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一、基本信息
课程名称：有机化学实验
学时学分：4.5学分，72学时，其中实验学时72学时。
适用专业：药学、药剂学
先修课程：无机化学，基础有机化学
二、课程简介

有机化学实验是医药相关专业开设的一门必修基础课程，是以实验原理与方法为主线，结合有机化学理论与实验的特点，针对有机化学的提取、制备、分离、提纯和鉴定等基本技术，将实验内容进行优化和组合后形成的一门课程。有机化学实验比较系统和完整地涵盖了有机化学实验知识，可以多方位培养学生的综合能力，以适应创新型人才培养的要求，为后续专业课学习和开展科研奠定良好的基础。

有机化学实验单独开设，主要内容包括：常用玻璃仪器的清洗和干燥、装配和拆卸，加热和冷却，回流，蒸馏和分馏，萃取，重结晶和过滤，液体和固体物质的干燥，熔点的测定，色谱等分离、提纯和鉴定等操作技术训练，部分药物中间体及原料药的合成。

有机化学实验共分为三种类型，即基本方法、综合型和创新型。其中，基本方法6学时（占8%），综合型实验48学时（占67%），创新型实验18学时（占25%）。

三、课程目标

有机化学实验课程不仅可以验证、巩固和加深课堂所学的基础理论知识，更重要的是，它可以培养学生实验操作能力、综合分析和解决问题的能力，让学生在科学方法上得到初步的训练。

1. 思想道德与职业素质目标

（1）初步掌握有机化学的科学研究方法，培养严谨的治学精神，养成良好的实验习惯。

（2）树立环境保护意识与绿色化学概念，强化从源头治理污染的理念。

（3）积累物质变化的感性知识，培养用实验方法获取新知识的能力。

2. 知识目标

（1）熟悉掌握回流、蒸馏和分馏、萃取、重结晶、熔点等物理常数测定、色谱技术的原理以及在有机合成中应用的目的。

（2）掌握重要有机化合物的制备、分离方法，深入理解有机化学基本理论与概念。 

3. 技能目标

（1）学会预防与处置化学实验事故的方法，正确使用与处置所涉及的一些化学危险品。
（2）学会基本的有机化学实验操作技能和某些物理常数测定的实验技能。

（3）掌握基本的多步合成设计与实验的技能。

四、教学要求 
1. 学生进行实验前，应对相关有机化合物的性能有所了解，要求学会使用有关的手册、文献资料及信息网络查阅有机化合物的物理化学常数，并在实验前认真预习，写出预习笔记。
2. 实验课中认真操作，仔细观察反应现象并及时准确记录，分析反应过程中的影响因素，并将安全、卫生、节约药品的理念贯穿始终。

3. 实验课后按规范书写实验报告。如实记录实验步骤及现象，并对实验结果进行分析与讨论，写出实验拓展思维及心得体会。
五、考核方式

      实行课前、课中和课后的全程考核，分别体现在实验预习、装置搭建、过程操作、产品质量和数量、安全卫生、科学态度、合作精神以及实验报告的质量（包括常规的实验目的、实验原理、实验结果分析与讨论、实验拓展思维及心得体会等）。
参与人：胡雪原，徐启贵，周静，李伟，梁国娟，赵旭东，周丽平
执笔人：胡雪原
审定人：李伟

教材、教辅用书与参考书目
教材

     采用自编教材。
二、参考书目
1．刘洪来，王燕，熊焰. 实验化学原理与方法. 第3版. 北京：化学工业出版社，2017年
2. 程青芳. 有机化学实验. 第2版. 南京：南京大学出版社，2006。

3. 丁长江. 有机化学实验. 第2版. 北京：科学出版社，2006。
4. 曾昭琼. 有机化学实验. 第3版. 北京：高等教育出版社，2000。

5. 兰州大学、复旦大学化学系有机化学教研室编. 有机化学实验. 第2版. 北京：高等教育出版社，2002。

6. 黄涛. 有机化学实验. 第2版. 北京：高等教育出版社，1998。
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教学时数分配表（共72学时）
	实验序号      实验题目
	实验学时
	实验类型

	实验一   有机化学实验基本技术
	6
	基础方法

	实验二   橙皮中柠檬烯的提取
	6
	综合型

	实验三   茶叶中咖啡因的提取
	6
	综合型

	实验四   乙酰二茂铁的制备
	6
	综合型

	实验五   香豆素衍生物的合成
	6
	综合型

	实验六   乙酰水杨酸的制备
	6
	综合型

	实验七   对硝基苯甲酸的合成
	6
	创新型

	实验八   对硝基苯甲酸乙酯的制备
	6
	创新型

	实验九   苯佐卡因的合成 
	6
	创新型

	实验十三  1-溴丁烷的制备
	6
	综合型

	实验十一  氯叔丁醇的合成
	6
	综合型

	实验十二  二氢吡啶类衍生物的合成
	6
	综合型

	合计
	72
	


实验一 有机化学实验基本技术
【实验类型】
基础方法
【目的要求】

掌握重结晶技术。

掌握萃取技术。

掌握薄层色谱技术。
【实验学时】
6学时   

【实验内容】

1.重结晶。

乙酰苯胺的重结晶：制备热饱和溶液-脱色-热过滤-冷却结晶-抽滤-干燥。
3. 萃取。

碘水的萃取：使用异丙醚为萃取溶剂，从碘水中萃取碘。

4. 薄层色谱。

有色物质与无色物质的混合物，通过薄层色谱分离，显色或紫外灯观察。
【实验分组】

2人/组 

实验二 橙皮中柠檬烯的提取
【实验类型】
综合型

【目的要求】

１.掌握水蒸气蒸馏装置的原理和方法。

２.熟悉从橙皮中提取柠檬烯的方法。

３.了解水蒸气蒸馏提取植物中挥发性成分的原理。 

【实验学时】
6学时。   

【实验内容】

1. 装置：按照规范安装水蒸汽蒸馏装置。
2. 物料：将新鲜橙子皮剪碎，投入三口烧瓶中，加入适量水。
3. 蒸馏：通入水蒸汽，开始水蒸汽蒸馏。
4. 萃取：收集馏出液，用二氯甲烷萃取。

5. 分离：加干燥剂干燥有机相，过滤，蒸除溶剂，得橙油。
6. 检验：加入溴水，观察颜色变化。
【实验分组】

2人/组 

实验三 茶叶中咖啡因的提取
【实验类型】
综合型

【目的要求】

１.掌握利用升华方法纯化固体产物的方法和原理。

２.熟悉升华原理及其操作，进一步巩固蒸馏浓缩、焙炒的基本操作。
３.了解从茶叶中提取咖啡因的原理和方法以及从天然产物中分离纯化有用成分的方法。

【实验学时】
6学时。   

【实验内容】

仪器安装：采用脂肪提取器。
连续萃取：称取茶叶，放入脂肪提取器的滤纸套筒（用定性滤纸自制），放入脂肪提取器中，用乙醇加热连续萃取。
蒸馏浓缩：待刚好发生虹吸后，停止加热，待冷却无回流后，把装置改为蒸馏装置，蒸出大部分乙醇。
加碱焙炒：趁热将残余物倾入蒸发皿中，拌入生石灰，使成糊状。将蒸发皿放在铁环上，采用电热套加热，不断搅拌下蒸干成松散状。
升华产品：安装升华装置。用电热套加热蒸发皿进行升华，刮下滤纸上面的咖啡因。
【实验分组】

2人/组 
实验四 乙酰二茂铁的制备
【实验类型】
综合型
【目的要求】

１. 掌握柱色谱法和薄层色谱法的基本原理及操作技术。
２．熟悉色谱法在药物（中间体）制备中的应用。
【实验学时】
6学时。   
【实验内容】

1. 装置：搭建分馏装置。
2. 物料：投入物料（二茂铁、乙酸酐和磷酸）。
3. 反应：加热回流、分馏，维持反应，确定反应终点。

4. 析晶：反应结束，反应液倾倒入冷水中，析晶。

5. 纯化：过滤、重结晶、干燥，获得合格样品。 

6. 柱色谱法分离（装柱、上样、洗脱、样品回收）。

【实验分组】

2人/组
实验五 香豆素衍生物的合成
【实验类型】

综合型
【目的要求】

掌握香豆素类药物的合成方法。

掌握Pechmann反应、Knoevenagel反应的机制。

熟悉回流、结晶和重结晶等操作。
了解酯水解制备羧酸。
【实验学时】

6学时。   

【实验内容】

水杨醛、丙二酸二乙酯、无水乙醇和六氢吡啶及一滴冰醋酸。装上配有无水氯化钙干燥管的球形冷凝管，在无水条件下加热回流2h，加入冷水，析出粗品香豆素-3-缩酸酯结晶，用乙醇重结晶。

香豆素-3-缩酸酯、氢氧化钠、乙醇和水，加热回流约15min。冷却后倒入稀盐酸中，析出白色晶体。晶体用少量冰水后用水重结晶。

【实验分组】

2人/组
实验六 乙酰水杨酸的制备
【实验类型】

综合型
【目的要求】

1.掌握酰化反应原理和乙酰水杨酸的制备。
2.熟悉固体有机化合物重结晶的方法和减压抽滤等基本操作。
【实验学时】

6学时。   

【实验内容】

    取一支大试管，加入水杨酸和乙酸酐，再加入7滴85%磷酸，摇匀。置于80℃左右水浴上加热15分钟，并不时加以振摇。取出试管，倒入小烧杯中，用少量冰水，待晶体析出，减压过滤，得粗产品乙酰水杨酸约2.5g。并用 FeCl3检验纯度。
    将上面的粗产品用95%的乙醇重结晶得产品。用0.1% FeCl3溶液再次检查乙酰水杨酸的纯度。
    计算乙酰水杨酸的产率：产率=（实际产量/理论产量）×100%
【实验分组】

2人/组
实验七 对硝基苯甲酸的合成
【实验类型】

创新型
【目的要求】

１. 掌握氧化剂的种类及其特性；对硝基苯甲酸的合成原理和方法。

２．熟悉芳香族化合物侧链氧化的反应条件。

【实验学时】

6学时。   

【实验内容】

1. 装置：回流装置。

2. 物料：对硝基甲苯、高锰酸钾，浓盐酸。
3. 反应：回流反应。

4. 处理：先反应液过滤，滤液再用盐酸酸化，待晶体析出。
5. 过滤：抽滤并用水洗涤收集产物并干燥、测熔点。

【实验分组】

2人/组
实验八 对硝基苯甲酸乙酯的制备
【实验类型】

创新型
【目的要求】

１. 掌握对硝基苯甲酸乙酯的合成原理和方法。

２．熟悉酯化反应的特点和反应条件。

【实验学时】

6学时。   

【实验内容】

1. 装置：回流装置。

2. 物料：对硝基苯甲酸、无水乙醇，浓硫酸。
3. 反应：回流反应。

4. 处理：蒸出部分乙醇后，将反应液倒入冰水中，待结晶完全后，过滤得到粗品。再将粗品搅拌转移到碳酸氢钠溶液中。
5. 过滤：抽滤并用水洗涤收集产物并干燥、测熔点。

【实验分组】

2人/组
实验九 苯佐卡因的合成
【实验类型】
创新型
【目的要求】

掌握还原硝基的基本原理。
熟悉使用锌粉还原硝基的基本操作。
了解硝基还原的基本条件。
【实验学时】
6学时。   

【实验内容】

装置：回流装置，冷凝器(顶端附有氯化钙干燥管)。
物料：对硝基苯甲酸乙酯、氯化铵、锌粉。
反应：回流反应。

处理：用饱和碳酸钠溶液调pH到7-8，再用氯仿萃取，合并有机层，并用氢氧化钠溶液调pH到8。
过滤：抽滤收集产物并干燥、测熔点。

【实验分组】

2人/组
实验十 1-溴丁烷的制备
【实验类型】
综合型

【目的要求】

掌握由正丁醇制备1-溴丁烷的原理和方法。

掌握有害气体吸收装置和操作。

熟悉回流、萃取、洗涤、干燥、蒸馏等基本操作。
【实验学时】
6学时。   

【实验内容】

1.装置：回流装置，蒸馏装置，气体吸收装置。
2. 物料：正丁醇，无水溴化钠(或溴化钾)，浓硫酸，饱和碳酸钠溶液，无水氯化钙。
3. 反应：回流反应。
4. 处理：反应完成后，改为蒸馏装置，蒸出粗产物1-溴丁烷。将馏出液依次用等体积的水、浓硫酸、水、饱和碳酸钠溶液和水洗涤，用无水氯化钙干燥。

5. 蒸馏：将干燥好的产物用小火加热蒸馏，收集99～103℃的馏分，并计算产率。
 【实验分组】

2人/组

实验十一 三氯叔丁醇的合成
【实验类型】
综合型

【目的要求】

掌握低温反应条件。

熟悉低温反应的操作技术。
【实验学时】
6学时。   

【实验内容】

1.反应：将氯仿、丙酮混合液冷至0℃，维持下加入KOH，加完保存0℃搅拌2小时，抽滤。
2. 析晶：滤液加热浓缩至无馏出液，降至室温下，加冰水混合物，搅拌析晶。

3. 处理：过滤、洗涤、干燥，获得固体三氯叔丁醇。 

【实验分组】

2人/组
实验十二 二氢吡啶类衍生物的合成
【实验类型】

创新型
【目的要求】

掌握二氢吡啶类药物的合成方法。

掌握Hantzsch反应的机制。

熟悉环合反应的种类、特点及操作方法。  

【实验学时】

6学时。   

【实验内容】

方法一：（Diludine的合成）

乙酰乙酸乙酯、甲醛、氨水、乙醇、氯化铵，搅拌回流反应2小时，蒸除乙醇，冷却析晶，得淡黄色针状结晶（Diludine）。
方法二：（硝苯地平的合成）

硝基苯甲醛、乙酰乙酸乙酯、碳酸氢铵、甲醇，油浴缓慢加热，使气泡平稳逸出，碳酸氢铵消失后再回流0.5小时，冰水冷却析晶，得黄色结晶性粉末（硝苯地平）

【实验分组】

2人/组
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