事物的形态结构和相互关系、变化过程及其规律的教学过程。验证性实验指以加深学生对所学知识的理解，掌握实验方法与技能为目的，验证课堂所讲某一原理、理论或结论，以学生为具体实验操作主体，通过现象衍变观察、数据记录、计算、分析直至得出被验证的原理，理论或结论的实验过程。

2、综合性实验指实验内容涉及本课程的综合知识或与本课程相关知识的实验。

3、设计性实验指给定实验目的、要求和实验条件，由学生自行设计实验方案并加以实现的实验。

  根据教育部本科教学评估要求，开出综合性设计性实验的课程应占有实验课程总数的比例应为80%以上。
适应两个以上专业的请在表格下分别注明：如序号1、2适应**专业，序号1、3适应***专业。
四：实验项目的内容和要求（教务处汇编的大纲不包括此部分）
实验项目名称：磁性纳米四氧化三铁粒子的制备与表征
实验内容：在 N2气保护下 ，将 1.7 g的 FeCl 3·6H2O和 0.16 g FeCl 2·4H2O加到150ml蒸馏水中 ，搅拌至全部溶解。将浓 NH3·H2O稀释成 1.5 mol /L, 然后快速滴入上述溶液中 , 强力搅拌 , 调至 pH = 8 . 继续搅拌 1 h . 静置 , 用永久磁铁吸附生成的 Fe3O4 , 用去离子水洗涤 2次，在60 ℃下真空干燥后，研磨即得纳米Fe3O4 粒子，保存样品待测。

实验要求：了解磁性纳米四氧化三铁粒子的制备与表征的原理和方法；并对四氧化三铁纳米粒子制备过程中的团聚问题进行控制。
实验项目名称：纳米二氧化钛的制备与光催化降解甲基橙的研究
实验内容：1. 溶胶-凝胶法制备不同晶相的纳米TiO2粉体

(1) 室温下将10 mL Ti(OC4H9)4于剧烈搅拌下滴加到30 mL 无水乙醇中,经过15～20 min 的搅拌,得到均匀的淡黄色透明溶液A;

(2) 将5 mL H2O 和10 mL 无水乙醇配成溶液，向其中缓慢滴加HNO3 , 搅拌，得到pH = 3 的溶液B ;

(3) 在剧烈搅拌的条件下将溶液A缓慢滴加到溶液B中,得到均匀透明的溶胶,继续搅拌,得到半透明的湿凝胶。

(4) 将所得湿凝胶放在60℃的干燥箱中干燥得到凝胶，然后在研钵中磨碎已烘干好的凝胶，取5份相同的样，将其放入坩埚中，分别在马弗炉中400℃、500℃、600℃、800℃和900℃ 煅烧2h，得到样品1-5。

2. Bi掺杂TiO2粉体的制备

(1) 室温下将10 mL Ti(OC4H9)4于剧烈搅拌下滴加到30 mL 无水乙醇中,经过15～20 min 的搅拌,得到均匀的淡黄色透明溶液(A);

(2) 将5 mL H2O 和10 mL 无水乙醇配成的溶液于搅拌下缓慢滴加HNO3 ,得到pH = 3 的溶液(B) ; 

(3) 按Bi3+-TiO2中Bi3+的掺杂浓度为0.5wt%、1.0wt%、1.5wt%、2wt%和2.5wt%称取相应的BiCl3，溶于溶液(B)中。

(4) 在剧烈搅拌的条件下将溶液(A)缓慢滴加到溶液(B) 中,得到均匀透明的溶胶,继续搅拌,得到半透明的湿凝胶。

(5) 将所得湿凝胶放在60℃的干燥箱中干燥得到凝胶，然后在研钵中磨碎烘干好的凝胶，将其放入坩埚中，在马弗炉中800℃ 煅烧2h，得到样品6-10。

3. Mn掺杂TiO2粉体的制备

(1) 室温下将10 mL Ti(OC4H9)4于剧烈搅拌下滴加到30 mL 无水乙醇中,经过15～20 min 的搅拌,得到均匀的淡黄色透明溶液(A) ;

(2) 将5 mL H2O 和10 mL 无水乙醇配成的溶液于搅拌下缓慢滴加HNO3 ,得到pH = 3 的溶液(B) ;

(3) 按Mn2+-TiO2中Mn2+的掺杂浓度为0.5wt%、1.0wt%、1.5wt%、2wt%和2.5wt%称取相应的MnCl2，溶于溶液(B)中。

(4) 在剧烈搅拌的条件下将溶液(A)缓慢滴加到溶液(B) 中,得到均匀透明的溶胶,继续搅拌,得到半透明的湿凝胶。

(5) 将所得湿凝胶放在60℃的干燥箱中干燥得到凝胶，然后在研钵中磨碎烘干好的凝胶，将其放入坩埚中，在马弗炉中800℃ 煅烧2h，得到样品11-15。

3.纳米TiO2的结构及形貌分析

在专职教师的指导下，分别用X射线衍射仪以及透射电镜、扫描电镜等作为测试手段对纳米TiO2粉体进行物相和形貌表征。
4.光催化性能测试

(1) 称取0.04 g甲基橙溶于2 L 去离子水中，配成浓度为 0.02 g·L-1，作为标准溶液。

(2) 分别称取0.2 g的样品1-15，加入200 mL的0.02 g·L-1的甲基橙溶液中，超声震荡两分钟后转入光反应器中。

(3) 开启旋转开关，以0.3 L/min速度鼓入空气。打开高压汞灯以后每隔15min时间取样，离心分离取上层清液，于465 nm处测吸光度，记录数据。
实验要求：学会纳米二氧化钛的制备，并对其应用：光催化降解甲基橙的研究作探讨，学会光催化反应器的使用，熟悉和了解X射线衍射仪以及透射电镜、扫描电镜等作为测试手段的方法。
实验项目名称：轴向Ni（II）金属配合物的合成
实验内容：配置100 ml 1.0 mol.L－1 HCl 溶液

1． 配置 40 ml 0.2 mol.L－1 HCl 溶液和0.5 mol.L－1 KCl 溶液

2． 烧杯中加入40 ml 1.0 mol.L－1 HCl 溶液和2 ml苯胺，混合均匀。 

3． 按图1连接电路。

4． 闭合电路，调节电压为0.6－0.8 V，通电10－30 min后断电，观察工作电极的变化。

5． 取出两电极并置于盛有0.2 mol.L－1 HCl 溶液和0.5 mol.L－1 KCl 溶液的另一烧杯中，闭合电路，分别观察在1.20 V，0.7－0.8 V，0.3－0.4 V和0.10－0.20 V不同电压下时工作电极的表明变化。
6． 工作电极分别在0.2 mol.L－1 HCl 溶液和0.5 mol.L－1 KCl 溶液和pH＝7的磷酸氢钾和磷酸二氢钾缓冲溶液作循环伏安扫描，扫描速率为30 mv.s-1 , 电压范围为－0.2 V －1.0 V。观察电极变化和曲线形状变化。
实验要求：加深对电有机合成过程基本理论的理解；学习轴向Ni（II）金属配合物的合成的方法，并进行电极变化和曲线形状变化的观察。
实验项目名称：轴向Ni（II）金属配合物的合成与表征
实验内容：（一）镍配合物的合成

1、Ni(Et2en)2Cl2(H2O的合成

准确称取2.38克NiCl2·6H2O加入到70mL乙醇溶液中，不断搅拌使其充分溶解，得到溶液A；室温下，将2.81mL Et2en 加入A溶液中，同时不断搅拌。10~20分钟后，有淡蓝色晶体生成，等到反应完全，然后抽滤出晶体，用无水乙醇洗涤2~3次，用抽气的方法在空气中干燥，称量并计算产率，最后所得产品装入样品瓶内在干燥器里保存，留待后续进行结构表征。

2、Ni(Et2en)2(SCN)2的合成

准确称取2.91克Ni(NO3)2·6H2O并溶于无水乙醇配得40mL Ni(NO3)2·6H2O乙醇溶液A，同时准确称取1.62克NaNCS在搅拌下形成30mL乙醇溶液B；然后将两种溶液A和B混合，搅拌10~15分钟，过滤掉生成的白色沉淀物。在搅拌下往绿色滤液中加入4 mL 乙醇和2.81mL Et2en，几分钟后过滤，得到浅紫色晶体，用无水乙醇洗涤2~3次，用抽气的方法在空气中干燥，称量并计算产率，最后所得产品装入样品瓶内在干燥器里保存，留待后续进行结构表征。

3、Ni(Et2en)2(NO3)2的合成

准确称取2.91克Ni(NO3)2·6H2O配成40 mL乙醇溶液A，在搅拌下加入2.81 mL Et2en，20分钟内有橙色晶体生成，等到反应完全，抽滤出晶体，然后用无水乙醇洗涤2~3次，用抽气的方法在空气中干燥，称量并计算产率，最后所得产品装入样品瓶内在干燥器里保存。

4、Ni(Et2en)2I2的合成

分别制备40 mL溶有2.91克Ni(NO3)2·6H2O的乙醇溶液A和30 mL溶有3.00克NaI的乙醇溶液B，将A和B溶液在搅拌下混合。几分钟后滤去生成的白色沉淀物，先加入5 mL 无水乙醇，然后将2.81mL Et2en加入滤液中，立即有红色或橙色晶体生成。抽滤，并用用无水乙醇洗涤2~3次，用抽气的方法在空气中干燥，称量并计算产率，最后所得产品装入样品瓶内在干燥器里保存，留待后续进行结构表征。

实验要求：了解和掌握磁力天平的使用原理，掌握轴向Ni（II）金属配合物的合成与表征的测定原理和测定方法。
实验项目名称：手性化合物合成及其旋光性能研究
实验内容：将25克L-(+)-酒石酸加入带有搅拌的500ml烧杯中，加热至完全融化，当温度正好达到70℃时加入40毫升顺式和反式-1，2-环已二胺的混合物，继续升温至90℃时加入18毫升冰醋酸，立刻出现白色沉淀。强烈搅拌该混合物，并冷却到室温，反应两小时。然后经真空抽滤收集产物。依次用5℃去离子水（20ml）、无水乙醇（5*20ml）和乙醚（5*20ml）洗涤产物。产物在40℃真空干燥后得到（R,R）-1,2-环己二胺-单-(+)-酒石酸盐白色粉末，产率超过99%。

将7.5克NaOH溶解在50毫升去离子水中，加入15克（（R,R）-1,2-环己二胺-单-(+)-酒石酸盐。混合物用甲苯提取24小时后蒸馏除去甲苯。最后用干燥的戊烷重结晶两次后得到终产物。[α]D=36°。

实验要求：了解环已二胺酒石酸盐的合成方法；学习旋光仪的测试原理和方法。
实验项目名称：烷氧基苯甲酸的合成及其液晶光学性能研究
实验内容：合成烷氧基苯甲酸单体
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在250ml的三颈烧瓶中加入100ml重蒸过的无水乙醇，通N2，磁力搅拌下加入3g的金属Na，待其完全反应后加入称量好的15g对羟基苯甲酸甲酯。完全溶解后加入19g C8H17Br（逐滴加入），放入油浴中约85°C回流6h, 完全反应后，撤去油浴，加入配置好的NaOH溶液(5g/50ml)，室温搅拌过夜，充分水解。加浓盐酸调节PH至3.5左右。抽滤（水洗）得到白色固体。用丙酮加热溶解后，过滤，滤液冰浴重结晶一至两次，过滤后合并得到白色终产物。

实验要求：1. 了解液晶的相变及光学特性；2. 了解偏光显微镜的结构及使用方法

3. 掌握烷氧基苯甲酸的合成方法； 观察和研究烷氧基苯甲酸液晶的相变过程。

实验项目名称：罗丹明B的合成、结构表征及光谱数据的测定
实验内容：罗丹明B(1a)的合成
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称取6.60g (40mmol) 的间二乙氨基苯酚、邻苯二甲酸酐2.96g（20mmol），溶于30mL氯苯中，加入无水ZnCl2 2.0g，充氮气，190℃反应6h后，用层析法(TLC)跟踪反应的进程。待原料消失后，冷却，过滤，真空干燥。用甲醇/氯仿（1/1）重结晶，得到紫色固体，测定产物的熔点：文献210℃，测定产品的红外光谱、核磁共振氢谱和碳谱、元素分析和质谱。确定产物的结构。
1、 罗丹明B的四氟硼化物（1b）的合成
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称取罗丹明B 4.80g（10mmol），溶于30mL 无水乙醇中，加入四氟硼酸钾1mol/L水溶液80mL，有沉淀生成，过滤，干燥。用甲醇重结晶，得紫色固体，即为罗丹明B的四氟硼酸盐（1b）。

实验要求：通过本实验了解罗丹明B的结构、制备方法；学习用重结晶的方法提出固体化合物；学习用红外光谱和核磁共振等表征罗丹明B的结构；学习用紫外-可见分光光度计测定罗丹明的紫外可见吸收光谱；学习用荧光光谱仪测定罗丹明B的荧光光谱。

实验项目名称：电子化学品用趋净高纯试剂的制备

实验内容：（1）在储料罐中配制一定浓度的乙醇水溶液（约10~20%）。

（2）待塔全回流操作稳定时，打开进料阀，调节进料量至适当的流量。

（3）控制塔顶回流和出料两转子流量计，调节回流比R(R=1~4)。

（4）当塔顶、塔内温度读数稳定后即可取样。

3．取样与分析

（1） 进料、塔顶、塔釜从各相应的取样阀放出。

（2） 塔板取样用注射器从所测定的塔板中缓缓抽出，取1ml左右注入事先洗净烘干的针剂瓶中，并给该瓶盖标号以免出错，各个样品尽可能同时取样。

（3） 将样品进行色谱分析。

实验要求：了解与掌握趋净高纯试剂的制备技术
实验项目名称：液晶屏、电子材料自粘保护膜的制备
实验内容：1）吹膜机的清洗   对于吹膜机每次的清洗很重要，如不清洗会使部分原料常时间停留在机筒、螺杆及加热区，使之碳化，严重时使机器报废。
2）原料的秤量与准备   对每次实验的用料量，用料品种应该很清楚，然后对设备的部分参数进行设定。
3）吹膜机的予热    吹膜机的加热区应首先进行工作，对原料进行加热熔融，并使螺杆转动。
4）LDPE料的加热、吹膜   如采用LDPE料进行实验，那么加热区温床应设定在160~180度，使LDPE熔融料流入吹膜机的环形槽中，调节压缩空气的吹气的量，使簿膜吹出，一开始可能不匀，需学生进行配合默契，调螺杆转速—出料量，调吹气的量。

5）簿膜的拉伸、铺展、卷装   能否得到均匀、透明的簿膜，簿膜的拉伸、铺展很重要，需不断调节卷装的速度，卷装的速度快，簿膜的拉伸力就大，簿膜的厚度就小，就薄，透明度就好，但强力就差，反之亦然。

6）保护膜的性能测定   得到满意的薄膜材料后需对自粘保护膜的结构、强力、粘合力等进行测定，作为实验是否成功的判据。

实验要求：了解与掌握电子封装材料中有关液晶屏、电子材料的自粘保护膜的制备技术。
五、考核方式
1、 实验报告：实验报告应包括：实验名称，实验目的，实验原理，使用的仪器设备及原材料，实验步骤，实验结果，实验数据分析及课后习题。
2、 考核方式

（1） 实验操作及理论考核相结合
（2） 实验课考核成绩确定：平时成绩包括实验预习情况，实验态度，实验纪律及出勤情况，占10%；实验操作包括实验原理的掌握情况，实验操作步骤及注意事项，实验数据分析及实验报告的撰写，实验能力和实验结果占70%；理论考核，及考察队实验相关理论的掌握情况，占20%。
六、实验教材、参考书

1、 教材：《材料化学专业实验》讲义，谢洪德、李艺等编， 2009
2、 参考书：《材料化学专业实验》，曲荣君，北京，化学工业出版社，2008.3
          《材料化学专业实验》讲义，南京理工大学
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