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内容概要

　　《大学化学实验教学示范中心教材：无机物制备》是适应大学化学实验教学示范中心建设要求的
、基于一级学科平台的、以“方法，，为中心的实验教学化学系列教材的第五册，分绪论、上篇、下
篇和附录四部分。
绪论从发展现代无机合成与制备化学的重要性出发，讨论合成路线的设计、物质的分离及鉴定。
上篇分10章展开讨论。
第1章介绍了x射线分析、热重分析和差热分析方法；第2章介绍了氧化还原反应在无机物制备中的应用
；第3章介绍了复分解反应在无机物制备中的应用；第4章介绍了金属卤化物的制备；第5章介绍了配位
化台物的制备}第6章介绍了有机金属化台物的制备；第7章介绍了晶体生长的相关知识；第8章介绍了
热分解反应；第9章介绍了无机电解合成，第lo章介绍了无机高分子合成。
下篇包括基本实验（23个）、综合实验（8个）和设计实验（3个）。
基本实验以掌握无机制备的基本操作和基本方法为核心，重点培养学生基本实验技能、发现问题和解
决问题的能力。
综合实验以综合有机化学、分析化学和物理化学的知识．对制备的无机物进行分离和表征。
在综合实验设置中注重原料的合理实验，在达到实验目的的前提下，降低每个实验的成本。
设计实验设置的目的是培养学生的独立工作能力。
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章节摘录

　　上篇　知识与训练　　第1章　物质结构表征　　1.2　差热分析　　1.2.3 影响DTA曲线的因素　
　差热分析操作简单，在完全相同的条件下，大部分物质的差热分析曲线具有特征性，因此就有可能
通过与已知物图谱的比较来对样品进行鉴别。
但在实际工作中，往往发现同一试样在不同仪器上测量，或不同的人在同一仪器上测量，所得的差热
曲线结果有差异。
峰的最高温度、形状、面积和峰值大小都会发生一定变化。
其主要原因是因为与热量有关的因素较多，传热情况复杂所造成的。
一般来说，一是仪器，二是样品。
虽然影响因素很多，但只要严格控制实验条件，仍可获得较好的重现性，一般可以从以下几方面加以
考虑。
　　（1）气氛和压力的选择　　气氛和压力可以影响样品化学反应或物理变化的平衡温度、峰形。
因此，必须根据样品的性质选择适当的气氛和压力。
有的样品易氧化，可以通入N2，He等惰性气体。
　　（2）升温速率的影响和选择　　升温速率对测定结果的影响特别明显。
升温速率不仅影响峰的位置，而且还影响峰面积的大小，一般来说，在较快的升温速率下峰面积变大
，峰变尖锐。
但是快的升温速率使试样分解偏离平衡条件的程度也大，因而易使基线漂移，更可能导致相邻两个峰
重叠，分辨力下降。
较慢的升温速率，基线漂移小，使体系接近平衡条件，得到宽而浅的峰，也能使相邻峰更好地分离，
因而分辨力高，但测定时间长，需要仪器的灵敏度高。
一般情况下选择8℃-l2℃为宜。
⋯⋯
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