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内容概要

本书是在浙江大学多年实验教学改革与实践基础上编写的。
《中级化学实验》与先行的《基础化学实验》和后续的《综合化学实验》构成化学、化工类等专业学
生的基本化学实验技能训练的有机整体。
全书共编入84个实验。
它主要由组成与结构分析实验、物性测试实验和计算机实验等部分构成，主要学习运用现代分析测试
手段和物理化学方法研究物质组成、结构和性能的基本实验原理、方法和技能，使学生掌握基本测试
方法和典型仪器的应用与选择，培养正确记录实验现象和数据、正确处理和分析实验结果的能力，提
高灵活运用知识、理论联系实际的能力，培养创新思维、创新意识和创新能力，初步训练科学研究的
能力。

　　本书可作为高等院校理、工、农、医类各专业仪器分析与物理化学实验教学教材，也可供相关人
员参考使用。
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章节摘录

版权页：   插图：   飘移小，差热峰分辨率高，峰变低且平坦，实验时间长；反之基线容易飘移，差热
峰分辨率低，峰变高变狭，峰顶温度偏高，实验时间短。
因此要根据不同样品要求选择升温速率。
升温速率一般为2～20℃·min—1，在特殊情况下最慢可以0.1℃·min—1，最快可达200℃·min—1，
而常用8～12℃·min—1。
如样品发生化学或物理变化的温度低或差热峰相互靠得近，为了提高分辨率则可降低升温速率；参比
物选择。
要求参比物在加热或冷却过程中，在所研究的温度范围内都没有物理或化学变化，而且比热容和样品
差不多，最好其传热系数也和样品接近。
这样样品和参比物在同一条件下加热或冷却时，若样品不发生变化则二者的温差应该是非常微弱的，
也就是说基线基本上为一直线，参比物一般可选用α—Al2O3，煅烧过的MgO、SiO3以及金属镍粉等
；保持器（样合）。
一般可用铜、生铁、不锈钢、镍等材料制成，它必须是一个不起反应的良好热导体，有利于保持整个
系统温度均匀。
 仪器与试剂 仪器电炉（800 W）2只；调压变压器（1 kV·A）1只；镍铬一镍铝热电偶；小杜瓦瓶（
或小热水瓶）1只；铜样盒1只；小玻璃试管（φ3 mm×60 mm）3支；记录仪1台。
也可以采用其他不同型号的仪器进行实验，具体操作可参见仪器的使用说明。
 试剂 CuSO4·5H2O（AR）；活性氧化铝。
 实验步骤 （1）取玻璃小试管2支，分别装入活性氧化铝和CuSO4·5H2O（试样约高15mm，若试样颗
粒不均匀，应事先粉碎），装样要求松紧均匀。
 （2）将热电偶分别插入试管中，要求插入深度一致，不能太浅。
必须将测量系统温度的热电偶插在参比物这一边，然后将小试管放入铜样盒小孔中。
为了预先知道被测物质吸热还是放热，在热电偶插入前可用手握住热电偶的热端，看记录指针移动方
向来进行判断。
将热电偶冷端插入盛有冰水的杜瓦瓶中。
 （3）检查线路是否正确，调节记录仪调零旋钮，将记录系统温度的红笔调节至相当于室温温度位置
上（以后不能再调节该旋钮；否则，仪器零点将变化）。
待一切正常后，开始加热电炉，要求加热速率保持在5～8℃·min—1之间。
一般将调压变压器放在150 V附近即可。
 （4）升温2～3 min后，即可打开记录仪，开始记录，调节走纸速率为4mm·min—1，同时记录升温
和差热曲线。
并密切地注意观察系统升温速率及差热曲线的变化情况，保持升温速率曲线基本上是一条直线。
当差热峰出现时随时记录峰的起始、峰顶和终了温度。
 （5）记录到500℃，即可停止加热，并停止记录，从电炉中取出样盒，拿出小试管。
为了使样盒迅速冷却，可将它放入冷水中急冷，但水不得进入样盒中间的小孔中。
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