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　　本教材与邢文卫和陈艾霞编写的中等职业学校规划教材 《分析 化 学》（第 二 版）配 套 使

用，共分九章，主要介绍分析化学实验 室 的 基 础 知 识、分 析 天 平、滴 定 分 析 仪 器 和 基 本 操

作、酸碱滴定法、配位滴定法、氧化还原滴定法、沉淀滴定法、称量分析法、分析化学综合

实验等，涉及５２个 实 验。书 后 附 有 分 析 化 学 实 验 常 用 的 数 据 表。本 书 还 配 有 相 应 的 实 验

报告。
本教材符合中等职业教育的特点，理论以 必 需 和 够 用 为 度，内 容 简 明 扼 要，通 俗 易 懂，

实践性强，充分体现了以能力为本的教学特点。
本教材是中等职业学校工业分析与检验专业的必修课教材，可作为中等职业学校、技工

学校有关专业的教学用书，还可作为职业培训考证教材，也可用作厂矿企业分析化验人员及

技术管理人员的参考书。
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为适应２１世纪中等职业教育的需求，根据 “全国中等职业教育化工类专业教材建设会

议”的有关精神，在认真研讨化工类职业教育发展要求和运用对象的基础上，提出教材应体

现以应用为目的，以必需、够用为度，以讲清概念、强化应用为重点；体现教材的好讲、易

学的原则；突出以能力为本的思想，加强实践教学环节的训练；内容突出应用性、先进性、
创新性、实用性，努力贯彻国家标准，使学生顶岗实习及就业与企业 “零距离”对接。

本教材的编写，旨在更好地适应现阶段的学生水平，在满足社会、企业对学生的最低理

论要求的基础上，强化实验技能的训练，对实验原理只做简单的了解，强化了实用性部分。
本教材在编写中力求体现以下特点：

１难度适中。降低理论难度，测定的数据要求能用公式计算出结果，公式采用与国家

标准相一致的法定计量单位，简单、易学。

２力求实用。标准溶液的配制与标定、物质含量的测定以及结果的精密度和准确度的

要求，与国家标准相统一，这样便于学生走出校门与企业快速接轨。

３便于教学。注重实用性、新颖性，尽可能多地选择生活中常见的物质如食品、药品

等物质的测定。同时还选择了一些内容丰富、趣味性强的阅读材料，既是对教材内 容 的 补

充，又可以提高学生的学习兴趣。本教材配有相应的实验报告，对于常用的四大滴定方法所

涉及的实验和化学分析综合实验给出了统一的实验报告格式，便于各学校根据实际情况选用

不同的实验。
本教材的内容与邢文卫和陈艾霞 编 写 的 中 等 职 业 学 校 规 划 教 材 《分 析 化 学》（第 二 版）

相配套，为满足不同专业的教学需要，增添了一些新知识和新技能。各学校可根据需要选用

教学内容，以体现灵活性。
本教材可用作中等职业学校工业分析与检验专业的实验教材，也可作为从事检验工作的

人员备考分析工等级证书的自学和培训用书。
本教材由陈艾霞主编，陈斌主审。全书共分九章。第一章和第八章由杨丽香编写；第二

章由聂海艳编写；绪论、第三至七章和第九章由陈艾霞编写；全书由陈艾霞统稿。
本教材在编写过程中得到化学工业出版社及江西省化学工业学校、广东省石油化工职业

技术学校、本溪市化学工业学校领导和同行们的大力支持与帮助，文字和图表的录入得到

陈赟雯、徐俊艳、郑菁、俞继梅、刘佳丽的倾力相助，在此对为本书编写提供帮助的朋友们

深表谢忱。
由于编者水平有限，书中难免有疏漏和不妥之处，恳请同行与读者提出批评指正。
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书书书

绪　　论

一、分析化学实验课的性质

分析化学实验是工业分析专业的一门重要专业技术基础课，具有很强的实践性 和 应 用

性。分析化学实验课的任务是使学生加深对分析化学基本理论的理解，掌握分析化学实验的

基本操作，养成良好的实验习惯和实事求是的科学态度，训练学生掌握科学思维方式，提高

学生提出问题、分析问题和解决问题的能力。
通过分析化学实验课的学习和训练，要学会实验预习方法，形成良好的思维习惯；培养

独立的实验操作能力，能正确地处理实验数据和书写实验报告，具有一定的实验室管理知

识，为职业技能鉴定和就业奠定良好的基础。
分析化学是化工生产、农、林、水产、畜产品加工、食品加工、动植物生长发育过程中

以及科学研究工作中不可缺少的检测工具，常被称作国民经济的 “先行官”、工农业生产的

“眼睛”、科学研究的 “参谋”。应用性是分析化学实验课程的特点，可见该课程是一门与国

民经济紧密相连并为国民经济服务的重要课程。
中等职业技术学校工业分析专业培养的是具有高尚职业道德、掌握一定的专业理论知识

和实践技能、具有实验室管理知识的高技能人才。因此，只有牢固地掌握本专业的基础理论

知识和专业技能，热爱专业，勤奋学习，刻苦训练，才能成为品质优秀、作风踏实、技能过

硬的分析专业人才。
二、分析化学实验课的基本内容

分析化学实验课着重在于用化学分析的方法对物质进行定量分析，在已有无机化学的基

本理论和技能基础上，逐步学习分析化学实验室的基础知识、分析天平、滴定分析仪器基本

操作、酸碱滴定法、配位滴定法、氧化还原滴定法、沉淀滴定法、称量分析法及各类分析法

中的典型实验实例。
本教材内容中的设计性实验，旨在使学生能够利用学过的分析化学知识解决生产生活中

的实际问题，提高知识的运用能力和分析问题、解决问题的能力；实训主要是化学分析综合

实验，旨在使学生能全面利用所学的分析知识和技能，对同一样品采用不同的分析方法进行

测定，比较各种分析方法的优缺点，独立完成无机产品全分析的任务，使所学的化学分析理

论、技能得到进一步的巩固和强化。
三、分析化学实验课的学习方法

分析化学实验课是实验技术课，实践性很强，着重培养学习者的动手能力。在学习过程

中，要注意操作的规范性。通过实验，提高分析化学操作技能。在课前做好预习，联系已学

知识和技能，明确学习的重点及难点，注意实验安全操作，巩固实验相关理论知识和操作技

能。在实验中，认真记录每一原始数据。实验结束后，认真做好实验报告，思考总结实验成

败经验，不断提高自己的认知水平。
通过分析化学实验操作技术，提高学习者分析判断和解决问题的能力，同时也培养其科

学的态度和严谨的工作作风，养成良好的化验室工作习惯。



第一章　分析化学实验的基本知识

【学习目标】

１了解分析化学实验的任务和要求；

２了解分析实验室规则及安全知识；

３掌握实验数据的记录和处理方法；

４了解分析实验室用水的相关知识；

５了解化学试剂的相关知识；

６掌握实验室常用溶液的配制方法。

第一节　分析化学实验的任务和要求

一、分析化学实验的任务

分析化学实验是工业分析专业的一门重要专业技术基础课，具有很强的实践性 和 应 用

性，是分析化学课程的重要组成部分。它所承担的教学任务为：
（１）通过本课程实验，可以使学生巩固和加深对分析化学基本理论的理解，正确、熟练

地掌握分析化学实验的基本操作技能。
（２）建立 准 确 的 “量”、“误 差”和 “有 效 数 字”的 概 念，学 会 正 确 记 录 和 处 理 实 验

数据。
（３）培养学生实事求是的科学态度和严谨、细致的工作作风，提高观察与动手能力、分

析和解决问题的能力、创新思维和创新实践的能力，培养团结协作的良好品格。
（４）为学习后续专业课和将来走上工作岗位奠定良好的基础。
二、分析化学实验的要求

实验过程是学生手脑并用的实践过程。为充分利用课堂的有效时间，提高课堂的学习效

率，提出以下要求。
（１）做好实验预习。本 课 程 的 技 能 目 标 直 接 与 职 业 技 能 鉴 定 和 分 析 工 作 岗 位 应 用 接

轨，应用性 很 强。因 此，要 学 好 分 析 化 学，必 须 高 度 重 视 实 验 课 的 学 习 和 训 练，否 则，
将不能胜任今后 分 析 岗 位 的 工 作。要 按 要 求 做 好 每 一 次 的 实 验，实 验 前 的 预 习 是 关 键。
预习过程是 “知其然，知其所以 然”的 必 要 思 考；是 克 服 实 验 中 “照 方 抓 药”现 象 的 良

医；是打有把握之仗 的 战 前 准 备。学 生 在 实 验 前 一 定 要 在 听 课 和 复 习 的 基 础 上，认 真 阅

读实验教材，明确实验目的，领会实验原理，熟 悉 实 验 方 法 和 实 验 步 骤，明 确 注 意 事 项，
写好预习报告。

（２）实验过程中，要做到手脑并用，认真操作，仔细观察，积极思考，灵活运用所学知

识解决实验过程中出现的各种问题。注意不断修正自己的操作，使实验操作规范化，提高实

验技能。同时，要积极思考每一步实验操作的目的，要知其然，也要知其所以然。注意理论

联系实际，克服只是 “照方配药”的不良学习习惯。



（３）认真做好实验记录，完成实验报告。在实验中要随时记录实验数据和实验现象，要

保证实验记录真实可靠。要及时进行整理、计算和分析。要根据实验具体情况，及时判断是

否要增加平行测定次数或实验是否需要重做。实验记录要求字迹清晰，内容完整。注意不断

提高实验报告书写的质量，并要求将实验中的思考题、对实验结果的分析及体会一并写入实

验报告中。认真完成实验报告，按时交给指导老师批阅。
（４）严格遵守操作规程，理解实验注意事项。在使用不熟悉的仪器和试剂之前，应查阅

有关书籍或请教指导老师，不要随意进行实验，以免损坏仪器、浪费试剂，使实验失败，更

重要的是要预防发生意外事故。
（５）严格遵守实验室规则，保持实验室内整洁、安 静，实 验 台 上 清 洁、有 序。树 立 节

约、环保、公德意识，废液要按规定处理或排放，尤其要注意安全。
（６）实验结束后要仔细清理和洗涤实验所用的仪器，做好实验室卫生，关闭气路、水阀

和电源。
（７）实验能力是长时间实验室训练结果的综合表现，不能急于求成，学习要经 得 起 失

败，失败并不可怕，重要的是善于总结实验中的成败，树立信心，不断进取。只要努力就会

进步，只有不断进步才会成功。

阅读材料

分析化学及其发展
分析化学是以化学基本理论和实验技术为基 础，并 吸 收 物 理、生 物、统 计、计 算 机、自 动 化 等 方 面 的 知 识 以

充实本身的内容，从而解决科学、技术所提出的各种分 析 问 题 的 学 科。分 析 化 学 有 极 高 的 实 用 价 值，对 人 类 的 物

质文明做出了重要贡献。

古代冶炼、酿造等工艺的高度发展，都是与鉴定、分析、制 作 过 程 的 控 制 等 手 段 密 切 联 系 在 一 起 的。在 东 西

方兴起的炼丹术、炼金术等都可视为分析化学的前驱。

公元前３０００年，埃及人已经掌握了一些称量的技术。最早出现的分析用仪器当属等臂天平，它在公元前１３００

年的《莎草纸卷》 上已有记载。巴比伦的祭司所保管的石制标准砝码（约 公 元 前２６００） 尚 存 于 世。不 过 等 臂 天 平

用于化学分析，当始于中世纪的烤钵试金法中。

公元前４世纪已使用试金石以鉴定金的成色。公元前３世 纪，阿 基 米 德 在 解 决 叙 拉 古 王 喜 朗 二 世 的 金 冕 的 纯

度问题时，即利用了金、银密度之差，这是无损伤分析的先驱。

公元６０年左右，老普林尼将五倍子浸液涂在莎草纸上，用以检出硫酸铜的掺杂物铁，这 是 最 早 使 用 的 有 机 试

剂，也是最早的试纸。迟至１７５１年，埃勒尔·冯·布罗克豪森用同一方法检出血渣（经灰化） 中的含铁量。

火试金法是一种古老的分析方法。远在公元前１３世纪，巴比伦王致 书 埃 及 法 老 阿 门 菲 斯 四 世 称：“陛 下 送 来

之金经入炉后，重量减轻⋯⋯”，这说明３０００多年前人们已 知 道 “真 金 不 怕 火 炼” 这 一 事 实。 法 国 菲 利 普 六 世 曾

规定黄金检验的步骤，其中提出对所使用天平的构造要 求 和 使 用 方 法，如 天 平 不 应 置 于 受 风 吹 或 寒 冷 之 处，使 用

者的呼吸不得影响天平的称量等。

１８世纪的瑞典化学家贝格曼可称为无机定性、定量分析的 奠 基 人。他 最 先 提 出 金 属 元 素 除 金 属 态 外，也 可 以

其他形式分离析出和称量，特别是以水中难溶的形式，这是重量分析中湿法的起源。

１８世纪分析化学的代表人物首推贝采利乌斯。他引入了一 些 新 试 剂 和 一 些 新 技 巧，并 使 用 无 灰 滤 纸、低 灰 分

滤纸和洗涤瓶。他是第一位把原子量测得比较精确的化学家。

１９世纪分析化学的杰出人物之一是弗雷 泽 纽 斯。 他 创 立 一 所 分 析 化 学 专 业 学 校 （此 校 至 今 依 然 存 在），并 于

１８６２年创办德文的《分析化学》 杂志，由其后人继续任主编至今。他编写的《定性分析》、《定量分析》 两书曾 译

为多种文字，包括晚清时代出版的中译本，分别定名为《化学考质》 和《化学求数》。他将 定 性 分 析 的 阳 离 子 硫 化

氢系统修订为目前的五组，还注意到酸碱度对金属硫化 物 沉 淀 的 影 响。在 容 量 分 析 中，他 提 出 用 二 氯 化 锡 滴 定 三
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价铁至黄色消失。

“分析化学” 这一名称 创 自 玻 意 耳。１６６３年 玻 意 耳 报 道 了 用 植 物 色 素 作 酸 碱 指 示 剂，这 是 容 量 分 析 的 先 驱。

但真正的容量分析应归功于法国人盖·吕萨克。１８２４年盖·吕萨 克 发 表 漂 白 粉 中 有 效 氯 的 测 定，用 磺 化 靛 青 作 指

示剂，随后他用硫酸滴定草木灰，又用氯化钠滴定硝酸 银。这 三 项 工 作 分 别 代 表 氧 化 还 原 滴 定 法、酸 碱 滴 定 法 和

沉淀滴定法。配位滴定法创自李比希，他用银滴定氰离子。

另一位对容量分析做出卓越贡献的是德国人莫尔，他设 计 的 可 盛 强 碱 溶 液 的 滴 定 管 至 今 仍 在 沿 用。他 推 荐 草

酸作碱量法的基准物质，硫酸亚铁铵（也称莫尔盐） 作氧化还原滴定法的基准物质。

理想的化学分析方法应该具有这样一些特点：选择性 最 高，这 样 就 可 以 减 轻 或 省 略 分 离 步 骤；精 密 度 和 准 确

度高；灵敏度高，从而可检定和测定少量或痕量组分；测 定 范 围 广，大 量 组 分 和 痕 量 组 分 均 能 测 定；能 测 定 的 元

素种类和物种最多；方法简便、经济实惠。但汇集所有 优 点 于 一 法 是 办 不 到 的。例 如，在 重 量 分 析 中，如 要 提 高

准确度，则需要延长分析时间。因为化学法计算原子量要求准确到十万分之一，所以最费时间。

分析方法要力求简便，在不损失所要求的准确度和精度的前提下，这就意味着节省 时 间、人 力 和 费 用。例 如，

金店收购金首饰时，是将其在试金石板上划一道（科 学 名 称 是“条 纹”），然 后 从 条 纹 的 颜 色 来 决 定 金 的 成 色。这

种条纹法在矿物鉴定中仍然采用。

近年来分析化学中的新技术有激光在分析化学 中 的 应 用、流 动 注 射 法、场 流 分 级 等。目 前，场 流 分 级 法 已 成

功地用于有机大分子（如血球、高聚物等） 之分级，可以预期它在无机物分离方面也将得到应用。

加强对高灵敏度和高选择性试剂的研究，对于掩蔽、解 蔽 和 分 离、富 集 方 法 的 研 究，以 及 元 素 存 在 状 态 的 测

定（与环境分析和地球化学的关系至为密切） 都是分析化学研究重要的课题。

第二节　分析实验室规则及安全知识

一、实验室规则

（１）学生一般要提前到实验室，离开实验室须经实验老师允许。
（２）认真遵守实验室各项规章制度，仔细操作，并保持肃静。
（３）实验前应清点仪器。实验过程中若有破损，应及时填写报损单或申请更换。
（４）熟悉实验室内的气、水、电开关，实验中应防止中毒、触电、烧伤和着火。
（５）精密仪器在使用前要认真检查是否完好，严格按照规程操作。如发现故障，应立即

停止使用，并及时报告指导教师。
（６）实验室应保持室内整洁、有序。禁止将固体物、玻璃碎片等扔入水槽内，以免造成

下水道堵塞，此类物质以及废纸、废屑应放入垃圾箱或实验室规定存放的地方。废酸、废碱

应小心倒入废液缸，切勿倒入水槽内，以免腐蚀下水管。实验台上洒落的试剂要及时清理干

净。实验完毕要仔细洗手。
（７）值日生负责整理试剂瓶、试剂架，清洁实验台、通风橱、地面等，将垃圾倒在指定

位置。离开实验室前关好实验室的煤气、水、电源和门窗等。
二、实验室安全知识

在分析化学实验中，经常使用腐蚀性的、易燃的、易爆炸的或有毒的化学试剂，大量使

用易损的玻璃仪器和某些精密分析仪器及煤气、水、电等。为确保实验的正常进行和人身安

全，必须严格遵守实验室的安全规则。
（１）实验室内严禁饮食、吸烟，一切化学药 品 禁 止 入 口。实 验 完 毕 须 仔 细 洗 手。水、

电、煤气 灯 使 用 完 毕 后，应 立 即 关 闭。离 开 实 验 室 时，应 仔 细 检 查 水、电、煤 气、门、
窗 是 否 均 已 关 好。所 有 试 剂、试 样 均 应 有 标 签，绝 不 可 在 容 器 内 装 有 与 标 签 不 相 符 的

物 质。
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（２）使用电器设备时，应特别细心，切不可用湿润的手去开启电闸和电器开关。凡是漏

电的仪器不能使用，以免触电。
（３）试剂瓶磨口粘固无法打开时，可将瓶塞部分在实验台上轻轻磕撞，使其松动；或用

电吹风微微吹热瓶颈部分，使其膨胀；也可以在粘固的缝隙间滴加几滴渗透力强的液体 （如
乙酸乙酯、煤油、渗透剂ＯＴ、水和稀盐酸等），使内外层相互脱离。严禁用重物或大力敲

击，以防瓶体破裂。
（４）切割玻璃管、玻璃棒或装配拆卸玻璃仪器装置时，要垫布进行，防止玻璃制品突然

破裂而造成损伤。
（５）用浓酸、浓碱时要格外小心，切不可接触皮肤或衣物；取用挥发性的浓硝酸、浓盐

酸、浓氨水及浓硫酸、浓高氯酸，或操作有氰化氢、二氧化氮、硫化氢、三氧化硫、溴、氮

等有毒、有腐蚀性气体产生的步骤时，应在通风橱内进行；稀释浓硫酸，必须在烧杯等耐热

容器中进行，且一定要在不断搅拌下将浓硫酸缓缓注入水中，温度过高应先冷却降温后再继

续加入浓硫酸；配制氢氧化钠、氢氧化钾等浓溶液时，也必须使用耐热容器；中和浓酸、浓

碱，必须先稀释；夏天使用浓氨水时，应将氨水瓶在流水下冷却后，再开启瓶塞，以免浓氨

水溅出。
（６）使用四氯化碳、乙醚、苯、丙酮、三氯甲烷等有机 溶 剂 时，一 定 要 远 离 火 焰 和 热

源。使用完后将试剂瓶塞严，放在阴凉处保存。低沸点的有机溶剂不能直接在火焰 或 热 源

（煤气灯或电炉）上加热，而应在水浴上加热。
（７）使用汞盐、砷化物、氰化物等剧毒物品时应特别小心。氰化物不能接触酸，因作用

时产生剧毒的氰化氢 （ＨＣＮ）！氰化物废液应倒入碱性亚铁盐溶液中，使其转化为亚铁氰化

铁盐，然后作废液处理，严禁直接倒入下水道或废液缸中。
（８）如发生烫伤，先用流水冲洗，然后再在烫伤处抹上黄色的苦味酸溶液或烫伤软膏。

严重者应立即送医院治疗。
（９）使用酒精灯，切不可在明火状态下添加酒精；使用煤气灯，应先将空气调小，再开

启煤气开关点火，并调节好火焰。用后随时关闭。
（１０）实验室如发生火灾，应根据起火的原因进行针对性灭火。汽油、乙醚等有机溶剂

着火时，用沙土扑灭，此时绝对不能用水，否则反而会扩大燃烧面；导线或电器着火时，不

能用水或泡沫灭火器，而应首先切断电源，用四氯化碳灭火器灭火，并根据火情决定是否要

向消防部门报告。
三、事故的紧急处理

分析检验过程是通过 使 用 各 种 化 学 试 剂 和 相 关 仪 器 设 备 完 成 的。实 验 中 必 然 存 在 各

种潜在危险，此外，由 于 实 验 者 操 作 不 熟 练、粗 心 大 意 或 违 反 操 作 规 程 的 原 因，都 会 造

成意外事故发生。如 遇 意 外 事 故，要 立 刻 采 取 切 实 有 效 的 方 法 处 理，以 期 将 事 故 危 害 降

低到最小。

１起火

首先切断电源，关闭煤气阀门，快速移走附近的可燃物，以防止火势蔓延。再根据起火

原因和性质，采取适当方法灭火。例如，酒精等可溶性液体着火时，可用水灭火；汽油、乙

醚等有机溶剂着火时，用沙土灭火；导线或电器设备着火时，用四氯化碳灭火器灭火；衣物

着火时可用湿布在身上抽打灭火，或就地躺下滚动灭火。火势较猛，应视具体情况，选用适

当灭火器，并立即报警救援。
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２中毒

化学实验中使用的大部分化学试剂都是有毒的。毒物可以通过多种途径侵入人体，引起

中毒。一旦中毒，要立刻采取简单、有效的自救措施，力求在毒物被机体吸收前及时抢救，
使毒物对人体的伤害程度降到最低。例如，吸入对皮肤黏膜有刺激作用和腐蚀性作用的硫

酸、盐酸和硝酸，应立 即 用 大 量 水 冲 洗，再 用２％碳 酸 氢 钠 水 溶 液 冲 洗，最 后 再 用 清 水 冲

洗；氰化物或氢氰酸中毒要立刻脱离现场，进行人工呼吸、吸氧，或用亚硝酸异戊酯、亚硝

酸钠解毒；汞及其化合物中毒，早期要用饱和碳酸氢钠溶液洗胃或迅速灌服牛奶、蛋清、浓

茶或豆浆，并立即送医院治疗；砷及其化合物中毒，要立即脱离现场，灌服蛋清或牛奶，送

医院治疗；铅及其化合物中毒，用硫酸钠或硫酸镁灌肠，并送医院治疗；苯及其同系物、四

氯化碳、三氯甲烷等中毒后，要立即脱离现场，进行人工呼吸、输氧，送医院救治；氮氧化

物、硫化氢、二氧化硫、三氧化硫、一氧化碳和煤气、氯气等中毒，应立即离开现场，人工

呼吸、输氧，送医院救治。

３化学灼伤

化学灼伤是由于皮肤接触腐蚀性化学试剂所致。出现化学灼伤，要立即用大量水冲洗，
除去残留在灼伤处的化学物质，再用适当方法消毒，包扎后送医院救治。眼睛被化学药品灼

伤后，要立刻用流水缓慢冲洗。酸灼伤可用２％碳酸氢钠水溶液冲洗，碱灼伤可用４％硼酸

冲洗，然后送医院进行治疗。

４冻伤

分析实验中的冻伤大多是由于非正常使用液化气体或制冷设备，使冷冻剂泄漏 而 造 成

的。一旦出现冻伤，应 将 冻 伤 部 位 浸 入４０～４２℃的 温 水 中 浸 泡，或 用 温 暖 的 衣 物 等 包 裹，
使伤处缓慢升温。严重冻伤应送医院救治。

５玻璃割伤

先除去伤口上的 玻 璃 屑，再 用７５％的 酒 精 清 洗 伤 口，再 敷 上 止 血 药，并 用 纱 布 包 扎。
但要注意伤口切勿接触化学试剂。

６触电

应立即切断电源，必要时进行人工呼吸。

练习题
一、选择题

１下列有关用电操作正确的是 （　　）。

Ａ人体直接触及电器设备带电体

Ｂ用湿手接触电源

Ｃ使用超过电器设备额定电压的电源供电

Ｄ电器设备安装良好的外壳接地线

２若火灾现场空间狭窄且通风不良，不宜选用 （　　）灭火器灭火。

Ａ四氯化碳　　Ｂ泡沫　　Ｃ干粉　　Ｄ１２１１

３下列氧化物有剧毒的是 （　　）。

ＡＡｌ２Ｏ３　　ＢＡｓ２Ｏ３　　ＣＳｉＯ２　　ＤＺｎＯ

４在实验室中，皮肤溅上浓碱液，在用大量水冲洗后继而应用 （　　）冲洗。

Ａ５％硼酸　　Ｂ５％小苏打溶液　　Ｃ２％氢氧化钠溶液　　Ｄ２％硝酸

５ （　　）中毒是通过皮肤进入皮下组织，不一定立即引起表面的灼伤。
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Ａ接触　　Ｂ摄入　　Ｃ呼吸　　Ｄ腐蚀性

６下列关于废液处理错误的是 （　　）。

Ａ废酸液可用生石灰中和后排放

Ｂ废酸液用废碱液中和后排放

Ｃ少量的含氰废液可先用氢氧化钠溶液调节ｐＨ大于１０后再氧化

Ｄ大量的含氰废液可用酸化的方法处理

７发生Ｂ类火灾时，不可采取下面哪些方法？（　　）

Ａ铺黄砂　　Ｂ使用干冰　　Ｃ使用干粉灭火器　　Ｄ快速离开

８温度计不小心打碎后，散落了汞的地面不应 （　　）。

Ａ撒硫黄粉　　　　　　　　　　Ｂ撒漂白粉

Ｃ 洒１％碘＋５％碘化钾溶液 Ｄ 洒２０％氯化铁溶液

二、判断题

１应当根据仪器设备的功率、所需电源电压指标来配置合适的插头、插座、开关和保险丝，并接好地

线。（　　）

２分析实验室中产生的 “三废”，其处理原则是：有回收价值的应回收，不能回收的可直接排放。（　　）

第三节　实验数据的记录和处理

在分析化学实验中，真实记录实验原始数据，科学进行数据处理不但是一名分析工作者

应具备的职业素质，也是分析结果准确可靠的前提。

一、实验记录和报告

１实验记录

学生应有专门印制的编有页码的实验记录本，绝不允许将数据记在单面纸或小纸片上，
或记在书上、手掌上等。实验过程中各种测量数据及有关现象，应及时、准确地记录下来。
实验后写出实验报告。

记录实验数据时，要实事求是，切忌夹杂主观因素，绝不能随意拼凑或伪造数据。
记录实验中的测量数据时，应注意有效数字及其运算的正确表达，即记录到最末一位可

疑数字为止。用万分之一天平称量时，要求记录到００００１ｇ；常量滴定管及吸量管的读数，
应记录至００１ｍＬ。

记录中的文字叙述部分，应尽可能简明扼要；数据记录部分，应 先 设 计 一 定 的 表 格 形

式，这样更为清晰、规范，具有简明、便于比较等优点。
如果实验中发现数据记录有误，如测定错误、读数错误等，需要改动原始记录时，可将

要改动的数据用一横线画掉，并在其上方写出正确结果，还要注明改动原因。

２实验报告

实验完成后，应根据预习和实验中的现象与数据记录等，及时认真地撰写实验报告。分

析化学实验报告一般包括以下内容：
（１）实验编号及实验名称

（２）实验目的

（３）实验原理　简要地用文字和化学反应式说明。例如，对于滴定分析，通常应有标定

和滴定反应方程式、基准物质和指示剂的选择及适用的酸度范围、终点现象、标定和滴定的

计算公式等。对特殊仪器的实验装置，应画出实验装置图。
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（４）主要试剂和仪器　列出实验中所要使用的主要试剂和仪器，包括特殊仪器的型号及

标准滴定溶液的浓度。
（５）实验步骤　应简明扼要地写出实验步骤，可用箭头流程法表示。
（６）数据记录与处理　应用表格将实验数据表示出来。包括测定次数、数据平均值、平

均偏差、相对偏差、标准偏差、结果计算公式等。数据应使用法定计量单位。
（７）误差分析　分析误差产生的原因，写出实验中应注意的问题及改进意见。
（８）实验体会　包括对实验的感受、成功的经验、失败的总结。
（９）思考题　包括解答实验教材上的思考题和对实验中的现象、产生的误差等进行讨论

和分析，尽可能地结合分析化学中的有关理论，以提高自己分析问题、解决问题的能力，也

为以后的科学研究论文的撰写打下一定的基础。
二、实验数据的处理及分析结果的表达

在常规分析中，通常是一个试样平行测定三次，在不超过允许的相对误差范围内，取三

次测定结果的平均值。分析结果一般报告以下三项：
（１）测定次数；
（２）被测组分含量的平均值ｘ或中位值ｘｍ；

（３）平均偏差ｄ、相对平均偏差、标准偏差Ｓ、相对标准偏差ＲＳＤ等。
这些是分析化学实验中最常用的几种处理数据的表示方法。其中相对偏差是分析化学实

验中最常用的确定分析测定结果好坏的方法。
其他有关实验数据的统计学处理。例如，置信度与置信区间、是否存在显著性差异的检

验及对可疑值的取舍判断等可参考有关书籍和专著。

练习题
一、选择题

１测定某铁矿石中硫的含量，称取试样０２９５２ｇ，下列分析结果合理的是 （　　）。

Ａ３２％　　Ｂ３２４％　　Ｃ３２４２％　　Ｄ３２４２０％

２定量分析工作要求测定结果的误差 （　　）。

Ａ愈小愈好　　Ｂ等于０　　Ｃ没有要求　　Ｄ在允许误差范围内

３下列各数中，有效数字位数为四位的是 （　　）。

Ａ［Ｈ＋］＝００００３ｍｏｌ／Ｌ　　　　　　ＢｐＨ＝８８９

Ｃｃ（ＨＣｌ）＝０１００１ｍｏｌ／Ｌ Ｄ４０００ｍｇ／Ｌ

４在实际分析工作中，常用 （　　）来核验、评价分析结果的准确度。

Ａ标准物质和标准方法 Ｂ重复性和再现性

Ｃ精密度 Ｄ空白试验

二、判断题

１数据的运算应先修约再运算。（　　）

２在分析测定中，测定的精密度越高，则分析结果的准确度越高。（　　）

３原始记录可以先用草稿纸记录，再整齐地抄写在记录本上，但必须保证是真实的。（　　）

４在３５０％、２００５、００００６、６３２１０数据中的 “０”只是起定位作用。（　　）

５在记录原始数据的时候，如果发现数据 记 错，应 将 该 数 据 用 一 横 线 划 去，在 其 旁 边 另 写 更 正 数 据。

（　　）

６有效数字就是可以准确测定到的数字。（　　）

８ 分析化学实验与实训



第四节　分析实验室用水

一、蒸馏水的制备

在分析工作中，仪器的洗涤、样品的处理、溶液的配制都需要用水，根据实验任务和要

求，采用不同级别的蒸馏水。国家标准ＧＢ／Ｔ６６８２—９２中规定了实验室用水规格、技术指

标、制备方法和检验方法。
实验室用蒸馏水的制备方法很多，有蒸馏法、离子交换法、电渗析法、反渗透法等。不

同的制备方法，其水质也不同，但是制备蒸馏水的原料水必须是饮用水或比较纯净的水。下

面简要介绍几种制备蒸馏水的方法。

１蒸馏法

蒸馏法是利用水与杂质的沸点不同，将原料水用蒸馏装置加热成蒸汽，除去水中的不挥

发性杂质，再将水蒸气冷凝成水的一种方法。常用的蒸馏器的材质有玻璃、铜及石英等。该

法能除去水中的不挥发性杂质及微生物等，但不能除去易溶于水的气体。一次蒸馏所得的蒸

馏水仍含有微量的杂质，只能用于定性分析或一般工业分析。对于要求较高的分析操作实

验，必须采用多次蒸馏而得的高纯蒸馏水。蒸馏法的设备成本低，操作简 单，但 能 源 消 耗

大。值得注意的是，以生产中的废汽冷凝制得的 “蒸馏水”，由于含有较多杂质，因此不能

直接用于分析化学实验。

２离子交换法

离子交换法是将自来水通过内装有阳离子和阴离子交换树脂的离子交换柱，利用离子交

换树脂中的活性基团与水中的杂质离子的交换作用，以除去水中的杂质离子，实现净化水的

方法。用此法制备的蒸馏水又称去离子水。本方法去离子效果好，成本低，产量大，可以满

足工业生产上需要的高蒸馏水的要求，但设备及操作较复杂，不能除去水中非离子型杂质，
因而去离子水中常含有微量的有机物，且还有微量树脂溶解在去离子水中。使用中要注意它

们的影响。

３电渗析法

电渗析法是在离子交换技术的基础上发展起来的一种方法。它是在直流电场的作用下，
利用阴、阳离子交换膜对溶液中离子的选择性透过而使溶液中的溶质和溶剂分开，从而分离

出杂质，达到制备蒸馏水的目的。此法也不能除去非离子型杂质，制得的水水质较差，一般

只适合于要求不太高的分析工作。
另外，二级反渗透装置制备的蒸馏水已经能满足大多数实验的要求。
二、蒸馏水的类别

根据标准ＧＢ／Ｔ６６８２—９２，实验室用水可分三级。
（１）一级水　基本不含可溶性或胶态离子杂质及有机物。一般用二级水经过石英蒸馏设

备或离子交换混合床处理后，再经０２μｍ微孔滤膜过滤而制得。一级水用于有严格要求的

分析实验，如高效液相色谱分析等。
（２）二级水　一般含微量的无机、有机或胶态杂质。采用蒸馏、反渗透或去离子处理后

再经蒸馏等方法制备而得。主要用于无机痕量分析实验，如原子吸收光谱分析等。
（３）三级水　实验室中使用最普遍的蒸馏水。多采用蒸馏法制备，所以实验室常称其为

蒸馏水。目前大多改用离子交换法、电渗析法或反渗透法制备。三级水适用于一般化学分析

９第一章　分析化学实验的基本知识



实验。实验室用水规格见表１１。

表１１　分析实验室用水水质指标

水质指标 一级水 二级水 三级水

ｐＨ范围（２５℃）

电导率（２５℃）／（ｍＳ／ｍ） ≤
可氧化物质（以Ｏ计）／（ｍｇ／Ｌ） ≤
蒸发残渣［（１０５±２）℃］／（ｍｇ／Ｌ） ≤
吸光度（２５４ｎｍ，１ｃｍ光程） ≤
可溶性硅（以ＳｉＯ２ 计）／（ｍｇ／Ｌ） ≤

—

００１
—
—

０００１
００１

—

０１０
００８
１０
００１
００２

５０～７５
０５０
０４
２０
—
—

　　注：１由于在一、二级蒸馏水的纯度下，很难测定其真实的ｐＨ，因此只需测定三级水。

２一、二级水需用新制备的水 “在线”测定。

３由于在一级水的纯度下，很难测定可氧化物和蒸发残渣，故对其量不作规定，可用其他条件和制备方法来保证一

级水的质量。

三、蒸馏水的质量检验

分析化学实验用水一般符合ＧＢ／Ｔ６６８２—９２中的三级水标准即可。蒸馏水的水质检验，
有标准法和一般常用方法。对于一般分析工作用的蒸馏水，通常用物理检验法或化学检验法

检验合格，即可满足使用需要。现将主要检验项目分述如下。

１电导率

一般可使用电导仪测定蒸馏水的电导率。水的电导率越低，表示水中的离子越少，水的

纯度越高。测定方法为：将３００ｍＬ待测水注入烧杯中，插入洁净光亮的铂电极，用电导仪

测定其电导率，若测定值不大于０５０ｍＳ／ｍ，则符合三级水标准。

２ｐＨ范围

普通蒸馏水的ｐＨ应在５０～７５ （２５℃），可用精密ｐＨ试纸或酸碱指示剂检验 （甲基

红检验不显红色，溴百里酚蓝检验不显蓝色），但更准确的方法是用酸度计测定。

３阳离子 （Ｃａ２＋、Ｍｇ２＋）的检验

取１０ｍＬ水样，加入 氨 性 缓 冲 溶 液 （ｐＨ＝１０）２ｍＬ、５ｇ／Ｌ的 铬 黑Ｔ指 示 剂２滴，摇

匀。溶液若呈蓝色，则表示各种阳离子含量甚低，指标合格；若呈 紫 红 色，则 表 示 不 符 合

指标。

４Ｃｌ－的检验

取１０ｍＬ水样，加入数滴４ｍｏｌ／Ｌ的ＨＮＯ３，再加２～３滴１０ｇ／Ｌ的ＡｇＮＯ３ 溶液，摇匀

后未见浑浊，即为合格。
其他指标的测试方法可直接参见标准ＧＢ／Ｔ６６８２—９２。
四、化学检验用水的贮存及选用

蒸馏水均宜使用密闭的专用聚乙烯容器存放。三级水也可使用密闭的专用玻璃 容 器 存

放。在贮存期间，应严格保持纯净，防止污染。污染的主要来源是容器中可 溶 性 成 分 的 溶

解、空气中的ＣＯ２ 及其他污染物。故一级水不可贮存，应使用前临时制备；二、三级水可

适量制备，分别贮存于预先用同级水冲洗过的相应容器中。
蒸馏水制备不易，也较难保存，应根据实验中对水的质量要求选用适当级别的蒸馏水，

并注意尽量节约用水，养成良好的用水习惯。
在化学分析实验中，主要使用三级水，有时也需要将三级水加热煮沸后使用，特殊情况

下也使用二级水。在仪器分析实验中主要使用二级水，有的实验还需使用一级水。
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阅读材料

膜分离蒸馏水制备技术
水处理中最常用的膜分离方法有 电 渗 析、反 渗 透、超 过 滤 和 微 孔 膜 过 滤 等。 电 渗 析 是 利 用 离 子 交 换 膜 对 阴、

阳离子的选择透过性，以直流电场为推动力的膜分离方 法；而 反 渗 透、超 过 滤 和 微 孔 膜 过 滤 则 是 以 压 力 为 推 动 力

的膜分离方法。

膜分离方法具有无相态变化、分离时节省能源、可连续操作等优点。反渗透和电渗析在水处理中主要应用在初级

除盐和海水淡化中；微孔膜过滤可除去悬浮物（胶体、细菌）和各种微粒；超过滤主要用来除去水中的大分子和胶体。

１反渗透

只能透过溶剂而不能透过溶质的膜一般称为理想的 半 透 膜。当 把 溶 剂 和 溶 液 分 别 置 于 半 透 膜 的 两 侧 时，纯 溶

剂将自然穿过半透膜而自发地向溶液一侧流动，这种现象叫做渗透。当到达平衡时，两侧的液面便产生一 压 差Ｈ，

以抵消溶剂和溶液进一步流动的趋势，这时的压差Ｈ 称 为 渗 透 压 ［见 图１１（ａ）］。渗 透 压 的 大 小 取 决 于 溶 液 的 种

类、浓度和温度。反渗透是用足够的压力使溶液中的溶剂（一般常用水） 通过反渗透膜（或 称 半 透 膜），开 始 从 溶

液一侧向溶剂一侧流动，将溶剂分离出来，因为这个 过 程 和 自 然 渗 透 过 程 的 方 向 相 反， 故 称 反 渗 透 （ＲＯ）。根 据

各种物料的不同渗透压，就可以使用大于渗透压的反渗透方法达到分离的目的［见图１１（ｂ）］。反渗 透 的 对 象 主 要

是分离溶液中的离子，也可分离有机物、细菌、病毒和 热 源 等。分 离 过 程 不 需 加 热，具 有 耗 能 少、设 备 体 积 小 且

操作简单、适应性强、应用范围广等优点。其主要缺点是设备费用较高，有时膜会因预处理 水 质 不 良 而 发 生 堵 塞，

清洗也较麻烦。反渗透在水处理中应用日益扩大，已成为水处理技术的重要方法之一。

´¿

H

(a)  (b)  

��������yyyyyyyy������������yyyyyyyyyyyy
图１１　渗透和反渗透示意图

２超过滤

超过滤（ＵＦ） 简称超滤。一般用来分离相对分子质量大于５００的溶质，分离溶质的相对分子质 量 上 限 为５０万

左右，这一范围内的物质主要为大分子化合物和胶体。

超 过 滤 膜 具 有 不 对 称 多 孔 结 构 ， 孔 径 为３～５０ｎｍ， 粗 孔 甚 至 可 达１μｍ。 超 过 滤 膜 的 功 能 是 以 筛 分 机 理 为

主 。 常 用 的 超 过 滤 膜 商 品 品 种 分 为 能 截 留 相 对 分 子 质 量１００００、５００００、１０００００、２０００００和１００００００等 几 种

规 格 。

３微孔膜过滤

微孔膜过滤（ＭＦ） 使用高 分 子 材 料 制 成 的 多 孔 薄 膜， 孔 径 为００１～１０μｍ， 孔 隙 率 很 高， 膜 的 厚 度 为７５～

１８０μｍ。微孔膜能有效地去除比膜孔大的粒子和微生物， 不 能 去 除 无 机 溶 质、 热 源 和 胶 体。 膜 不 能 再 生， 常 用 于

液体和气体的精密过滤、细菌分离、高蒸馏水和高纯气体的过滤等。

练习题
一、选择题

１分析用水的质量要求中，不用进行检验的指标是 （　　）。
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Ａ阳离子　　Ｂ密度　　Ｃ电导率　　ＤｐＨ

２在分析化学实验室常用的去离子水中，加入１～２滴甲基橙指示剂，则应呈现 （　　）。

Ａ紫色　　Ｂ红色　　Ｃ黄色　　Ｄ无色

３三级分析用水可氧化物质的检验，所用氧化剂应为 （　　）。

Ａ重铬酸钾　　Ｂ氯化铁　　Ｃ高锰酸钾　　Ｄ碘单质

二、判断题

１水的电导率小于０５０ｍＳ／ｍ时，可满足一般化学分析的要求。（　　）

２配制ＮａＯＨ标准溶液时，所采用的蒸馏水应为去ＣＯ２ 的蒸馏水。（　　）

第五节　化学试剂

化学试剂是符合一定质量标准并满足一定纯度要求的化学药品，它是分析工作中必不可

少的因素。充分了解化学试剂的类别、性质、用途与安全使用方面的知识，将有助于提高分

析检验工作的质量。

一、化学试剂的分类和规格

化学试剂种类繁多，世界各地的分类分级标准也不统一。我国的化学试剂产品有国家标

准 （ＧＢ）、原化工部标准 （ＨＧ）、企业标准 （ＱＢ）三级。我国根据质量标准和用途的不同，
将化学试剂分为标准试剂、普通试剂、高纯试剂和专用试剂四大类。

１标准试剂

标准试剂是用来衡量其他物质化学量的标准物质。标准试剂的特点是主体成分含量高而

且准确可靠。标准试剂一般由大型试剂厂生产，并经过严格的国家标准检验。
容量分析中采用的标准试剂又称为基准试剂，它分为Ｃ级 （第一基准，主成分９９９８％～

１０００２％）和Ｄ级 （工作基准，主成分９９９５％～１０００５％）两级。其中Ｄ级基准试剂是滴

定分析中使用的标准物质，也可用于直接配制标准溶液，标签使用浅绿色。
常用的Ｄ级基准试剂见表１２。

表１２　常用的Ｄ级基准试剂

试　剂　名　称 国家标准代号 主　要　用　途

无水碳酸钠 ＧＢ１２５５—９０ 标定 ＨＣｌ、Ｈ２ＳＯ４ 溶液

邻苯二甲酸氢钾 ＧＢ１２５７—８９ 标定ＮａＯＨ、ＨＣｌＯ４ 溶液

氧化锌 ＧＢ１２６０—９０ 标定ＥＤＴＡ溶液

碳酸钙 ＧＢ１２５９６—９０ 标定ＥＤＴＡ溶液

乙二胺四乙酸二钠 ＧＢ１２５９３—９０ 标定金属离子溶液

氯化钠 ＧＢ１２５３—８９ 标定ＡｇＮＯ３ 溶液

硝酸银 ＧＢ１２５９５—９０ 标定卤化物及硫氰酸盐溶液

草酸钠 ＧＢ１２５４—９０ 标定ＫＭｎＯ４ 溶液

三氧化二砷 ＧＢ１２５６—９０ 标定Ｉ２ 溶液

重铬酸钾 ＧＢ１２５９—８９ 标定Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液

碘酸钾 ＧＢ１２５８—９０ 标定Ｎａ２Ｓ２Ｏ３、ＦｅＳＯ４ 溶液

溴酸钾 ＧＢ１２５９４—９０ 标定Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液

２普通试剂

普通试剂是分析化学实验中使用最多的通用试剂。普通试剂的级别及 其 适 用 范 围，见

表１３。

２１ 分析化学实验与实训



表１３　普通试剂的级别及适用范围

等级 纯度 英文符号 适用范围 标签颜色

一级 优级纯（保证试剂） ＧＲ 精密分析实验和科学研究工作 绿色

二级 分析纯 ＡＲ 一般分析实验和科学研究工作 红色

三级 化学纯 ＣＰ 一般分析工作 蓝色

四级 实验试剂 ＬＲ 一般化学实验和辅助试剂 棕色或其他颜色

生化试剂 生物染色剂（生化试剂） ＢＲ 生物化学及医用化学实验 咖啡色（玫瑰色）

化学试剂中，指示剂纯度往往不太明确。除少数标明 “分析纯”、“试剂四级”外，经常

只写明 “化学试剂”、“企业标准”或 “部颁暂行标准”等。

生物化学中使用的特殊试剂，纯度表示和化学中一般试剂的表示也不相同。

在一般分析工作中，通常要求使用分析纯试剂。

３高纯试剂

高纯试剂的主成分含量与优级纯试剂相当，其杂质含量很低 （控制在１０－６～１０－９范围

内），主要用于微量分析中试样的分解及试液的制备。高纯试剂属于通用试剂，目前我国仅

颁布了８种高纯试剂的国家标准，其他产品一般执行企业标准。各个生产厂家对高纯试剂的

称谓也不统一，例如有 “超纯”或 “特纯”等标记，使用时应予注意。

４专用试剂

专用试剂是指有特殊用途的试剂，其主成分含量高，杂质含量低。它主要用于特定的用

途，干扰杂质的成分只需要控制在不致产生明显干扰的限度以下。专用试剂种类繁多，如紫

外及红外实验的光谱纯试剂、色谱实验中的色谱纯试剂、气相色谱载体及固定液、液相色谱

填料、薄层色谱试剂、核磁共振试剂等。

分析工作者必须对化学试剂标准有一明确的认识，做到科学地存放和合理地使用化学试

剂，既不超规格造成浪费，又不随意降低规格而影响分析结果的准确度。

二、化学试剂的选用和注意事项

１化学试剂的选用

化学试剂的选用原则是在满足实验要求的前提下，尽量选择低级别的试剂，但是也不能

随意降低试剂级别而影响分析结果的准确度。试剂的选用应考虑以下情况：
（１）一般滴定分析常用的标准溶液，应采用分析纯试剂配制，Ｄ级基准试剂标定；而对

分析结果要求不高的实验，则可用优级纯甚至分析纯试剂代替基准试剂；仪器分析一般选择

优级纯、分析纯试剂或专用试剂；在痕量分析时，应选用高纯试剂。
（２）化学试剂的级别必须与相应的蒸馏水以及容器配合。例如，在精密分析实验中使用

的优级纯试剂，需要以二次蒸馏水或去离子水及硬质硼硅玻璃器皿或聚乙烯器皿与之配合，
才能符合实验要求。

（３）取用化学试剂，瓶塞应翻转倒置于洁净处，取后立即盖好以防试剂沾污或变质。
（４）取用固体试剂时，应先用干净滤纸将洗净的药勺擦干，取用后，立即洗净药勺。
（５）用吸管吸取试剂溶液，应事先将吸管洗净并干燥。绝不允许同一吸管未经洗净就插

入另一种试剂中使用。
（６）取出的试剂绝不允许再倒回原试剂瓶中。
（７）试剂瓶上必须有标签，并写明试剂名称、规格、配制日期、配制人等。书写标签最
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好用绘图墨汁，以防日久褪色；从试剂瓶中倒取试剂时要保护标签。

２化学试剂的保管

化学试剂保管不当会造成变质，引起分析误差，甚至造成事故。因此妥善、合理地保管

化学试剂是一项相当重要的工作。一般的化学试剂要保存在干燥、洁净、通风良好的贮藏室

中；注意远离火源，并防止水分、灰尘和其他物质的污染；注意试剂之间的相互影响引起的

变质。在保管化学试剂时，还要注意以下几点：
（１）一般试剂应保存在通风良好、干净、干燥的贮藏室，分类存放。例如，无机试剂可

按酸、碱、盐、氧化物、单质等分类；有机试剂一般常按官 能 团 排 列；指 示 剂 可 按 用 途 分

类；专用试剂可按测定对象分类。
（２）特殊试剂应采用特殊方法保存。例如，金属钠要保存在煤油中；白 磷 要 保 存 在 水

中等。
（３）固体试剂应保存在广口瓶中；液体试剂一般要保存在细口玻璃瓶中。
（４）见光易分解的试剂应盛在棕色瓶中并置于暗处存放。
（５）容易侵蚀玻璃而影响纯度的试剂应保存在塑料瓶或涂有石蜡的玻璃瓶中。
（６）盛碱液的瓶子要用橡皮塞，不能使用磨口塞。
（７）吸水性强和易被空气氧化的试剂，应该蜡封处理。
（８）易相互作用的试剂应分开存放。
（９）易燃、易爆的试剂应该与其他试剂分开，存放于阴凉通风、不受光照的地方。
（１０）剧毒试剂应有专人妥善保管，并严格领用手续，以免发生事故。
三、化学试剂效能的简易判断

化学试剂如果包装不良或保管不当、存放时间过长，由于自身的性质及 环 境 因 素 的 影

响，其纯度将会降低，甚至变质失效。因此，在使用化学试剂前应进行检查，以免给分析工

作造成不应有的失误。以下是化学试剂效能判断的一些简单、粗略的方法。

１根据颜色判断

许多化学试剂均有一定的颜色，如其颜色发生改变，往往会反映出品质的变化。例如，
化学试剂ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ是一种淡蓝色结晶，若晶体表面呈现黄色或棕色，则表明Ｆｅ２＋已

被空气氧化为Ｆｅ３＋。又如，化学试剂无水ＣｕＳＯ４ 为白色粉末，若其呈现蓝色，则表明已吸

收了水分。

２根据形态判断

某些化学试剂的质量变化，常常伴随着形态的改变。如一些晶体试剂可能因风化、脱水

或潮解变成粉末或糊状，甚至变成液体状态；一些液体试剂或溶液试剂也可能发生聚合等原

因变成固体。例如，ＭｇＣｌ２·６Ｈ２Ｏ很容易吸收空气中的水分并溶解在其中而变成溶液；甲

醛的水溶液在９℃以下或贮存过久则发生聚合形成白色的三聚甲醛沉淀。

３根据气体的产生判断

有些化学试剂变质后 产 生 气 体，因 此 通 常 可 以 从 有 无 气 味 和 气 泡 出 现 来 判 断 是 否 变

质。例如，无水ＦｅＣｌ３ 吸水后水解产生刺激性气体 ＨＣｌ；过氧化氢分解 后 瓶 的 内 壁 附 有 氧

气泡。

４根据定性分析实验判断

当通过化学试剂的外观不易判断其质量状况时，可通过定性分析实验的结果进 行 判 断

（参见有关定性分析教材内容）。
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阅读材料

实验室废弃物的处理
在化学实验过程中会产生各种废气、废液和废渣等 有 毒、有 害 的 废 弃 物，为 了 保 证 实 验 人 员 的 健 康，以 消 除

或减少其对环境的污染，应及时进行妥善处理，使之达到我国环境保护的有关排放规定。

１有毒废气的排放

实 验 室 排 出 少 量 有 毒 气 体 ， 允 许 直 接 排 到 室 外 ， 被 空 气 稀 释 。 根 据 有 关 规 定 ， 放 空 管 不 得 低 于 屋 顶３ｍ。

若 废 气 量 较 多 或 毒 性 较 大 ， 则 需 通 过 化 学 方 法 进 行 处 理 后 再 放 空 。 例 如 ，ＣＯ２、ＮＯ２、ＳＯ２、Ｃｌ２、Ｈ２Ｓ等 酸 性

废 气 可 用 碱 性 溶 液 吸 收 ；ＮＨ３ 等 碱 性 废 气 可 用 酸 性 溶 液 吸 收 ；ＣＯ可 先 点 燃 转 变 成 ＣＯ２ 后 再 用 碱 性 溶 液 吸

收 等 。

２有毒、有害废液和废渣的处理

有毒、有害的废液和废渣不可直接倒入垃圾堆，必须经过化学处理使其转化为无害物后再行排放。

含六价铬的化合物可加入还原剂（ＦｅＳＯ４、Ｎａ２Ｓ２Ｏ３） 使之还原为三价铬 后，再 加 入 碱 （ＮａＯＨ、Ｎａ２ＣＯ３） 调

ｐＨ为６～８，使之生成氢氧化铬沉淀除去。

氰化物可用硫代硫酸钠处理，使其生 成 毒 性 较 低 的 硫 氰 酸 盐；也 可 加 入 次 氯 酸 钠 使 氰 化 物 分 解 为ＣＯ２ 和 Ｎ２
而除去。

含硫、含磷的有机剧毒农药可先与氧化钙作用，再用碱液处理，使其迅速分解失去毒性。

硫酸二甲酯先用氨水再用漂白粉处理；苯胺可用盐酸或硫酸中和成盐。

含砷化合物的废液，加入ＦｅＳＯ４，并用ＮａＯＨ调ｐＨ至９，以便使砷化物生成亚砷酸钠或砷酸钠与氢氧化铁共

沉淀而除去。

汞可用硫黄处理生成无毒的 ＨｇＳ；含汞盐或其他重金属 离 子 的 废 液 中 加 入 硫 化 钠，便 可 生 成 难 溶 性 的 氢 氧 化

物、硫化物等，再将其深埋地下。

练习题
一、选择题

１分析纯试剂瓶标签的颜色为 （　　）。

Ａ金光红色　　Ｂ中蓝色　　Ｃ深绿色　　Ｄ玫瑰红色

２分析纯试剂瓶的标签为红色，其英文字母的缩写为 （　　）。

ＡＧＲ　　ＢＡＲ　　ＣＣＰ　　ＤＬＰ

３用原子吸收分光光度法测定高纯Ｚｎ中的Ｆｅ含量时，应当采用 （　　）的盐酸。

Ａ优级纯　　Ｂ分析纯　　Ｃ工业级　　Ｄ化学纯

４氧气通常灌装在 （　　）色的钢瓶中。

Ａ白　　Ｂ黑　　Ｃ深绿　　Ｄ天蓝

５下列不属于易燃液体贮存温度范围的是 （　　）。

Ａ２０℃　　Ｂ２５℃　　Ｃ２８℃　　Ｄ３０℃
二、判断题

１压缩气体钢瓶应避免日光或远离热源。（　　）

２在分析化学实验中常用化学纯的试剂。（　　）

３中华人民共和国强制性国家标准的代号是ＧＢ／Ｔ。（　　）

第六节　实验室常用溶液的配制

分析工作中常用到各种各样的试剂溶液，如常用的酸、碱、盐溶液，标准溶液，指示剂
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溶液，缓冲溶液，特殊试剂和制剂溶液等。
由于化学试剂的性质不同，对溶液组成浓度的准确度要求不同，所用溶剂不同 （虽然大

多数是水溶液，但也有用混合溶剂的，也有配成固态掺和物的），所以配制方法、操作要求

也各不相同。
一、一般溶液的配制

一般试剂溶液主要是指普通酸、碱、盐溶液。对这类溶液的组成浓度一般不需要十分准

确。因此，在配制操作时也不要求十分严格。一般可选用分析纯规格的化学试剂，所用水应

符合三级实验室用水标准。

１由固体试剂配制溶液

先算出配制一定浓度、体积溶液所需的固体试剂的质量。在台秤或分析天平上称出所需

量的固体试剂，于烧杯中先用适量水溶解，搅动，再稀释至所需的体积。试剂溶解时若有放

热现象 （或以加热促使溶解），应待溶液冷却后，再转入试剂瓶中。配好的溶液应马上贴好

标签，注明溶液的名称、浓度和配制日期。

２由液体试剂 （或浓溶液）配制溶液

先算出配制一定体积、浓度溶液所需的液体 （或浓溶液）的用量。用量筒量取所需的液

体 （或浓溶液），加到装有少量水的烧杯中，搅动均匀混合，再稀释至所需的体积。如果溶

液发热，需冷却至室温后，将溶液转移到试剂瓶中，贴上标签，备用。

３注意事项

（１）有一些易水解的盐，在配制溶液时，需加入适量酸，再用水或稀酸稀释。有些易被

氧化或还原的试剂，常在使用前临时配制；或采取措施，防止其被氧化或还原。
（２）易侵蚀或腐蚀玻璃的溶液，不能盛放在玻璃瓶内。如氟化物应保存在聚乙烯瓶中；

装强碱溶液的玻璃瓶应换成橡皮塞 （强碱溶液最好也盛于聚乙烯瓶中）。
（３）配制溶液时，要合理选择试剂的级别。不要超规格使用试剂，以免造成浪费；也不

要降低规格使用试剂，以免影响分析结果的准确度。
（４）经常并大量使用的溶液，可先配制成浓度为使用浓度１０倍的贮备液，需要时取贮

备液稀释１０倍即可。
二、标准溶液的配制

标准溶液是已确定其主体物质浓度或其他特性量值的溶液。分析化学实验中常用的标准

溶液主要有三类，即滴定分析用标准滴定溶液、仪器分析用标准溶液和ｐＨ测量用标准缓冲

溶液。
滴定分析用标准滴定溶液用于测定试样中的常量组分，其浓度值保留四位有效数字，其

不确定度为±０２％左右。通常有以下两种配制方法。

１直接法

用分析天平准确称取一定量的基准试剂，溶于适量的水中，再定量转移到容量瓶中，用

水稀释至刻度。根据称取试剂的质量和容量瓶的体积，计算它的准确浓度。这种方法比较简

单，但成本很高，不宜大量使用。
基准物质是纯度很高、组成一定、性质稳定的试剂，它相当于或 高 于 优 级 纯 试 剂 的 纯

度。基准物质可用于直接配制标准滴定溶液或用于标定溶液的浓度。作为基准试剂，应具备

下列条件：
（１）试剂的组成与其化学式完全相符；
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（２）试剂的纯度应足够高 （一般要求纯度在９９９％以上），而杂质的含量应低到不至于

影响分析的准确度；
（３）试剂在通常条件下应该稳定；
（４）试剂参加反应时，应按反应式定量进行，没有副反应。
基准试剂要预先按规定的方法 （参阅附录二）进行干燥恒重处理。

２标定法

实际上只有少数试剂符合基准试剂的要求，而且很多标准滴定溶液没有适用的标准物质

供直接配制 （例如 ＨＣｌ、ＮａＯＨ溶液等），而要用间接的方法，即标定法。在这种情况 下，
先用分析纯试剂配成接近所需浓度的溶液，然后用基准试剂或另一种已知准确浓度的标准溶

液来标定它的准确浓度。
配制这类标准滴定溶液时要注意以下几点：
（１）要选用符合实验要求的蒸馏水。配位滴定和沉淀滴定用的标准溶液对蒸馏水的质量

要求较高，一般应 高 于 三 级 水 的 指 标；其 他 标 准 滴 定 溶 液 通 常 使 用 三 级 水。配 制 ＮａＯＨ、

Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 等溶液时，要使用临时煮沸并快速冷却的蒸馏水。配制ＫＭｎＯ４ 溶液要煮沸１５ｍｉｎ
以上并放置一周 （以除去水中的还原性物质，使溶液比较稳定），过滤后再标定。

（２）当一溶液可用多种标准物质及指示剂进行标定时 （如ＥＤＴＡ溶液），原则上应使标

定时的实验条件与测定试样时相同或相近，以避免可能产生的系统误差。使用标准溶液时的

室温与标定时若有较大差别 （相差５℃以上），应重新标定或根据温差和水溶液的膨胀系数

进行浓度校正。总之，不能以为标准溶液一旦配成就可永远如初使用。
（３）标准溶液均应密闭存放，避免阳光直射甚至完全避光。由于水分蒸发，水珠凝于瓶

壁，使用前应将溶液摇匀。较稳定的标准滴定溶液的标定周期为１～２个月。溶液的标定周

期长短，除与溶质本身的性质有关外，还与配制方法、保存方法及实验室的环境有关。浓度

低于００１ｍｏｌ／Ｌ的标准滴定溶液不宜长期存放，应在临用前用较高浓度的标准滴定溶液进

行定量稀释。
（４）当对实验结果的准确度要求不是很高时，可用优级纯或分析纯试剂代替同种的基准

试剂进行标定。
三、常用指示剂溶液的配制

指示剂是一类颜色会发生变化的物质，其颜色变化的原因是由于溶液中某种性质的变化

而引起的，其作用是指示滴定终点的到达，以便确定是否应当停止滴定操作。根据引发指示

剂颜色变化的原因及其用途，一般常分为：酸碱指示剂、氧化还原指示剂、配 位 滴 定 指 示

剂、沉淀滴定指示剂等。
配制指示剂溶液时，需称取的指示剂量往往很少，这时可用分析天平称量，但只要读取

两位有效数字即可；要根据指示剂的性质，采用合适的溶剂，必要时还要加入适当 的 稳 定

剂，并注意其保存期；配好的指示剂一般贮存于棕色瓶中。
常用指示剂溶液的配制方法见附录五。
四、常用缓冲溶液的配制

缓冲溶液是一种能够抗御少量强酸 （或强碱）对溶液酸度 （或碱度）的影响，而保持溶

液ｐＨ基本不变的溶液。缓冲溶液可分为一般缓冲溶液和标准缓冲溶液两类。

１一般缓冲溶液

一般缓冲溶液多用于控制化学反应的酸度范围，主要由浓度较大的弱酸及其共轭碱、弱
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碱及其共轭酸组成。一般而言，对其ｐＨ的要求并不很严，但要求缓冲能力较大。
一般缓冲溶液的配制见附录四。

２标准缓冲溶液

用ｐＨ计测量溶液的ｐＨ时，必须先用ｐＨ标准缓冲溶液对仪器进行校准 （亦称定位）。

ｐＨ标准缓冲溶液是具有准确ｐＨ的专用缓冲溶液，要使用ｐＨ基准试剂进行配制。一

般实验室常用的６类标准缓冲物质是：四草酸钾、酒石酸氢钾、邻苯二甲酸氢钾、磷酸氢二

钠磷酸二氢钾、四硼酸钠和氢氧化钙。标准缓冲溶液的ｐＨ随温度变化而改变，见表１４。

表１４　标准缓冲溶液在不同温度下的ｐＨ

试剂［浓度／（ｍｏｌ／Ｌ）］
温　　度／℃

１０ １５ ２０ ２５ ３０ ３５

四草酸钾（００５） １６７ １６７ １６８ １６８ １６８ １６９
酒石酸氢钾（饱和） ３５６ ３５５ ３５５
邻苯二甲酸氢钾（００５） ４００ ４００ ４００ ４００ ４０１ ４０２
磷酸氢二钠（００２５）磷酸二氢钾（０２５） ６９２ ６９０ ６８８ ６８６ ６８５ ６８４
四硼酸钠（００１） ９３３ ９２８ ９２３ ９１８ ９１４ ９１１
氢氧化钙（饱和） １３０１ １２８２ １２６４ １２４６ １２２９ １２１３

国家标准 《ｐＨ测量用缓冲溶液制备方法》（ＧＢ１１０７６—８９）中规定的６种缓冲溶液的

配制方法见附录四。
配制上述６种标准缓冲溶液可用优级纯或分析纯试剂，所用蒸馏水的电导率应 不 大 于

００２ｍＳ／ｍ，最好使用二次蒸馏水或新制备的去离子水配制。配制碱性溶液所用的蒸馏水应

预先煮沸１５ｍｉｎ以上，以除去其中的ＣＯ２。配好的ｐＨ标准缓冲溶液应贮存在玻璃试剂瓶或

聚乙烯试剂瓶中，硼酸盐和氢氧化钙标准缓冲溶液存放时应防止空气中的ＣＯ２ 进入。缓冲

溶液一般可保存２～３个月，若发现浑浊、沉淀或发霉现象，则不能继续使用。
有的ｐＨ基准试剂有小包装产品，使用很方便，不需要进行干燥和称量，直接将袋内的

试剂全部溶解并稀释至一定体积 （一般为２５０ｍＬ）即可使用。

五、常用试纸的制备

试纸是用滤纸浸渍了指示剂或液体试剂制成的。在检验分析中经常使用试纸来 代 替 试

剂，用来定性检验一些溶液的性质或某些物质是否存在，操作简单，使用方便。通常使用的

试纸有酸碱试纸和特性试纸两大类。

１酸碱试纸

（１）ｐＨ试纸　国产ｐＨ试纸分为广泛ｐＨ试纸和精密ｐＨ试纸两种。广泛ｐＨ试纸按变

色范围分为１～１０、１～１２、１～１４、９～１４四种，最常用的是１～１４的ｐＨ 试纸。精密ｐＨ
试纸按变色范围分类更多，如变色范围在２７～４７、３８～５４、５４～７０、６８～８４、８２
～１００、９５～１３０等。精密ｐＨ试纸测定的ｐＨ，其变化值小于１，很容易受空气中酸碱性

气体的影响，不易保存。
（２）石蕊试纸　石蕊试纸分红色和蓝色两种。酸性溶液使蓝色石蕊试纸变红，碱性溶液

使红色石蕊试纸变蓝。
（３）其他酸碱试纸

① 酚酞试纸。白色，遇碱性介质变红。

② 苯胺黄试纸。黄色，遇酸性介质变红。
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③ 中性红试纸。有黄色和红色两种。黄色中性红试纸遇碱性介质变红，遇强酸性介质

变蓝；红色中性红试纸遇碱性介质变黄，遇强酸性介质变蓝。

２特性试纸

（１）碘化钾淀粉试纸　将２５ｇ可溶性淀粉加２５ｍＬ水搅匀，倾入２２５ｍＬ沸水中，再

加１ｇＫＩ和１ｇＮａ２ＣＯ３，用水稀释成５００ｍＬ。将滤纸浸入浸渍，取出在阴凉处晾干成白色，
剪成条状 贮 存 于 棕 色 瓶 中 备 用。碘 化 钾淀 粉 试 纸 用 来 检 验Ｃｌ２、Ｂｒ２、ＮＯ２、Ｏ２、ＨＣｌＯ、

Ｈ２Ｏ２ 等氧化剂，它们可使试纸变蓝。
（２）醋酸铅试纸　将滤纸用１０％的Ｐｂ （Ａｃ）２ 溶液浸泡后，在无 Ｈ２Ｓ的环境中晾干后

贮存于棕色瓶中。醋酸铅试纸用来检验痕量 Ｈ２Ｓ是否存在。Ｈ２Ｓ气体与润湿的Ｐｂ（Ａｃ）２ 试

纸反应生成ＰｂＳ沉淀，沉淀呈黑褐色并有金属光泽，有时颜色较浅，但定有金属光泽为特

征。若溶液中Ｓ２－的浓度较小，加酸酸化逸出的 Ｈ２Ｓ太少，用此试纸就不易检出。
（３）硝酸银试纸　将滤纸放入２５％的ＡｇＮＯ３ 溶液中浸泡后，取出晾干，保存在棕色

瓶中备用。试纸为黄色，遇ＡｓＨ３ 有黑斑形成。

ＡｓＨ３＋６ＡｇＮＯ３＋３Ｈ２ →Ｏ ６Ａｇ（黑斑）＋６ＨＮＯ３＋Ｈ３ＡｓＯ３
（４）溴化汞试纸　称取１２５ｇ溴化汞，溶于２５ｍＬ乙醇 （９５％）。将无灰滤纸放入该溶

液中浸泡１ｈ，取出，于暗处晾干，贮存于棕色瓶中。

３试纸的使用

（１）ｐＨ试纸的使用　用镊子取一小块试纸放在干净的表面皿边缘上或滴板上。用玻璃

棒将待测溶液搅拌均匀，然后用棒端蘸少量溶液点在试纸中部，待试纸变色后与色阶板的标

准色阶比较，确定溶液的ｐＨ。
（２）石蕊试纸和酚酞试纸的使用　用镊子取一小块试纸放在干净的表面皿边缘上或滴板

上。用玻璃棒将待测溶液搅拌均匀，然后用棒端蘸少量溶液点在试纸中部，观察试纸颜色的

变化，确定溶液的酸碱性。
（３）碘化钾淀粉试纸的使用　将一小块试纸用蒸馏水润湿后，放在盛待测溶液的试管

口上，如有待测气体逸出，试纸则变色。必须注意不要使试纸直接接触待测物。
醋酸铅试纸和硝酸银试纸的用法与碘化钾淀粉试纸基本相同，区别是润湿后的试纸盖

在试管的口上。
使用试纸时，每次用一小块即可。取用时不要直接用手，以免手上沾有化学药品污染试

纸。从容器中取出所需试纸后要立即盖好容器，使剩余试纸不受空气中杂质的污染。切勿将

试纸直接投入被测溶液中，以免污染溶液。用过的试纸投入废物缸中。
六、常用洗涤液的种类、选用及配制

化学分析实验要求洗净的玻璃器皿应洁净透明，其内外壁能被水均匀地润湿而 不 挂 水

珠，可根据污垢的性质选用洗涤液进行洗涤。常见的几种洗涤液介绍如下。

１合成洗涤剂

用洗衣粉或洗洁精配制成一定浓度的溶液。一般的器皿都可以用它们洗涤，洗涤油脂类

污垢效果良好。

２铬酸洗液

铬酸洗液具有强酸性和氧化性，适用于洗涤无机物和一般油污。用铬酸洗液浸泡沾污的

容器一段时间，效果更好。
铬酸洗液的配制：在台秤上称取１０ｇ工业纯Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ （或Ｎａ２Ｃｒ２Ｏ７），置于５００ｍＬ烧
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杯中，先用少许水溶解，在不断搅动下，慢慢 注 入１８０ｍＬ浓 硫 酸 （工 业 纯），待 Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７
全部溶解并冷却后，将其保存于带磨口的试剂瓶中密闭，备用。

使用铬酸洗液应注意以下几点：
（１）由于六价铬和三价铬都有毒，大量使用会污染环境。凡是能够用其他洗涤剂进行洗

涤的仪器，都不要用铬酸洗液。在分析化学实验中，铬酸洗液只用于滴定管、容量瓶、移液

管的洗涤。
（２）用铬酸洗液洗涤前，凡能用毛刷洗刷的仪器必须先用自来水和毛刷洗刷，倾尽水，

以免洗液被稀释后降低洗涤效果。
（３）铬酸洗液用过后倒回原瓶中循环使用，当洗液由暗红色变为绿色时即已失效。
（４）铬酸洗液具有强腐蚀性，使用时特别注意不要溅在皮肤和衣服上。

３碱乙醇洗液

适用于洗涤铬酸洗液无效的各种油污及某些有机物。
配制：在１２０ｍＬ水中溶解１２０ｇ固体ＮａＯＨ，用９５％的乙醇稀释至１Ｌ。但凡浓度大的

碱液都能侵蚀玻璃，故不要加热和长期与玻璃器皿接触，通常贮存于塑料瓶中。

４盐酸乙醇溶液

适合于洗涤被染色的吸收池、比色管、吸量管等。使用时最好是将器皿在洗液中浸泡一

定时间，再用自来水冲洗。
将化学纯的盐酸和乙醇按１∶２的体积比进行混合而成。

５草酸洗液

主要用来洗涤 ＭｎＯ２ 和三价铁的沾污。
配制：将５～１０ｇＨ２Ｃ２Ｏ４ 溶于１００ｍＬ水中，再加少量浓盐酸。

６有机溶剂

如苯、汽油、乙醇、丙 酮、氯 仿 等 有 机 溶 剂，可 用 于 洗 涤 一 般 方 法 难 以 洗 去 的 少 量

有机物。用过的废液 经 蒸 馏 回 收 还 可 再 用。有 机 溶 剂 易 着 火，有 的 还 有 毒，使 用 时 应 注

意安全。
所有的洗涤剂用完排入下水道都会不同程度地污染环境，因此，凡能循环使用的洗涤剂

都应反复使用，不能循环使用的则应尽量减少用量。上述洗涤剂都可循环使用数次。

阅读材料

认识有毒化学品对人体的危害
随 着 社 会 的 发 展 ， 化 学 品 的 应 用 越 来 越 广 泛 ， 生 产 及 使 用 量 也 随 之 增 加 ， 因 而 生 活 于 现 代 社 会 的 人 类 都

有 可 能 通 过 不 同 途 径 ， 不 同 程 度 地 接 触 到 各 种 化 学 物 质 。 化 学 品 对 健 康 的 影 响 从 轻 微 的 皮 疹 到 一 些 急 、 慢 性

伤 害 甚 至 癌 症 ， 危 害 更 严 重 的 是 一 些 引 人 瞩 目 的 化 学 灾 害 性 事 故 ， 给 国 民 经 济 及 人 民 生 命 财 产 带 来 极 其 严 重

的 损 失 ， 因 此 了 解 化 学 物 质 对 人 体 危 害 的 基 本 知 识 ， 对 于 加 强 化 学 品 管 理 ， 防 止 中 毒 事 故 的 发 生 是 十 分 必

要 的 。

一、毒物进入人体的途径

毒物可经呼吸道、消化道和皮肤进入体内。在工业生 产 中，毒 物 主 要 经 呼 吸 道 和 皮 肤 进 入 体 内，也 可 经 消 化

道进入，但比较次要。

二、毒物对人体的危害

有毒物质对人体的危害主要为 引 起 中 毒。化 学 品 的 有 毒 作 用 可 分 为 以 下 临 床 类 型： 引 起 刺 激、 过 敏、 缺 氧、

昏迷和麻醉、全身中毒、致癌、致畸、致突变、肺尘埃沉着病。
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１刺激

刺激意味着身体同化学品接触已相当严重。一般受刺激的部位为皮肤、眼睛和呼吸系统。

（１） 皮肤　当某些化学品和皮肤接触时，化学品可 使 皮 肤 保 护 层 脱 落， 而 引 起 皮 肤 干 燥、 粗 糙、 疼 痛， 这 种

情况称作皮炎。许多化学品能引起皮炎。

（２） 眼睛　化学品和眼部接触导致的伤害轻至轻 微 的、暂 时 性 的 不 适，重 至 永 久 性 的 伤 残，伤 害 严 重 程 度 取

决于中毒的剂量和采取急救措施的快慢。

（３） 呼吸系统　雾状、气态、蒸气化学刺激物和上呼 吸 系 统 （鼻 和 咽 喉） 接 触 时， 会 导 致 火 辣 辣 的 感 觉， 这

一般是由可溶物（如氨水、甲醛、二氧化硫、酸、碱） 引 起 的， 它 们 易 被 鼻 咽 部 湿 润 的 表 面 所 吸 收。 处 理 这 些 化

学品必须小心对待，如在喷洒药物时，就要防止吸入这 些 蒸 气。一 些 刺 激 物 对 气 管 的 刺 激 可 引 起 气 管 炎，甚 至 严

重损害气管和肺组织，如二氧化硫、氯气、粉尘；一些化 学 物 质 将 会 渗 透 到 肺 泡 区，引 起 强 烈 的 刺 激。在 工 作 场

所一般不易检测这些化学物质，但它们能严重危害工人健 康。化 学 物 质 和 肺 组 织 反 应 马 上 或 几 个 小 时 后 便 引 起 肺

水肿。这种症状由强烈的刺激开始，随后会出现咳嗽、呼吸困难（气短）、缺氧以及 痰 多。例 如 二 氧 化 氮、臭 氧 以

及光气就会引起上述反应。

２过敏

接触某些化学品可引起过敏，开始接触时可能不会出 现 过 敏 症 状，然 而 长 时 间 的 暴 露 会 引 起 身 体 的 反 应。即

便是接触低浓度的化学物质也会产生过敏反应，皮肤和呼吸系统可能会受到过敏反应的影响。

（１） 皮肤　皮肤过敏是一种看似皮炎（皮疹或水 疱） 的 症 状，这 种 症 状 不 一 定 在 接 触 的 部 位 出 现，而 可 能 在

身体的其他部位出现。引起这种症状的化学品如环氧树脂、胺类硬化剂、偶氮染料、煤焦油衍生物和铬酸。

（２） 呼吸系统　呼吸系统对化学物质的过敏引起 职 业 性 哮 喘，这 种 症 状 的 反 应 常 包 括 咳 嗽 （特 别 是 夜 间） 以

及呼吸困难（如气喘和呼吸短促）。引起这种过敏反应的化学品有甲苯、聚氨酯、福尔马林。

３缺氧（窒息）

窒息涉及对身体组织氧化作用的干扰，这种症状分为三种：单纯窒息、血液窒息和细胞内窒息。

（１） 单纯窒息　这种情况是由于周围氧气被惰性 气 体 （如 氮 气、 二 氧 化 碳、 乙 烷、 氢 气 或 氦 气） 所 代 替， 而

使氧气量不足以维持生命的继续。一般情况下，空气中含氧２１％。如果空气中氧浓 度 降 到１７％以 下，机 体 组 织 的

供氧不足，就会引起头晕、恶心、调节功能紊乱等症状。这 种 情 况 一 般 发 生 在 空 间 有 限 的 工 作 场 所，缺 氧 严 重 时

导致昏迷，甚至死亡。

（２） 血液窒息　这种情况是由于化学物质直接影响机体传送氧的能力，典型的血液窒息 性 物 质 就 是 一 氧 化 碳。

空气中一氧化碳含量达到００５％时就会导致血液的携氧能力严重下降。

（３） 细胞内窒息　这种情况是由于化学物质直接 影 响 机 体 和 氧 结 合 的 能 力，如 氰 化 氢、硫 化 氢，这 些 物 质 影

响细胞和氧的结合能力，尽管血液中含氧充足。

４昏迷和麻醉

接触高浓度的某些化学品，如乙醇、丙 醇、 丙 酮、 丁 酮、 乙 炔、 烃 类、 乙 醚、 异 丙 醚 会 导 致 中 枢 神 经 抑 制。

这些化学品有类似醉酒的作用，一次大量接触可导致昏迷甚至死亡。而且也会导致一些人沉醉于这种麻醉品。

５ 全身中毒

人体是由许多系统组成的。全身中毒是指化学物质引起的 对 一 个 或 多 个 系 统 产 生 有 害 影 响 并 扩 展 到 全 身 的 现

象，这种作用不局限于身体的某一点或某一区域。有一些物质反复损害肝脏组织可能造成伤害 引 起 病 变 （肝 硬 化）

和降低肝脏的功能，例如溶剂酒精、四氯化碳、三氯乙 烯、氯 仿。不 少 生 产 性 毒 物 对 肾 有 毒 性，尤 以 重 金 属 和 卤

代烃最为突出，如汞、铅、铊、镉、四氯化碳、氯仿、六 氟 丙 烯、 二 氯 乙 烷、 溴 甲 烷、 溴 乙 烷、 碘 乙 烷 等。 长 期

接触一些有机溶剂引起疲劳、失眠、头痛、恶心，更严重 的 将 导 致 运 动 神 经 障 碍、 瘫 痪、 感 觉 神 经 障 碍。 神 经 末

梢不起作用与接触己烷、锰和铅有关，导致腕垂病；接触有机磷酸盐化合物如对硫磷可能导 致 神 经 系 统 失 去 功 能；

接触二硫化碳可引起精神紊乱（精神病）。接触一定的化学物质可能对生殖系统产生影响，导 致 男 性 不 育、怀 孕 妇

女流产，如二溴化乙烯、苯、氯丁二烯、铅、有机溶剂和二硫化碳。

６致癌

长期接触一定的化学物质可能引起细胞的无节制生 长，形 成 癌 性 肿 瘤。这 些 肿 瘤 可 能 在 第 一 次 接 触 这 些 物 质

以后许多年才表现出来，这一时期被称为潜伏期，一般 为４～４０年。造 成 职 业 肿 瘤 的 部 位 是 变 化 多 样 的，未 必 局

限于接触区域，如砷、石棉、铬、镍等物质可能导致 肺 癌； 鼻 腔 癌 和 鼻 窦 癌 是 由 铬、 镍、 木 材、 皮 革 粉 尘 等 引 起
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的；膀胱癌与接触联苯胺、萘胺、皮革粉尘等有关；皮肤 癌 与 接 触 砷、煤 焦 油 和 石 油 产 品 等 有 关；接 触 氯 乙 烯 单

体可引起肝癌；接触苯可引起再生障碍性贫血。

７致畸

接触化学物质可能对未出生胎儿造成危害，干扰 胎 儿 的 正 常 发 育。在 怀 孕 的 前 三 个 月，胎 儿 的 脑、心 脏、胳

膊和腿等重要器官正在发育，一些研究表明化学物质可 能 干 扰 正 常 的 细 胞 分 裂 过 程，如 麻 醉 性 气 体、水 银 和 有 机

溶剂，从而导致胎儿畸形。

８致突变

某些化学品对人工遗传基因的影响可能导致后代 发 生 异 常。实 验 结 果 表 明，８０％～８５％的 致 癌 化 学 物 质 对 后

代有影响。

９肺 尘

化学毒物引起的中毒往往是多器官、多系统的损害。如 常 见 毒 物 铅 可 引 起 神 经 系 统、消 化 系 统、造 血 系 统 及

肾脏损害；三硝基甲苯中毒可出现白内障、中毒性肝 病、贫 血、高 铁 血 红 蛋 白 血 症 等。同 一 种 毒 物 引 起 的 急 性 和

慢性中毒，其损害的器官及表现也可有很大差别。例如，苯 急 性 中 毒 主 要 表 现 为 对 中 枢 神 经 系 统 的 麻 醉 作 用，而

慢性中毒主要为造血系统的损害。这在有毒化学品对机 体 的 危 害 作 用 中 是 一 种 很 常 见 的 现 象。此 外，有 毒 化 学 品

对机体的危害尚取决于一系列因素和条件，如毒物本身的特性（化学结构、理化特性），毒 物 的 剂 量、浓 度 和 作 用

时间，毒物的联合作用，个体的敏感性等。总之，机体与有 毒 化 学 品 之 间 的 相 互 作 用 是 一 个 复 杂 的 过 程，中 毒 后

的表现千变万化。

练习题
一、选择题

１配制好的盐酸溶液贮存于 （　　）中。

Ａ棕色橡皮塞试剂瓶　　　　Ｂ白色橡皮塞试剂瓶

Ｃ白色磨口塞试剂瓶 Ｄ试剂瓶

２配制 ＨＣｌ标准溶液宜取的试剂规格是 （　　）。

ＡＡＲ　　ＢＧＲ　　ＣＬＲ　　ＤＣＰ

３下列不可以加快溶质溶解速度的办法是 （　　）。

Ａ研细　　Ｂ搅拌　　Ｃ加热　　Ｄ过滤

４制备的标准溶液浓度与规定浓度的相对误差不得大于 （　　）。

Ａ１％　　Ｂ２％　　Ｃ５％　　Ｄ１０％

５ （　　）时，溶液的定量转移所用到的烧杯、玻璃棒需以少量蒸馏水冲洗３～４次。

Ａ直接配制标准溶液 Ｂ配制缓冲溶液

Ｃ配制指示剂 Ｄ配制化学试剂

６下列基准物质的干燥条件正确的是 （　　）。

ＡＨ２Ｃ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ放在空的干燥器中　　ＢＮａＣｌ放在空的干燥器中

ＣＮａ２ＣＯ３ 放在１０５～１１０℃的电烘箱中 Ｄ邻苯二甲酸氢钾放在５００～６００℃的电烘箱中

７下列物质不能在烘箱中烘干的是 （　　）。

Ａ硼砂　　Ｂ碳酸钠　　Ｃ重铬酸钾　　Ｄ邻苯二甲酸氢钾

８关于制备Ｉ２ 标准溶液错误的说法是 （　　）。

Ａ由于碘的挥发性较大，故不宜以直接法制备标准溶液

Ｂ标定Ｉ２ 标准溶液的常用基准试剂是Ｎａ２Ｃ２Ｏ４
ＣＩ２ 应先溶解在浓ＫＩ溶液中，取用时再稀释至所需体积

Ｄ标定Ｉ２ 标准溶液的常用基准试剂是Ａｓ２Ｏ３
９ 基准物质具备的条件不应是 （　　）。

Ａ化学性质稳定　　　　　　　Ｂ必须有足够的纯度
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Ｃ最好具有较小的摩尔质量 Ｄ物质的组成与化学式相符合

１０不需贮存于棕色具塞试剂瓶中的标准溶液为 （　　）。

ＡＩ２　　ＢＮａ２Ｓ２Ｏ３　　ＣＨＣｌ　　ＤＡｇＮＯ３
１１标定盐酸标准溶液常用的基准物质有 （　　）。

Ａ无水碳酸钠　　Ｂ重铬酸钾　　Ｃ草酸钠　　Ｄ碳酸钙

１２滴定分析所用的指示剂是 （　　）。

Ａ本身具有颜色的辅助试剂

Ｂ利用本身颜色变化确定化学计量点的外加试剂

Ｃ本身无色的辅助试剂

Ｄ能与标准溶液起作用的外加试剂

１３配位滴定中常用的指示剂不包括 （　　）。

Ａ铬黑Ｔ、二甲酚橙　　　ＢＰＡＮ、酸性铬蓝Ｋ

Ｃ钙指示剂 Ｄ甲基橙

二、判断题

１配制硫酸、磷酸、硝酸、盐酸溶液时都应将酸注入水中。（　　）

２在实验室中浓碱溶液应贮存在聚乙烯塑料瓶中。（　　）

３常用的酸碱指示剂是一些有机弱酸或有机弱碱。（　　）

４缓冲溶液是由某一种弱酸或弱碱的共轭酸碱对组成的。（　　）
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第二章　分析天平和称量

分析天平是分析化学实验中不可缺少的重要的称量仪器。尤其是在定量分析工作中经常

要准确称量一些物质的质量，而称量的准确程度直接影响到测定结果的准确度。分析天平是

定量分析中最主要、最常用的衡量质量的仪器之一，正确熟练地使用分析天平进行称量，是

做好分析工作的基本保证。

第一节　分析天平的种类

【学习目标】

１了解分析天平的分类方法；

２了解分析天平的主要技术数据；

３掌握分析天平相对精度分级方法。

只有了解天平的种类、结构、特点，掌握分析天平的作用原理及称量方法，才能更好地

做好定量分析工作。天平有以下几种分类方法。

１按结构原理分类

按天平的结构原理，天平可分为机械式天平和电子天平两大类。
机械式天平是依据杠杆原理设计制造的。机械式天平又可分为等臂双盘天平和不等臂双

刀单盘天平，其中双盘天平又分为普通标牌和微分标牌两种，微分标牌天平带有光学读数装

置，又称电光天平。机械式天平按其加码器加码范围，可分为半机械加码 （半自动）和全部

机械加码 （全自动）天平。
电子天平是近几十年发展起来的先进天平，它是利用电磁力平衡原理设计而成的，根据

电磁力平衡原理直接称量。其特点是：性能稳定、操作简便、称量速度快、灵敏度高；能进

行自动校正、去皮及质量电信号输出。电子天平按精度可分为超微量电子天平、微量电子天

平、半微量电子天平和常量电子天平。

２按使用目的分类

根据使用目的，天平可分为通用天平和专用天平两大类。根据量值传递范畴，天平又可

分为标准天平和工作用天平两大类：凡直接用于检定传递砝码质量量值的天平均为标准天

平；其他的天平一律称为工作用天平。工作用天平又可分为分析天平和其他专用天平。根据

分度值的大小，分析天平又可分为常量 （０１ｍｇ）分析天平、半微量 （００１ｍｇ）分析天平、
微量 （０００１ｍｇ）分析天平等。

３按天平相对精度分类

（１）天平的主要技术指标

① 最大称量。最大称量又叫最大载荷，表示天平可称量的最大值，用 ｍａｘ表示。天平

的最大称量必须大于被称量物品的质量，如果称量物品的质量大于天平的最大称量值，可能



会损坏天平或影响天平的性能。在分析工作中常用的天平最大称量一般为１００～２００ｇ。

② 分度值。天平标尺一个分度相对应的质量叫检定标尺分度值，简称分度值，即天平

读数标尺能够读取的有实际意义的最小质量数，用ｅ表示。最大载荷为１００～２００ｇ的分析天

平其分度值一般为０１ｍｇ，即万分之一天平；最大载荷为２０～３０ｇ的分析天平其分度值一般

为００１ｍｇ，即十万分之一天平。
天平的最大载荷与分度值之比称为检定标尺分度数，用ｎ表示，ｎ＝ｍａｘ／ｅ。ｎ越大，天

平的准确度级别越高。
（２）天平的级别　《中华人民共和国国际计量检定规程》（ＪＪＧ９８—９０）规定，天平按其

检定标尺分度值ｅ和检定标尺分度数ｎ，划分为４个准确度级别：特种准确度级高精密天平

（符号为Ⅰ）；高准确度级精密天平 （符号为Ⅱ）；中准确度级商用天平 （符号为Ⅲ）；普通准

确度级普通天平 （符号为Ⅳ）。根据天平的最大称量 （ｍａｘ）与检定标尺分度值 （ｅ）之比，
又将Ⅰ级和Ⅱ级机械杠杆式天平细分为１０小级，列于表２１。Ⅰ１ 级天平相对精度最好，Ⅱ１０
级天平相对精度最差。

表２１　天平相对精度分级

准确度级别代号
相对精度（最大称量与检定

标尺分度值之比）
准确度级别代号

相对精度（最大称量与检定
标尺分度值之比）

Ⅰ１
Ⅰ２
Ⅰ３
Ⅰ４
Ⅰ５

１×１０７≤ｎ
５×１０６≤ｎ＜１×１０７

２×１０６≤ｎ＜５×１０６

１×１０６≤ｎ＜２×１０６

５×１０５≤ｎ＜１×１０６

Ⅰ６
Ⅰ７
Ⅱ８
Ⅱ９
Ⅱ１０

２×１０５≤ｎ＜５×１０５

１×１０５≤ｎ＜２×１０５

５×１０４≤ｎ＜１×１０５

２×１０４≤ｎ＜５×１０４

１×１０４≤ｎ＜２×１０４

按相对精度分级的特点是简单明了，只要知道天平的级别和分度值就可知道它的最大称

量；同样，知道了级别和最大称量也可算出分度值。

练习题
一、选择题

１下列不是电子天平的特点的是 （　　）。

Ａ性能稳定　　Ｂ灵敏度高　　Ｃ采用机械加码　　Ｄ操作简便

２按结构原理，天平可分为 （　　）。

Ａ全自动天平和半自动天平　　　　　Ｂ电子天平和机械天平

Ｃ电光分析天平和托盘天平 Ｄ等臂双盘天平和不等臂双刀单盘天平

３十万分之一天平的最大载荷为 （　　）。

Ａ２００～３００ｇ　　Ｂ１００～２００ｇ　　Ｃ１０～２０ｇ　　Ｄ２０～３０ｇ
二、判断题

１天平都是根据杠杆原理制造的。（　　）

２万分之一天平的分度值为００１ｍｇ。（　　）

３天平的最大称量就是天平所能称量的最大质量。（　　）

４天平检定标尺分度数越大，天平的准确度级别越高。（　　）

第二节　分析天平的构造

【学习目标】

１了解天平的结构；
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２了解天平的作用原理；

３掌握天平各部件的作用。

双盘电光天平分为半自动电光天平和全自动电光天平。二者称量原理相同，区别在于加

码的方式，半自动电光天平采用部分机械加码，全自动电光天平采用全部机械加码；二者的

最大载荷都为２００ｇ，分度值都是０１ｍｇ。
一、双盘半自动电光分析天平的构造

双盘半自动机械加码电光天平，其结构包括外框部 分、立 柱 部 分、横 梁 部 分、悬 挂 系

统、制动系统、光学读数系统、砝码与机械加码装置七大部分，如图２１所示。

１外框部分

外框部分包括框罩和底板。框罩为 木 制 框 架，镶 有 玻 璃，用 以 保 护 天 平，防 止 灰 尘、
潮湿、气流 等 外 界 条 件 对 天 平 的 影 响。天 平 前 门 可 升 降，供 安 装、清 洁、修 理 天 平 用，
但在称量时却不可以打开。取放称量 物 品 和 砝 码 时 要 用 两 侧 门，取 放 完 砝 码 和 称 量 物 品

后，两侧门应立即关 好。底 板 为 大 理 石 或 玻 璃 材 质，用 以 固 定 立 柱、天 平 脚 和 制 动 器 座

架。天平底板下有３个 脚，前 两 个 可 用 来 调 节 天 平 的 水 平 位 置，后 一 个 固 定 不 动，只 起

支撑作用。
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图２１　双盘半自动电光天平结构示意图

１—横梁；２—平衡砣；３—吊耳；４—指针；５—支点刀；６—框罩；７—圆形砝码；８—指数盘；

９—支刀销；１０—托翼；１１—阻尼内筒；１２—投影屏；１３—秤盘；１４—盘托；１５—螺旋脚；

１６—垫脚；１７—升降枢旋钮；１８—投影屏调节杆

２立柱部分

立柱是金属材质的空心圆柱，固定在天平底板上。天平制动器的升降枢通过立柱空心孔

带动能升降的托梁架，关闭天平时托住天平梁，使刀口脱离接触，减少对刀口的磨损。立柱

上方嵌有玛瑙平板 （中刀垫），开启天平时与支点刀口接触。立柱上还装有阻尼器支架和气
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泡水准器。阻尼器支架装于立柱的中上部，用于固定两个阻尼外筒；气泡水准器装于立柱后

面的阻尼器支架上，用于指示天平的水平位置。

３横梁部分

横梁部分是分析天平的主要部件。横梁部分由横梁、刀子、感量 砣 （感 量 调 节 螺 丝）、
平衡砣 （平衡调节螺丝）、指针和微分标尺组成。

横梁上装有３个三棱柱形的玛瑙刀，通过刀盒固定在横梁上。中间为支 点 刀 （中 刀），
刀刃向下，架在立柱顶端的中刀垫上。左右为承重刀 （边刀），刀刃向上，分别镶嵌在可调

整的边刀盒上。两承重刀等距离地排列在支点刀两侧，三把刀刀口的棱边互相平行并在同一

水平面上。刀刃要求锋利，无崩缺，使其不受外力冲击和减少磨损。如果刀 口 变 钝 或 有 崩

缺，将影响天平称量的灵敏度和准确度，所以要特别注意保护天平刀刃。
横梁下部中央有指针，指针下端装有微分标牌，经光学系统放大后成像于投影屏上。
横梁上还有感量调节螺丝，可以上下移动，用以调节横梁重心的位置，以调节天平的灵

敏度。
横梁左右对称的孔内装有平衡调节螺丝，用于调节天平空载时的平衡位置 （即零点）。

４悬挂系统

悬挂系统由吊耳、阻尼器和秤盘组成。吊耳下部挂有阻尼器内筒，又叫活动阻尼筒，它

与固定在立柱上的阻尼器外筒之间有一均匀的间隙。当天平摆动时，筒内外空气运动的摩擦

阻力使天平迅速静止下来，便于读数。秤盘挂于吊钩上，用来放置砝码和被称量物体。盘下

装有盘托，停止称量时，盘托上升，把秤盘托住。
吊耳、秤盘、阻尼筒都有区分左右的标记，常用的是左 “１”、右 “２”或左 “·”、右“··”。

５制动系统

制动系统用于控制天平开关，制止横梁及秤盘的摆动，保护天平的刀口使其保持锋利，
避免因受冲 击 而 使 刀 口 产 生 崩 缺。制 动 系 统 由 升 降 枢 旋 钮、升 降 拉 杆、托 梁 架、盘 托 等

组成。
升降枢在天平台下正中，不使用天平时，用旋钮 （也称升降钮）控制升降拉杆带动托翼

向上运动，将横梁和吊耳托起，使天平处于 “休止”状态，光源灯熄灭，此时才可以加减砝

码和取放称量物；称量时顺时针慢慢旋转升降钮，托翼下降，横梁落下，各刀刃分别与刀承

接触，天平处于工作状态，光源灯亮。天平两端未达到平衡时，切不可全开天平，否则横梁

倾斜太大，吊耳易脱落使刀口受损。开启和 “休止”天平都应轻轻、缓慢、均匀地转动升降

枢旋钮，以保护天平。

６光学读数系统

光学读数系统是对微分标尺进行光学放大的机构。开启天平接通电源后，灯亮，光源通

3 4 5 

图２２　读数方法

过光学系统将微分标尺上的分度线放大并反射到光屏 上，从 屏 幕

上可以看到标尺的投影。光屏 中央有一条垂直 刻 度 线，标 尺 投 影

与该线重合，即为天平的平衡点。通过移动投影 屏 调 节 杆 可 以 进

行小范围的零点调节，一旦零点调整好后，在称 量 过 程 中 不 能 拨

动调节 杆。微 分 标 尺 刻 度 线 有１０个 大 格 （双 向 刻 度 的 天 平 有

－１０～＋１０共２０个大格），１大格相当于１ｍｇ；每大格又分为１０小格，每一小格为１分度，
相当于０１ｍｇ，因此光屏上可直接读出１０ｍｇ以下的质量，读准至０１ｍｇ。读数方法如图２２
所示，此时微分标尺上读数为０００３８ｇ或３８ｍｇ。

７２第二章　分析天平和称量



７砝码与机械加码装置

部分机械加码分 析 天 平１ｇ以 上 的 砝 码 装 在 配 套 的 砝 码 盒 中，其 组 合 形 式 多 为１、２、

２、５型，即有１ｇ、２ｇ、２ｇ、５ｇ、１０ｇ、２０ｇ、２０ｇ、５０ｇ、１００ｇ共９个砝码。
砝码一般用非磁性不锈钢或铜合金制造，铜合金镀铬、抛光。相同名义质量的砝码其真

值会有差别，为了区别，在其中一个砝码上打有 “”标记。为尽量减少称量误差，同一个

试样测定中的几次称量，应尽可能使用同一砝码。
砝码要保持清洁，若表面有灰尘，可用专用的软毛刷清扫。若有油污，无空腔的砝码可用无

水酒精清洗，有空腔的砝码可用绸布蘸酒精擦净。砝码还应定期检定，一般检定周期为一年。

１ｇ以下的砝 码 做 成 环 状，称 为 环 码，放 在 天 平 的 加 码 杆 上。环 码 共 有１０ｍｇ、１０ｍｇ、

２０ｍｇ、５０ｍｇ、１００ｍｇ、１００ｍｇ、２００ｍｇ、５００ｍｇ等８个，如图２３所示。转动机械加码指数

盘，使加码杆按指数盘的读数把环码加到吊耳上的环码承受片上。指数盘读数为内圈１０～
９９ｍｇ，外圈１００～９００ｍｇ。
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图２３　环码

全机械加码天平采用所有砝码都由机械加码装置进行加减。它的机械加码装置在天平左

侧，自上而下分为三组，其结构与部分机械加码天平相似。
二、单盘双刀电光天平的构造

单盘电光天平也是按杠杆原理设计的，其横梁结构分不等臂和等臂两种形式。等臂单盘

电光天平除只有一个秤盘外，其余部分的结构特点与双盘半自动天平有许多相似之处，其构

造可分为外框部分、起升部分、横梁部分、悬挂系统、光学读数系统、机械减码装置等六个

部分。以ＤＴ１００型单盘电光天平为例，天平结构与外形如图２４及图２５所示。

１外框部分

与双盘天平相似，其外框部分也由用以保护天平的框罩和底板组成。在底板下面装有电

源变压器、电源转换开关、停动轴、减码装置、调零装置及微读机构。天平左右两边各有一

个停动手钮，两个手钮控制同一个停动轴，左右手都可开关天平。秤盘在中央，左右都有玻

璃推门，供取放被称物用。
天平底板下同样有３个脚，前两个脚可用来调节水平位置，后一个脚固定不动。水准器

位于底板前面。

２起升部分

起升部分的作用是支撑横梁和悬挂系统，实现天平的开关动作。天平的开关用停动手钮

（即升降枢旋钮）来控制。停动手钮有３个转动方向。
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图２４　ＤＴ１００型单盘电光天平结构示意图

１—横梁；２—支点刀；３—承重刀；４—阻尼片；５—配重砣；６—阻尼筒；７—微分标尺；８—吊耳；

９—砝码；１０—砝码托；１１—秤盘；１２—投影屏；１３—电源开关；１４—停动手钮；１５—减码手钮��DT-100 DT-100
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图２５　ＤＴ１００型单盘电光天平两侧外形示意图

１—秤盘；２—圆形水准仪；３—微读数字窗口；４—投影屏；５—减码数字窗口；

６—１０～９０ｇ减码手轮；７—１～９ｇ减码手轮；８—０１～０９ｇ减码手轮；９—电源开关；

１０—停动手钮；１１—调零手钮；１２—外接电源线；１３—停动手钮；

１４—微读手钮；１５—调整脚螺丝；１６—减振脚垫；１７—顶罩

（１）向操作者方向转９０°　此时，天平全开，横梁可在０～１００分度范围内自由摆动。
（２）向后转３０°　横梁可在一个很 小 的 范 围 内 （１０～１５分 度）摆 动，此 时 天 平 为 “半

开”状态。天平为半开时，转动减码手钮进行减码操作，不会使天平刀口受到损伤。
（３）垂直向上　天平关闭，取放被称物。

３横梁部分

不等臂单盘双刀天平的横梁部分除了包括横梁、刀子、感量砣、平衡砣、微分标尺等部

件外，还装有配重砣。配重砣主要起横梁平衡作用，配重砣上有阻尼片。
和双盘半自动电光天平不同的是，不等臂单盘双刀天平只有两把刀，即一把支点刀和一
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把承重刀，都由人造白宝石制成。横梁的结构如图２６所示。

图２６　ＤＴ１００型单盘电光天平横梁的结构

１—横梁；２—感量砣；３—平衡砣；４—横梁支板；

５—微分标尺；６—配重砣；７—阻尼片；８—支点刀；

９—单支套；１０—承重刀

４悬挂系统

悬挂系统由承重板 （下有承重刀垫）、砝码架、秤盘组成。砝码架的槽中可放置１６个圆

柱形砝码，组合成９９９ｇ以内的任意质量。砝码为整块实心体结构，以保证其质量稳定。砝

码架前后盖上的数字表示下面安放砝码的质量（ｇ），不可错位。

５光学读数系统

不等臂双刀单盘电光天平的光学读数系统也是对微分标尺进行光学放大的机构。转动调

零手钮可以在６分度以内调整零点，如超过此范围，需通过调整平衡砣来调整零点。
通过调零微读手钮来改变微读镜的角度，可以读出标尺上１分度 （１ｍｇ）的１／１０的数

值 （０１ｍｇ），即微读轮转动０～１０分度相应于投影屏上标尺的１个分度。

６机械减码装置

不等臂双刀单盘天平只有一个秤盘，它支挂在天平梁的一个臂上，同时所有的砝码也都

挂在盘的上部。另一个臂上装有固定的配重砣和阻尼片，使天平保持平衡状态。
天平空载时，砝码都挂在悬挂系统中的砝码架上。开启天平后，合适的配重砣使天平横

图２７　电子天平的外形

梁处于水平平衡状态。当被称物放在秤盘上后，悬挂系统由于增加

质量而下沉，横梁失去原有 的平衡，为了使天平保持平衡，必须减

去与被称物质量相同的砝码，减去砝码的质量就是称量物的质量。
机械减码装置由减码手钮控制３组不同几何形状的凸轮，凸轮

转动使减码杆起落，托起砝码实现减码动作。同时在读数窗口显示

出减去的砝码的质量。
三、电子天平的构造

　　电子天平是最新一代的天平，其外形如 图２７所 示。它 是 利 用

电子装置完成电磁力补偿的调节，使物体在重力场中实现力的平衡，
或通过电磁力矩的调节，使物体在重力场中实现力矩的平衡。下面

以ＦＡ系列电子天平为例来介绍其构造。和电光天平不同，电 子 天

平主要包括外框部分、称量部分、键盘部分和电路部分。

１外框部分

电子天平的外框一般为镶有玻璃的合金框架，顶部和左右两侧均为可移动的玻璃门，供

称量工作时使用。天平底部有３个底脚，既是电子天平的支承部件，又是天平的水 平 调 节

器。和电光天平不同的是，电子天平一般用后两个底脚来调节天平的水平位置。
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　　２称量部分

称量部分包括水平仪、盘托、秤盘、传感器等。
水平仪位于天平框罩内秤盘的左 （或右）前方，用来指示天平的水平情况。
盘托位于秤盘的下面，用来支承秤盘；秤盘位于框罩内中部，多为金属材料制成，使用

中应注意清洁卫生，不许随便调换秤盘。
传感器由外壳、磁钢、极靴和线圈等组成，装于秤盘的下方。其作用是检测被测物加载

瞬间线圈及连杆所产生的位移。称量时要保持称量室清洁卫生；称量时勿使样品洒落，以保

护传感器。

３键盘部分

ＦＡ系列电子天平采用轻触按键，实行多键盘控制，操作灵活方便。

４电路部分

电路部分包括位移检测器、ＰＩＤ调节器、前置放大器、模数 （Ａ／Ｄ）转换器、微机和显

示器。
位移检测器的作用是将秤盘上的载荷转变成电信号输出。ＰＩＤ调节器能保证传感器快速

而稳定地工作。前置放大器可以将微弱的信号放大，从而保证电子天平的精度和工作要求。
模数转换器的作用是将连续变化的模拟信号转换成计算机能接受的数字信号，其转换精度

高，易于自动调零和有效地排除干扰。微机主要担负天平称量数据的采集、数据传送和数字

显示工作，还兼具开机操作、自动校准、去皮、故障报警及操作错误控制等功能，是电子天

平的关键部件。其作用是进行数据处理，具有记忆、计算和查表等功能。显示器的作用是将

输出的数字信号显示在屏幕上。

练习题
一、选择题

１调节天平水平用 （　　）。

Ａ螺旋脚　　Ｂ水准器　　Ｃ重心螺丝　　Ｄ开关旋钮

２调节灵敏度用 （　　）。

Ａ螺旋脚　　Ｂ水准器　　Ｃ重心螺丝　　Ｄ开关旋钮

３下列不是电光分析天平的横梁上的三把玛瑙刀特点的是 （　　）。

Ａ中刀与两边刀的距离相等　　　Ｂ三把刀口在同一个平面

Ｃ中刀口向上，两边刀口向下　　Ｄ三把刀口相互平行

二、判断题

１电子天平一般用后两个底脚来调节天平的水平位置。（　　）

２振动太大、防风罩未完全关闭会使电子天平读数不稳定。（　　）

３在称量过程中，电子天平的前门不可以打开。（　　）

４单盘电光天平的停动手钮向操作者方向转９０°，天平全开。（　　）

第三节　分析天平的计量性能与质量检验

【学习目标】

１了解天平的主要计量性能；

２了解影响天平主要计量性能的因素；

１３第二章　分析天平和称量



３掌握天平主要计量性能的表示方法和测定方法。

分析天平作为精密的衡量仪器，主要有四大计量性能，即灵敏性、稳定性、示值变动性

和准确性，由其性能指标可衡量天平的质量。
一、天平的灵敏性

天平的灵敏性通常用灵敏度或感量来表示。

１灵敏度

天平的灵敏度通常是指在天平的一个秤盘上增加１ｍｇ质量时引起天平指针偏转的程度。
可用如下公式表示：

Ｅ＝ｎｐ
（２１）

式中　Ｅ———天平的灵敏度，分度／ｍｇ；

ｐ———在某一盘中添加小砝码的质量，ｍｇ；

ｎ———指针在标牌上偏移的分度数，分度。
例如，将１ｍｇ砝码添加在一台天平的秤盘中，引起指针在标牌上移动１５格，计算天

平的灵敏度。则天平灵敏度为：

Ｅ＝ｎｐ＝
１５
１ ＝１５

（分度／ｍｇ）

在实际测量工作中，灵敏度的测定是在天平的零点调好后，休止天平，在天平的物盘上

放一校正过的１０ｍｇ环 码，启 动 天 平，指 针 应 移 至１００±１分 度 范 围 内，则 灵 敏 度 为Ｅ＝
ｎ／ｐ＝１０ （分度∕ｍｇ）。此时天平的灵敏度符合要求。

２感量

感量又称分度值 （ｅ），也常用来表示天平的灵敏性。
感量 （用Ｓ表示）是指天平平衡位置在标牌上产生一个分度变化所需要的质量值。感

量与灵敏度互为倒数关系：

Ｓ＝ｅ＝１Ｅ
（２２）

灵敏度的单位是 “分度／ｍｇ”，感量的单位是 “ｍｇ／分度”。１分度在标尺上显示的就是

１小格。天平的灵敏度在空载和负载两种情况下是不一样的，灵敏度随载重的增加而降低，
因此有空载灵敏度和负载灵敏度之分。

电光天平的感量一般调成１ｍｇ／格、０１ｍｇ／格、００１ｍｇ／格，将标牌制成透明膜，装在

指针上，然 后 通 过 光 学 放 大１０倍 使 天 平 的 表 观 “感 量”成０１ｍｇ／格、００１ｍｇ／格 、

０００１ｍｇ／格。因此，又称万分之一分析天平、十万分之一分析天平、百万分之一分析天平。
由于实际感量较低，所以它能很快达到平衡，既达到快速称重，又能提高读数的精密度，且

在１０ｍｇ （对十万分之一天平是１ｍｇ，对百万分之一天平是０１ｍｇ）以内的称重无须加砝码

而直接由 屏 幕 上 读 数。双 盘 半 自 动 电 光 天 平 的 感 量 为０１ｍｇ／分 度，称 为 万 分 之 一 分 析

天平。
天平的灵敏度与天平的臂长成正比，与横梁的质量成反比，与重心距 （即支点与重心间

的距离）成反比，重心距越短，天平的灵敏度越高，但其稳定性却越差。值得注意的是，虽

然天平的灵敏度与天平的臂长成正比，但是臂太长，天平横梁的质量就会增加，灵敏度反而

降低，并且天平载荷时，臂越长就越容易变形，所以，实际上天平臂不宜过长。一架天平的
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横梁的质量和臂长是一定的，通常只能改变重心至支点的距离 （即升或降重心砣）来调节灵

敏度。
另外，天平的灵敏度在很大程度上取决于三把玛瑙刀刀口接触点的质量。刀口的棱边越

锋利，玛瑙刀刀承表面越光滑，两者接触时的摩擦力就越小，灵敏度就越高；如果刀口受损

伤，则不论怎样调节，都难以显著提高天平的灵敏度。所以使用天平时应特别注意对天平的

刀口和刀承的保护。
二、天平的稳定性

天平的稳定性是指天平在空载或负载的情况下，横梁在平衡状态受到扰动后能自动回到

初始平衡位置的能力。
天平的稳定性主要与天平梁的重心和支点的位置以及天平上一个支点刀刃和两个重点刀

刃在平面上的距离有关。重心位置越低，离支点越远，天平就越稳定；反之，天平的稳定性

就会很差，或是根本不稳定。天平的重心用感量调节螺丝来调节。
可见，灵敏性和稳定性是天平的两种相互矛盾的性质。要提高称量的准确性，既要使天

平具有一定的灵敏性，又要有相当的稳定性，必须二者兼顾，使其处于最佳状态。
三、天平的示值变动性

天平的示值变动性是指在不改变天平状态的情况下多次开关天平，其平衡位置 的 重 现

性。也可以说是在同一载荷下，多次开关天平，各次平衡位置相重合不变的性能。它表示天

平称量结果的可靠程度。显然，重复性越好，称量结果的可靠程度就越高。一般用多次开关

天平时，天平指针平衡后在标牌上位置的最大值与最小值之差来表示。
例如，测得天 平 的 零 点 为０１ｍｇ、００ｍｇ，载 荷 （２０ｇ）后 取 下 砝 码，再 测 其 零 点 为

－０１ｍｇ、００ｍｇ，则其变动性为０１ｍｇ－（－０１ｍｇ）＝０２ｍｇ。
天平的精确度不仅取决于天平的灵敏度，还与示值变动性有关。单纯提高灵敏度会使示

值变动 性 增 大，两 者 在 数 值 上 应 保 持 一 定 的 比 例。 《中 华 人 民 共 和 国 国 际 计 量 检 定 规 程》
（ＪＪＧ９８—９０）规定：天平的灵敏度和示值变动性的比例关系是１∶１，即天平的示值变动性

不得大于１分度。
天平的变动性与稳定性有密切关系，但不是同一概念。稳定性主要与横 梁 重 心 位 置 有

关；而变动性除了与重心位置有关外，还与天平的装配质量、刀口与刀承间的摩擦大小、刀

口的锋利程度以及环境条件等因素有关。
四、天平的准确性

天平的准确性 （正确性）是指横梁两臂长度相等的程度。对于等臂天平，准确性通常用

横梁两臂的不等臂性表示，习惯上称为不等臂性。准确性好的天平，横梁两臂长度之差应符

合一定要求。由不等臂性引起的称量误差称为不等臂误差，即偏差，属于系统误差。
天平的不等臂性误差与两臂长度之差成正比，也与载荷成正比。此项误差用天平全载时

由不等臂性所带来的称量误差表示。《中华人民共和国国际计量检定规程》（ＪＪＧ９８—９０）规

定：半自动电光天平新出厂产品不等臂性误差不大于３分度，使用中的天平不等臂性误差不

大于９分度。
影响天平准确性的因素很多，其中温度是主要影响因素。当温度发生改变或两臂受热不

均时，臂长会发生改变，产生不等臂性误差。另外仪器装配的过程中也有可能造成 不 等 臂

性。因此，在实际工作中，保持环境温度的稳定，并尽量使用同一台天平进行称量，有助于

减小不等臂性误差，提高称量结果的准确性。
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练习题
　　一、选择题

１下列不属于分析天平基本性能指标的是 （　　）。

Ａ操作简便　　Ｂ灵敏性　　Ｃ准确性　　Ｄ示值变动性

２天平检定时，微分标牌应读至 （　　）。

Ａ１分度　　Ｂ０１分度　　Ｃ０１ｍｇ　　Ｄ１ｍｇ
３重载灵敏度的测定次序为 （　　）。

Ａ先测零点，加１０ｍｇ砝码后再测平衡点

Ｂ左、右秤盘中各放２０ｇ砝码，反复测平衡点　　Ｃ反复测零点

Ｄ两秤盘中各放２０ｇ砝码，测得平衡点Ｐ１，再加１０ｍｇ砝码测得平衡点Ｐ２
４检定天平重载的示值变动性时，移动２０ｇ砝码的原因是 （　　）。

Ａ检定天平盘是否均匀　　　　Ｂ查刀口各处是否完好

Ｃ查吊耳前后是否完好　　　　Ｄ查表面皿是否等重

５常量分析所用的分析天平的分度值是 （　　）。

Ａ００１ｇ　　Ｂ０００１ｇ　　Ｃ００００１ｇ　　Ｄ０００００１ｇ
６在天平盘上加１０ｍｇ砝码，天平偏转８０格，则天平的分度值是 （　　）。

Ａ０００１２５ｇ　　Ｂ０８ｍｇ　　Ｃ００８ｇ　　Ｄ００１ｇ
７天平在安装后，要进行校准，是因为称量值主要与哪个因素有关？（　　）

Ａ温度　　Ｂ湿度　　Ｃ重力加速度　　Ｄ天平稳定性

二、判断题

１天平的稳定性越好，其灵敏度越高。（　　）

２天平的灵敏度和天平的臂长成反比。（　　）

３天平的灵敏度与天平的分度值成反比。（　　）

４温度是影响天平准确性的主要因素。（　　）

第四节　分析天平的使用规则

【学习目标】

１了解分析天平的使用规则；

２能够熟练正确地使用分析天平。

分析天平的使用规则如下所述。
（１）天平应放置在牢固平稳的水泥台或木台上，室内要求清洁、干燥及较恒定的温度，

同时应避免光线直射和防止腐蚀性气体的侵袭。天平安放好后，不准随便移动，要保持天平

处于水平状态。
（２）称量前将天平罩取下叠好，检查天平是否处于水平状态，用软毛刷轻刷天平盘，检

查各部件的位置是否正确，砝码和环码是否齐全，再调节天平零点。
（３）为防止潮湿，天平箱内应放置吸潮剂 （如变色硅胶等），吸潮剂应定期烘干除去水

分，以确保其吸湿性能。并且天平内要保持一定的温度。
（４）称量时应从侧门取放称量物，读数时应关闭天平门以免空气流动引起天平摆动。前

门仅在检修或清除残留物质时使用。
（５）旋转升降枢时必须缓慢，轻开轻关。取放称量物、加减砝码和环码时，都必须关闭
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天平，以减小对玛瑙刀口的损伤。在称量过程中，物体和砝码质量相差大于１０ｍｇ时，只能

半开启天平，观察指针摆动情况，发现不平衡应立即关闭天平。
（６）称量物的温度和天平箱的温度必须一致，不得把热的或冷的物体放进天平内称量。

热的或冷的物体，要放在干燥器中与室温平衡后再进行称量。
（７）挥发性、腐蚀性、强酸强碱类物质应盛于带盖的称量瓶、表面皿、坩埚或滤纸上称

量，防止腐蚀天平。盛放试样的称量瓶除放在秤盘上或拿在手中 （用纸条或戴手套）外，不

得放在其他地方，避免沾污。加减砝码必须使用镊子，严禁手拿，夹取砝码的专用镊子不可

挪作他用。称量时若用手套，要求手套洁净合适；若用纸条，要求纸条的宽度小于称量瓶的

高度，套上或取出纸条时，不要接触称量瓶瓶口，纸条也应放在洁净的地方。
（８）加减砝码和环码均遵循 “由大到小，中间截取，逐级试验”的原则。称量物和砝码

尽量放在秤盘的中央。旋转指数盘时，应一档一档地慢慢转动，防止环码脱落或互相碰撞。
（９）天平的载重不许超过天平的最大负载。为了减小称量误差，同一次实验中，应使用

同一台天平和同一组砝码。
（１０）称量的数据应及时准确地记录在数据记录本上，不得记在纸片或其他地方。
（１１）称量工作完成后，必须取下秤盘上的被称物才能关闭天平，否则将损坏天平。关

闭天平后，取出称量物和砝码，将指数盘拨回零位。检查砝码是否全部放回砝码盒内原来的

位置，天平内外是否清洁，关好侧门。然后检查零点，将使用情况登记在记录本上，再切断

电源，罩好天平罩，将板凳放回原位，整理好实验台。
（１２）电子天平在安装或移动位置后需先进行校准后才可以使用。电子天平若长时间不

使用，则应定时通电预热，以确保仪器始终处于良好使用状态。
（１３）电子天平是对环境高度敏感的精密电子测量仪器，使用时应小心操作，安装台面

应无明显振动，不要放在空调口。若这些条件不能满足，应采取一些改进措施，如变更使用

地点、装上防风罩等，同时注意要调整底角螺丝使天平水平。天平未调好水平也是产生称量

误差的原因之一。
（１４）在进行磕样操作时，若倾出试样超过要求的量太多，则需弃去重称。要在接受容

器的上方打开或盖上称量瓶盖，以免粘附在瓶盖上的试样失落；粘在瓶口上的试样应尽量磕

回瓶中，以免粘到瓶盖上或丢失。

练习题
一、选择题

１天平及砝码应定期检定，一般规定检定时间间隔不超过 （　　）。

Ａ半年　　Ｂ一年　　Ｃ二年　　Ｄ三年

２使用分析天平进行称量的过程中，加减砝码或取放物体时应该把天平横梁托起，这是为了 （　　）。

Ａ称量迅速　　　　　　　　Ｂ减少玛瑙刀口的磨损

Ｃ防止天平的摆动 Ｄ防止天平梁的弯曲

３使用电光分析天平时，标尺刻度模糊，这可能是因为 （　　）。

Ａ物镜焦距不对 Ｂ盘托过高

Ｃ天平放置不水平 Ｄ重心砣位置不合适

二、判断题

１天平的水准仪气泡的位置与称量结果无关。（　　）

２加减砝码或取放称量物时，应该半开天平。（　　）
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３不可直接用手拿砝码。（　　）

４进行磕样操作时，应用纸条 （戴手套）移取称量瓶。（　　）

第五节　称量方法

【学习目标】

１了解天平的一般称量步骤；

２了解直接称量法、指定质量称量法和递减称量法的原理；

３能够熟练使用天平进行称量操作。

一、称量程序

１双盘半自动电光天平

（１）准备工作　取下天平罩，折叠整齐放在天平框罩上或天平右后方的台面上。操作者

面对天平端坐。记录本放在天平前面，存放和接受称量物的器皿放在天平左侧的台面上，砝

码盒放在天平右侧的台面上。
（２）检查天平状态 （“三查一调”）

① 检查天平部件。检查天平各个部件是否都处于正常位置 （主要查看的部件有：横梁、
吊耳、秤盘等），指数盘是否对准零位，砝码与天平是否配套，砝码是否齐全，环码有无脱

落。如发现异常，应停止使用。

② 检查天平是否清洁。检查天平秤盘和底盘有无异物。若有异物或灰尘可用天平内的

软毛刷轻轻扫净。

③ 检查天平水平。观察天平内的气泡式水准仪的气泡是否处在大圆圈的中央 （形成同

心圆），检查天平是否处于水平状态。如果不水平，可调节螺旋脚，使之达到水平状态。

④ 调节天平零点。关闭天平门，接通电源，缓慢旋转升降枢旋钮，观察投影屏上的标

线与微分标尺上的 “０”刻度是否重合。若微分标尺上的 “０”刻度不与光屏上的标线重合，
可拨动投影屏调节拨杆使其重合。使用拨杆不能调至零点时，可调节天平横梁上的平衡螺

丝，直至微分标尺上的 “０”刻度与光屏上的标线重合为止。
（３）粗称　粗称又称为预称。在称量时为缩短称量时间，对于初学者或要求控制称量范

围时，应先用托盘天平将被称物进行粗称。粗称一般能准确到０２ｇ。
（４）称量操作　按照 “左物右码”的原则，把被称物放到天平的左盘，再用镊子夹取砝

码放到天平的右盘 （一般将大砝码放在砝码盘中央，小砝码置于大砝码周围），随手关闭天

平门。为减小称量误差，称量中应遵循 “砝码个数最少”的原则。由于粗称通常可以称准至

０２ｇ，所以按粗称质量加完克 组 砝 码 后，要 再 将 几 百 毫 克 组 （外 圈）环 码 置 于 粗 称 位 置。
然后用左手轻轻、缓慢地开启升降枢旋钮半开天平，以指针偏移方向或光标移动方向判断两

盘轻重，“指针总是偏向轻盘”，“光标总是向重盘方向移动”。关好升降枢，更换砝码。每次

试加砝码时都应缓慢半开天平进行试验。当外圈环码与被称物质量相差０１ｇ以下时，按照

“中间截取，两级试验”的原则，将几十毫克组 （内圈）环码置于５０ｍｇ位置，缓慢而匀速

地开启升降枢，半开天平进行试验，根据两盘轻重情况，两档两档加减几十毫克组环码，直

至砝码与被称物质量相差１０ｍｇ以下，指针摆动较缓慢时，再将升降枢旋钮全部打开，准备

读数。
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（５）读数与数据记录　若光标缓慢移动，并在标尺刻度端线以内某位置达平衡，这时即

可读数。根据克组砝码读数 （先读盒中空位，再看盘中砝码进行核对）、机械加码指数盘读

数和微分标尺读数，得出被称物质量，立即用钢笔或圆珠笔将数据写在记录本上，为避免记

录错误，应再核对一次数据。
例如，一次称量 中 克 组 砝 码 用 了１０ｇ、５ｇ、１ｇ三 个，环 码 指 数 盘 读 数 圈 为 外６００ｍｇ，

内圈为４０ｍｇ，光屏读数为４５ｍｇ，则被称物的质量应记为１６６４４５ｇ。这里要说明的是，对

于双向刻度的全自动 电 光 分 析 天 平，由 于 微 分 标 尺 上 的 刻 度 有 正 有 负，读 数 时，如 果 从０
到＋１０ｍｇ开始读数，则建议称量过程中能始终采取统一的读数方法；如果从０到－１０ｍｇ
开始读数，则最终的称量数据应该 是 小 数 点 后 三 位 数 和 四 位 数 从×××００中 减 出 后 的 数

据。例如，某次称量砝码和环码的读数为１６４２００ｇ，微分标尺上的读数为－０００４５ｇ，则被

称物的质量记录为１６４１５５ｇ。另外，在读数时如果微分标尺上的读数是在两个小格之间，则

读数时应依据 “四舍六入五留双”的原则进行进位。
（６）关闭天平　关闭天平升降枢旋钮，取出天平盘上的被称物和砝码，将砝码 放 回 原

位，将指数盘回零。这时应检查一下天平零点变动情况，如果超过２小格 （即０２ｍｇ），则

应重称。
（７）切断电源　切断电源，将砝码盒放回天平箱顶部，罩好天平布罩，填好天平使用记

录本，放回凳子，将天平室收拾干净，离开天平室。

２ＤＴ１００型单盘半自动电光天平

（１）准备工作

① 检查天平是 否 水 平，若 不 水 平，可 调 整 底 板 下 面 前 两 个 螺 丝 脚，使 天 平 达 到 水 平

状态。

② 检查天平秤盘是否清洁，若不清洁可用软毛刷轻轻扫净。

③ 调节减码数字窗口和微读数字窗口的数字在 “０”位。
（２）调零点　将电源转换开关拨向上，将停动手钮 （即升降枢旋钮）向前均匀缓慢地转

动９０°，使天平启动，呈全开，待天平停稳后，旋转零动手钮 （又称零点调节器）使光幕上

标尺的 “００”刻线位于黑双线正中处。
（３）称量

① 放称量物。将 停 动 手 钮 处 于 垂 直 位 置，使 天 平 处 于 休 止 状 态，将 被 称 物 放 在 秤 盘

中央。

② 减码。将停动手钮向后旋转３０°，使天平在 “半开”状态下进行减码。减码顺序由大

1 8 4
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图２８　读数器

１—双黑线；２—游标估读值

到小逐级操作，首先逐个转动１０～９０ｇ大手钮，接着转动１～９ｇ中手钮和０１～０９ｇ小手

钮。转动手钮时应注意观察光幕上标尺的移动，待确定减码合适后，休止天平，再将停动手

钮缓慢向前转９０°全开天平，转动微动手钮使标尺中的刻度线夹在黑双线当中，如图２８所

示。三个数字窗口和三个减码手钮相对应，为１８４ｇ，处于黑双 线 当 中 的 刻 度 线 为２３，即

００２３ｇ，游标 估 读 数 为１５，即００００１５ｇ，所 以 读 数

应为１８４２３１５ｇ，但 ＤＴ１００型 单 盘 天 平 的 分 度 值 为

０１ｍｇ，故根据有效数字的取舍规则可记为１８４２３２ｇ。

３电子天平

电子天平是最 新 一 代 的 天 平，根 据 电 磁 力 平 衡 原

理，直接称 量，全 量 程 不 需 砝 码。放 上 称 量 物 后，在
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几秒钟内即达到平衡，显示读数，称量速度快，精度高。电子天平的支承点用弹性簧片，取

代机械天平的玛瑙刀口，用差动变压器取代升降枢装置，用数字显示代替指针刻 度 式。因

而，电子天平具有使用寿命长、性能稳定、操作简便和灵敏度高的特点。此外，电子天平还

具有自动校正、自动去皮、超载指示、故障报警等功能以及质量电信号输出功能，且可与打

印机、计算机联用，进一步扩展其功能，如统计称量的最大值、最小值、平均值及标准偏差

等。由于电子天平具有机械天平无法比拟的优点，尽管其价格较贵，但也会越来越广泛地应

用于各个领域并逐步取代机械天平。电子天平种类繁多，但其使用方法大同小异，具体操作

可参见各仪器的使用说明书。下 面 以ＦＡ１６０４型 电 子 天 平 为 例，简 要 介 绍 电 子 天 平 的 使 用

方法。
（１）水平调节　观察天平的水平仪，如水平仪气泡偏移，则需调整水平调节脚，使气泡

位于水平仪正中。
（２）预热　事先检查电源电压是否匹配 （必要时配置稳压器），接通电源，预热至规定

时间后，开启天平，天平则自动进行灵敏度及零点调节。若天平不处于零 位，则 按 去 皮 键

ＴＡＲＥ。
（３）开启显示器　轻按ＯＮ键，显示器全亮，约２ｓ后显示天平的型号，然后显示称量

模式０００００ｇ。注意读数时应关上天平门。
（４）天平基本模式的选定　天平的默认模式为 “通常情况”模式，并具有断电记忆功

能。使用时若改为其他模式，使用后一经按ＯＦＦ键，天平即恢复通常情况模式。称量单位

的设置等可按说明书进行操作。
（５）校准　天平安装后，第一次使用前，应对天平进行校准。因存放时间较长、位置移

动、环境变化或未获得精确测量，天平在使用前一般都应进行校准操作。有的电子天平采用

外校准 （有 的 电 子 天 平 具 有 内 校 准 功 能），由 ＴＡＲＥ键 清 零 及 ＣＡＬ键、１００ｇ校 准 砝 码

完成。
（６）称量　按ＴＡＲＥ键，屏幕显示为零后，置称量物于秤盘中央，待数字稳定即显示

器左下角的 “０”标志消失后，即可读出称量物的质量值。
（７）去皮称量　按ＴＡＲＥ键清零，置容器于秤盘上，天平显示容器质量，再按ＴＡＲＥ

键，显示零，即去除皮重。再置称量物于容器中，或将称量物 （粉末状物或液体）逐步加入

容器中直至达到所需质量，待显示器左下角 “０”消失，这时显示的是容器内称量物的净质

量。将秤盘上的所有物品拿开后，天平显示负 值，按ＴＡＲＥ键，天 平 显 示０００００ｇ。若 称

量过程中秤盘上的总质量超过最大载荷 （ＦＡ１６０４型电子天平为１６０ｇ）时，天平仅显示上部

线段，此时应立即减小载荷，以免影响天平的性能或损坏天平。

ＦＡ系列电子天平的去皮清零键用ＴＡＲＥ、ＴＡＲ、Ｔ等符号表示，使用时要根据说明书

来确定具体是属于哪一种符号表示的。
（８）结束称量　称量结束后，若短时间内还使用天平，可不必切断电源，再用时可省去

预热时间。若当天不再使用天平，应拔下电源插头，罩好天平罩，并做好使用情况登记。
二、称量方法

试样的称量方法主要有直接称量法、递减称量法 （又称差减法或减量法）和固定质量称

量法。

１直接称量法

直接称量法，简单地说就是将称量物直接置于天平盘上，加砝码或转动指数盘到天平平
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衡，则被称物的质量 （ｇ）＝所加砝码质量 （ｇ）＋环码质量 （ｇ）＋投影屏读数 （ｇ）。当称量

某一试样质量时，具体称取的方法是：先称出容器如表面皿或称样纸的质量，再将试样放入

容器内，称出容器和试样的总质量。两次称量质量之差即为试样的质量。
此方法适用于称取不吸湿、不挥发和在空气中性质稳定的固体物质，如合金等；也适用

于称量洁净、干燥的器皿，棒状或块状的金属及其他不易潮解或升华的块状固体。

２固定 （指定）质量称量法

在定量分析实验中，有时需要准确称取一定质量的试样，也就是说要称取的试样的质量

是固定的。如用直接法配制准确浓度的标准溶液时，常用指定质量称量法称取指定质量的基

准物质。例 如，要 用 直 接 法 配 制ｃ １
６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ＝０１０００ｍｏｌ／Ｌ 的 重 铬 酸 钾 标 准 溶 液

１０００ｍＬ，则必须准确称量４９０４ｇＫ２Ｃｒ２Ｏ７ 基准试剂。
具体称取的方法是：先调节好天平的零点，将称样容器 （如干燥的小表面皿、扁平的称������yyyyyy

图２９　固定质量称量法

量瓶或硫酸纸等）放入物盘，然后在砝码盘一端加入等重的

砝码和环码使天平达到平衡状态。再向砝码盘增加约等于所

需样品质量 的 砝 码 （一 般 准 确 至１０ｍｇ即 可），然 后 用 小 药

匙或窄纸条向物盘上的容器内慢慢加入试样，半开天平进行

试重，直到接近所需试样质量时 （如用电光天平称量，此量

应小于微分标牌满标度，通常为１０ｍｇ），便可开启天平，极

其小心地用左手持盛有试样的药匙，伸向容器中心部位上方

２～３ｃｍ处，用左 手 拇 指、中 指 及 掌 心 拿 稳 药 匙，用 食 指 轻

弹药匙柄，使试 样 非 常 缓 慢 地 落 入 容 器 中，如 图２９所 示。
这时，眼睛既要注意药匙，同 时 也 要 注 视 微 分 标 尺 投 影 屏，

待微分标尺正好移动到所需的刻度时，立即停止加样，注意这时右手不要离开升降枢。操作

时应注意：加样或取样时，试样绝不能失落在秤盘上。开启天平加样时，如 不 慎 加 多 了 试

样，必须立即关闭升降枢，用药匙取出多余试样，重复以上操作，直 到 符 合 要 求 为 止。然

后，取出容器，将试样全部转入接受器中。注意必须将试样定量地转移到接受器中，若试样

为可溶性盐类，粘在容器上的少量试样粉末，可用蒸馏水吹洗入接受器中。
该法只能用来称取不易吸湿且不与空气中各种组分发生作用的、性质稳定的粉 末 状 物

质，不适用于块状物质的称量。指定质量称量法由于称量计算简单，结果计算简便，在工业

生产的例行分析中得到广泛应用，但此法要求实验者操作熟练，对初学者来讲难度较大，花

费时间较多。

３递减称量法 （减量法或差减法）
递减称量法是分析工作中最常用的一种方法，其称取试样的质量由两次称量之差求得。

这种方法称出的试样的质量只需在要求的称量范围内即可。

具体称取的方法是：将适量的试样装入洁净干燥的称量瓶中 （打开称量瓶盖时，要用小

纸片夹住称量瓶盖柄），用清洁的纸条叠成宽约１ｃｍ的纸带套在称量瓶上，左手拿住纸带的

尾部。称出称量瓶加试样的准确质量 （ｍ１，准确到０１ｍｇ）。也可以在操作时带上白色细纱

手套来代替纸条和纸片。拿取称量瓶的方法见图２１０（ａ）。

敲样操作方法是用左手按上述方法从天平盘上取出称量瓶，拿到接受器上方，右手用纸

片夹住瓶盖柄，打开瓶盖，但瓶盖也不要离开接受器上方。将瓶身慢慢向下倾斜，然后用瓶
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图２１０　拿取称量瓶和敲样操作

盖轻轻敲 击 瓶 口 内 边 沿，使 试 样 慢 慢 落 入 接

受器中，如 图２１０（ｂ）所 示。当 倾 出 试 样 接

近需要量 时，一 边 继 续 敲 击 瓶 口 上 沿，一 边

逐渐将瓶 身 竖 直，使 粘 在 瓶 口 的 试 样 落 入 接

受器或落 回 称 量 瓶 底 部，盖 好 瓶 盖。再 将 称

量瓶放回天平左盘，准确称其质量 （ｍ２），两

次称量的质量之差即为接受器内试样的质量。
称量时应 检 查 所 磕 出 的 试 样 质 量 是 否 在 称 量

范围内；如不 足 应 重 复 上 面 的 操 作，直 至 倾

出试样的质量达到要求为止。按上述方法连续递减，可称出若干份试样，若称取三份试样，
连续称量四次即可。

第一份样品质量＝ｍ１－ｍ２
第二份样品质量＝ｍ２－ｍ３
第三份样品质量＝ｍ３－ｍ４

递减称量法简便、快速，对于易吸湿、易氧化、易与空气中ＣＯ２ 反应的试样，宜用递

减称量法称量。
用递减法称量时所选用的称量容器应根据标准物质或试样性质而定。固体物质一般选用������yyyyyy������yyyyyy������yyyyyy���yyy����yyyy

图２１１　安瓿

带磨口的 称 量 瓶；液 体 样 品 一 般 选 用 胶 帽 滴 瓶；易 挥 发 的 液 体

（如氨水等），则应选用安瓿 （如图２１１所示）。安瓿的使用方法

是：先准确称量空安瓿的质量，然后将安瓿放在酒精灯上微微加

热，排除瓶内的空气后，再把安瓿放入试样溶液内吸入试样，吸

取试样后取出安瓿，加热将尖嘴封上，再称量安瓿与试样的总质

量，两次质量之差即为所取试样的质量。
对于不吸湿、在空气中不发生变化的固体物质，可以选用小

表面皿或硫酸纸称量。用硫酸纸称取固体物质，倒出被称物后，应再称一次纸的质量，以防

纸上有残留物。称样前后两次纸的质量如有不符，应以倾样后纸的质量为准。用小表面皿称

样时，可用水或其他溶剂将试样全部冲入接受器中。

练习题
一、选择题

１称取镁条、锌片时用 （　　）。

Ａ直接称量法　　Ｂ指定质量称量法　　Ｃ差减称量法

２称取Ｎａ２ＣＯ３ 工作基准试剂时用 （　　）。

Ａ直接称量法　　Ｂ指定质量称量法　　Ｃ差减称量法

３用容量瓶配制含Ｆｅ３＋０１ｇ／Ｌ的１０００ｍＬ溶液时，需称取０８６３４ｇＮＨ４Ｆｅ（ＳＯ４）２·１２Ｈ２Ｏ固体，用

（　　）。

Ａ直接称量法　　Ｂ指定质量称量法　　Ｃ差减称量法

４直接称量法中 （　　）。

Ａ要调零点　　Ｂ不要调零点　　Ｃ零点可调不可调

５递减法称量中，错误的做法是 （　　）。

Ａ在承接容器的上方，打开或盖上称量瓶盖　　Ｂ一下子倾倒 （节省时间）
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Ｃ倾倒后，边敲边竖起瓶身后盖上盖子　　 Ｄ边敲边倾倒

６拿取干净、干燥的称量瓶错误的操作是 （　　）。

Ａ戴上手套取　　Ｂ用纸带取　　Ｃ用干净的手取

７当电子天平显示 （　　）时，可进行称量。

Ａ０００００ｇ　　ＢＣＡＬ　　ＣＴＡＲＥ　　Ｄ０

８采用称量瓶为称量容器时，递减称量法最适于称量 （　　）。

Ａ在空气中稳定的试样　　Ｂ在空气中不稳定的试样

Ｃ干燥的试样 Ｄ易挥发物

二、判断题

１用分析天平称量时，若投影屏上微 分 标 尺 光 标 向 负 值 偏 移，应 加 砝 码；指 针 向 右 偏，则 应 减 砝 码。

（　　）

２天平不水平或侧门未关都可能造成天平的零点变动性大。（　　）

三、思考题

１用分析天平称量时，为什么要遵循 “砝 码 个 数 最 少”的 原 则？两 个 面 值 相 同 的 砝 码 为 什 么 要 区 分

使用？

２双盘天平、单盘天平、电子天平在称量前分别需要做哪些检查和调整？

第六节　分析天平称量实验

实验一　分析天平主要计量性能的检定

一、技能目标

１熟悉分析天平的构造、各部分的名称和用途；

２学会调节天平的水平；

３掌握天平零点和灵敏度的测定方法；

４了解所使用分析天平的主要性能和检定方法；

５培养正确、及时、简明记录实验原始数据的习惯。

二、实验原理

参见本章第二节、第三节。

三、仪器与试剂

双盘半自动电光分析天平；已校准的１０ｍｇ环码 （一个）；等面值２０ｇ砝码 （两个）。

四、实验步骤

１熟悉分析天平的构造

（１）按照本章第二节，观察分析天平的构造，熟悉各部件的名称及性能。
（２）检查天平各部件是 否 正 常，如 横 梁、秤 盘、底 板、水 平、硅 胶、环 码 指 数 盘、环

码、吊耳等。轻轻启动天平升降枢旋钮，观察投影屏上微分标尺的移动情况。
（３）打开砝码盒，认识砝码，了解砝码组合情况，熟悉各砝码在砝码盒中的位置。

２天平水平的调节

观察天平内的气泡式水准仪的气泡是否处在大圆圈的中央 （形成同心圆），检查天平是

否处于水平状态。如果不水平，可调节螺旋脚，使之达到水平状态。

３天平零点的测定
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接通电源，缓慢启动 天 平 升 降 枢 旋 钮，观 察 天 平 投 影 屏 上 微 分 标 尺 的 投 影，标 尺 停

稳后，投影屏上的标 线 读 数 即 为 天 平 的 零 点。当 读 数 不 为 零 时，可 以 通 过 调 节 零 点 拨 杆

进行调节，移动投影屏的位置，使投影屏 的 标 线 与 标 尺 的 “０”刻 度 重 合。若 零 点 读 数 与

“０”刻度相差太大，则要调节天平梁 上 的 平 衡 螺 丝，使 之 接 近 “０”刻 度 时，再 拨 动 调 零

拨杆。注意：必须 在 休 止 天 平 时 调 节 平 衡 螺 丝。零 点 调 好 后，休 止 天 平，再 连 续 测 定

两次。

４天平主要性能的检查

（１）灵 敏 度 的 测 定　测 定 零 点 后，在 天 平 的 左 盘 加 一 个 已 校 准 的１０ｍｇ环 码，开 启

天 平，观 察 平 衡 点，测 定 两 次。若 天 平 微 分 标 尺 在１００±１格 范 围 内，则 符 合 要 求；否

则，不合格，应 调 节 感 量 调 节 螺 丝，使 之 达 到 规 定 要 求。计 算 天 平 的 空 载 灵 敏 度 和 空 载

感量。
在天平左右盘上各放一个２０ｇ砝码，测定载荷为２０ｇ时天平的平衡点，依上法左盘上增

加１０ｍｇ环码后，再测平衡点。计算载荷为２０ｇ时天平的灵敏度及感量，测定两次。
（２）天平示值变动性的测定　连续测定空载零点两次，左右盘各载荷１００ｇ砝码后，连

续测定平衡点２～３次，不作记录，然后取下砝码，再测定零点两次，用４次测定的最大值

减去最小值求得天平的示值变动性。
（３）天平偏差的测定　测 定 零 点 后，在 天 平 两 盘 上 分 别 放 上 面 值 相 同 的 砝 码 （２０ｇ砝

码）。测天平平衡点的读数ｐ１，将左右两盘砝码对调后，再测平衡点读数ｐ２，取ｐ１、ｐ２ 的

平均值即为偏差＝｜ｐ１＋ｐ２｜２
。

五、数据记录与处理

见表２２～表２４。

表２２　灵敏度的测定

载荷／ｇ 零点或平衡点 加１０ｍｇ后平衡点 灵敏度／（分度／ｍｇ） 感量／（ｍｇ／分度）

０

２０

表２３　示值变动性的测定

测定次数 空载零点 载荷后零点 示值变动性／分度

１

２

表２４　偏差的测定

测定次数 ｐ１ ｐ２ 偏差／分度

１

２

六、注意事项

（１）调节水平时应注意，不要将旋转方向旋反，且应边调边观察，否则可能会将天平的
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脚调离底垫。
（２）调节平衡螺丝时，一定要先关闭天平。
（３）未近平衡点时，天平只能半开，读数或看零点时，升降枢必须完全打开，并关闭左

右侧门。
（４）天平的稳定性与示值变动性有关系，但不是同一概念。稳定性主要与横梁重心位置

有关；而示值变动性除了与重心位置有关外，还与天平的装配质量、刀口、刀口与刀承间的

摩擦大小、刀口的锋利程度以及环境因素有关。
（５）测定天平的计量性能时，要注意避免环境因素的影响。
七、思考题

１分析天平的水平和零点如何调节？不调节对称量结果有什么影响？

２什么叫天平的零点和平衡点？为什么每次称量前后都要测定零点？

３天平的灵敏度和哪些因素有关？如何提高天平的灵敏度？

４在天平上取放物体或加减砝码、环码时，为什么必须先休止天平？

实验二　直接称量法练习

一、技能目标

１学会正确使用双盘半自动电光分析天平；

２掌握称量的一般程序；

３掌握直接称量法。
二、实验原理

参见本章第五节。
三、仪器与试剂

托盘天平；半自动双盘电光天平；称量瓶或空的青霉素瓶子 （３个，洗净烘干）。
四、实验步骤

１准备工作

取下天平罩，折叠整齐放在天平框罩上或天平右后方的台面上。面对天平端坐。记录本

放在天平前面，称量物放在左侧的台面上，砝码盒放在右侧的台面上。

２检查天平状态 （“三查一调”）
（１）检查天平部件　检查天平横梁、吊耳、秤盘等是否都处于正常位置，将指数盘对准

零位，再看砝码与天平是否配套，砝码是否齐全，环码有无脱落。
（２）清扫天平　用天平内的软毛刷轻轻扫净天平的左右两盘和砝码盒内的砝码，扫去异

物和灰尘。
（３）检查天平水平　调节天平的螺旋脚，使天平达到水平状态。
（４）调节天平零点　关闭天平门，接通电源，缓慢旋转升降枢旋钮，拨动投影屏调节杆

使其重合。使用拉杆不能调至零点时，可调整天平横梁上的平衡螺丝，直至微分标 尺 上 的

“０”刻度与光屏上的标线重合。

３粗称

用托盘天平将一只洁净的称量瓶 （或青霉素瓶子）进行粗称，一般能准确到０２ｇ。记

下粗称质量。

４称量操作
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把粗称后的称量瓶 （或青霉素瓶子）放到天平的左盘，再按粗称质量用镊子夹取相应质

量的克组砝码放到天平的右盘，再将几百毫克组 （外圈）环码置于粗称位置。然后用左手轻

轻、缓慢地开启升降枢旋钮半开天平，以指针偏移方向或光标移动方向判断两盘轻重。调节

几十毫克组 （内圈）环码，直至天平平衡，准备读数。将实验结果填写到数据记录单内相应

位置。依次称量三个瓶子及三个瓶子的总质量。

重复实验３次，并把实验结果填写到数据记录单内相应位置。

５读数与数据记录

读取被称物质量，记录在数据记录本上。计算绝对偏差和相对偏差。

６ 关闭天平

每次称量完都要关闭天平升降枢旋钮，取出天平盘上的被称物和砝码，放回原位，将指

数盘回零。并检查一下天平零点变动情况，如果超过２小格，则应重称。

７切断电源

切断电源，罩好天平布罩，将砝码盒放回天平箱顶部，填好天平使用记录本，将天平室

收拾干净，离开天平室。

五、数据记录与处理

表２５　直接称量法练习

零点 　零点漂移

项　　目
测　定　次　数

１ ２ ３ ４ ５ ６

ｍ１

ｍ２

ｍ３

ｍ０

ｍ

绝对偏差

　　注：１ｍ１、ｍ２、ｍ３ 分别为三个瓶子的质量，ｇ。

２ｍ０ 为三个瓶子的实际称量总质量，ｇ。

３ｍ为三个瓶子的理论计算总质量，ｇ。

４ｍ０－ｍ为绝对偏差，要求绝对偏差小于３×０２ｍｇ即为合格。

六、注意事项

（１）开关天平侧门，取放被称物、加减砝码或环码时，动作应轻、缓、稳。避免用力过

大而损坏天平部件。
（２）被称物及砝码应放在秤盘正中。称量质量不得超过天平的最大载荷。
（３）保持砝码的清洁和完整。砝码除了放在砝码盒内或使用时放在秤盘上外，不得放在

其他任何地方。
（４）开启天平后，绝对不能在天平上取放被称物、加减砝码或环码，以免吊耳脱落、横

梁倾斜、玛瑙刀口损坏。
（５）调整零点、记录称量读数后，应随即关闭天平。
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七、思考题

１符合什么条件的试样可以用直接称量法进行称量？

２称量前为什么要检查天平是否处于水平状态？如何调节？

３称量时，若微分标尺向左移动，则应加砝码还是减砝码？反之，又如何？

４为什么天平的零点变动超过２小格时，要重称试样的质量？

实验三　递减称量法练习

一、技能目标

１了解电子天平的结构，学会正确使用电子天平；

２掌握递减称量法的一般程序；

３学会用称量瓶敲样的操作。
二、实验原理

参见本章第五节。
三、仪器与试剂

电子天平。
称量瓶：高型一个、低型一个 （没有低型称量瓶可用坩埚代替），洗净烘干。
细沙：普通沙子先用水清洗干净，除去泥土及杂草，烘干后，用４０～６０目的筛子过筛。

（或选择在空气中稳定的其他试剂。）
四、实验步骤

１水平调节

观察天平的水平仪，如水平仪气泡偏移，则需调整水平调节脚，使气泡位于水平仪正中。

２预热

接通电源，预热后，开启天平进行操作。

３开启显示器

轻按ＯＮ键，显示器全亮，约２ｓ后，显示天平的型号，然后显示称量模式０００００ｇ。

４称量

（１）首先将低型称量瓶置于秤盘中央，待数字稳定即显示器左下角的 “０”标志消失后，
读出低型称量瓶的质量ｍ０。

（２）将盛放干燥至恒重的细沙的高型称量瓶置于秤盘中央，同上法，即可读出称量瓶和

细沙的总质量ｍ１。
（３）用小纸片夹住称量瓶盖柄，用清洁的纸条叠成宽约１ｃｍ的纸带套在称量瓶上，左

手拿住纸带的尾部 （也可以在操作时带上白色细纱手套来代替纸带）取出称量瓶，用低型称

量瓶作为接受器，进行敲样操作，要求倾出细沙质量为０２～０４ｇ，敲完样后，再将称量瓶

放回天平盘上，准确称其质量ｍ２。两次称量的质量之差即为倾入低型称量瓶内细沙的质量。
称量时应检查倾出的试样质量是否在称量范围内；如不足，应重复上面的操作，直至倾出试

样的质量达到要求为止。按上述方法连续递减，称取３份试样。
（４）取出高型称量瓶，将接受了细沙的低型称量瓶放入天平中，准确称其质量ｍ。

５结束称量

称量结束后，若短时间内还使用天平，可不必切断电源，再用时可省去预热时间。若当

天不再使用天平，应拔下电源插头，罩好天平罩，并做好使用情况登记。
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五、数据记录与处理

表２６　差减称量法练习

零点 　零点漂移

样品名 称量瓶＋样品质量／ｇ 称量瓶＋样品质量／ｇ 样品质量／ｇ

１

２

３

４

５

空瓶质量ｍ０

空瓶＋样品质量ｍ

实际样品质量ｗ１＝ｍ－ｍ０

理论样品质量ｗ２＝ｍ１－ｍｎ

绝对偏差ｗ１－ｗ２＝

　　注：要求绝对偏差小于ｎ×０２ｍｇ （ｎ为测定次数）。

六、注意事项

（１）采用细沙练习递减称量，主要是考虑学生刚开始练习，动作较慢，细沙在空气中稳

定、不吸潮，既能减少称量误差，又能减少试剂的消耗。若没有细沙，也可选用在空气中稳

定的其他试剂。
（２）因为是采用电子天平称量，所以也可在准确称出称量瓶与试样的总质量后，按去除

皮／调零键去皮后，进行敲样操作，敲样后再次称量称量瓶与试样的总质量，则电子天平屏

幕上显示数值的绝对值就是敲到低型称量瓶内的试样质量。
（３）将天平置于稳定的工作台上，避免振动、气流及阳光照射。
（４）在使用前调整水平仪气泡至中间位置。
（５）电子天平应按说明书的要求进行预热。
（６）经常对电子天平进行自校或定期外校，保证其处于最佳状态。
（７）如果电子天平出现故障应及时检修，不可带 “病”工作。
（８）操作天平不可过载使用，以免损坏天平。
（９）若长期不用电子天平，应暂时收藏为好。

七、思考题

１在什么情况下选用递减称量法？

２递减法称取试样，需要注意哪些问题？

３进行敲样操作时，为什么不能用手直接取放称量瓶？

阅读材料

自制简易天平

自制简易天平一般由横梁、支架、秤盘和砝码几大部分组成。下面简单介绍一下简易天平的制作方法。
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１横梁

取一根表面光滑、质量均匀的长方形木条，作为横梁。截 取 一 段 钢 锯 条，把 没 有 锯 齿 的 一 边 在 砂 轮 上 磨 成 劈

形，锯条超出横梁的部分作刀口用。在横梁正中上边用钢 锯 锯 开 一 个 深 约１ｃｍ的 凹 槽。将 磨 好 的 刀 口 垂 直 嵌 入 槽

内。在横梁两端的上边距中心１０ｃｍ处各刻一个Ｖ形槽，要 求Ｖ形 槽 和 横 梁 正 中 的 刀 口 互 相 平 行，且 高 度 在 同 一

水平面上，这是保证天平等臂性的一个重 要 条 件。 在 横 梁 的 正 面， 从 刀 口 处 到 右 边 的 Ｖ形 槽 正 中， 贴 上 长 度 为

１０ｃｍ的卷尺（要求卷尺的刻度清晰），再用质量为１ｇ的铜丝做游码。

用废旧钟表的秒针作为指针，钉在横梁中间的下方。

２支架

支架由固定在木板上的高约３０ｃｍ的窄木条制成。支架顶部钉一个方木块，在这个木块上面钉上两段平行的 锯

条片，以支托横梁上的刀口。两锯条片间需留１５ｃｍ以上 的 空 隙，使 横 梁 能 在 两 锯 条 片 上 稳 定 地 自 由 摆 动。用 厚

纸板画好标尺，固定在支架的下部，位置以指针能在标尺表面自由摆动为准。

３秤盘

可以用两个直径约１０ｃｍ的硬塑料盘制作。用细塑料绳分别穿过盘子的直径的两个端点，再用回形别针将秤 盘

吊在横梁上，注意秤盘挂好后其重心要通过盘子的圆心与盘子垂直，并且穿两个秤盘的绳子的长度要相等。

４砝码

１ｇ砝码由游码代替，２ｇ、５ｇ、１０ｇ的砝码由用托盘天平准确称得质量的铜丝制成。
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第三章　滴 定 分 析

滴定分析是根据滴定时所消耗标准滴定溶液的体积及其浓度来计算分析结果，因此，除

了要准确地确定标准滴定溶液的浓度外，还必须准确地测量它的体积。准确测量溶液的体积

取决于两个因素：一是仪器容积的准确性；二是正确使用容量仪器。
在滴定分析中测量溶液准确体积所用的容量仪器有滴定管、容量瓶、移 液 管 和 吸 量 管

等。滴定管、移液管和吸量管为 “量出”式量器，在量器上标有 “Ｅｘ”字样，用来测定从

量器中放出溶液的体积。容量瓶为 “量入”式量器，标有 “Ｉｎ”字样，用于测定注入量器中

溶液的体积。
这三种仪器的正确使用是滴定分析中最重要的基本操作，对这些仪器使用得准确、熟练

就可以减少溶液体积的测量误差，为获得准确的分析结果创造先决条件。
下面分别介绍这些仪器的性能、规格、洗涤、使用和校准方法。

第一节　滴定分析仪器及其洗涤

【学习目标】

１了解常用滴定分析仪器的性能、规格；

２掌握滴定分析仪器的洗涤方法。

一、滴定分析仪器介绍

１容量瓶

容量瓶是用于测量容纳液体体积的一种量入式计量玻璃仪器。
容量瓶是一种细颈梨形平底的玻璃瓶，带有尺寸与瓶口相配合的玻璃磨口塞或惰性塑料

图３１　容量瓶

塞 （如图３１所示），可用橡皮筋将塞子系在容量瓶的颈上；颈上有一环形

标线，并标有量入式符号 “Ｉｎ”，表示在所指定的温度 （一般为２０℃）下液

体充满至标线时，瓶内液体的准确体积恰好等于瓶上所标明的体积。
容量瓶 是 量 入 式 （Ｉｎ）计 量 玻 璃 仪 器，必 须 符 合 ＧＢ１２８０６—９１的

要求。
容量瓶按精度的高低分为Ａ级和Ｂ级，Ａ级为较高级，Ｂ级为较低级。

标准中规定容量瓶的容量允差见表３１。
容量瓶的颜色有无色和棕色两种。
容 量 瓶 的 规 格 有 ５ｍＬ、１０ｍＬ、２５ｍＬ、５０ｍＬ、１００ｍＬ、２００ｍＬ、

２５０ｍＬ、５００ｍＬ、１０００ｍＬ、２０００ｍＬ等。
容量瓶上的标志通常有标称 总 容 量 及 单 位 （如２５０ｍＬ）、标 准 温 度 （２０℃）、量 入 式 符

号 （Ｉｎ）、精度级别 （Ａ或Ｂ）和制造厂商标等。
容量瓶主要用于配制标准溶液、试样溶液，或将准确容积的浓溶液稀释成一定容积的稀



表３１　常用容量瓶的容量允差 （摘自国家标准ＧＢ１２８０６—９１） 单位：ｍＬ

标称容量 ５ １０ ２５ ５０ １００ ２００ ２５０ ５００ １０００ ２０００

容量允差（±）
Ａ级 ００２ ００３ ００５ ０１０ ０１５ ０２５ ０４０ ０６０

Ｂ级 ００４ ００６ ０１０ ０２０ ０３０ ０５０ ０８０ １２０

0
1

2
3

4

5
6
7

8
9

0

1

2

3

4
10

9
8

7

6

5

4

3

2

1

0��
10

m
L

5m
L

(a) (b) (c) (d)

图３２　移液管和吸量管

溶液，这种过程通常称为 “定容”，故常和分析天平、移液管配

合使用。
选择容量瓶时，要根据工作精度要求、溶液性质及所需体

积来选择相应规格的容量瓶，另外应注意该溶液的对光稳定性，
对见光易分解的溶液应选择棕色容量瓶，一般性的溶液则选择

无色容量瓶。

２移液管和吸量管

移液管和吸量管都是用于准确移取一定量溶液的量出式计

量玻璃仪器。
移液管是一支细长而中间有膨大的玻璃管，如图３２（ａ）所

示。管颈上部刻有 环 形 标 线，标 有 量 出 式 符 号 “Ｅｘ”，表 示 在

所指定的温度 （一般为２０℃）下，吸取溶液的弯月面与移液管

标线相切，再让溶液按规定操作方法自由流出，所流出溶液的

体积与管上标示的体积相同。

移液管是量出式 （Ｅｘ）计量玻璃仪器，必须符合ＧＢ１２８０６—９１的要求。
移液管按精度的高低分为Ａ级和Ｂ级，Ａ级为较高级，Ｂ级为较低级。标准中规定移

液管的容量允差见表３２。

表３２　常用移液管的容量允差 （摘自国家标准ＧＢ１２８０６—９１） 单位：ｍＬ

标称容量 ２ ５ １０ ２０ ２５ ５０ １００

容量允差（±）
Ａ级 ００１０ ００１５ ００２０ ００３０ ００５０ ００８０

Ｂ级 ００２０ ００３０ ００４０ ００６０ ０１００ ０１６０

移液管常用的规格有１ｍＬ、２ｍＬ、５ｍＬ、１０ｍＬ、２５ｍＬ、５０ｍＬ、１００ｍＬ等。
移液管膨大部分上的标志通常有标称总容量及单位 （如２５ｍＬ）、标准温度 （２０℃）、量

出式符号 （Ｅｘ）、精度级别 （Ａ或Ｂ）和制造厂商标等。
吸量管是具有分刻度的玻璃管，两端直径较小，中间管身直径相同，可用来准确量取标

示范围内任意体积的溶液，如图３２（ｂ）、（ｃ）、（ｄ）所示。吸量管转移溶液的准确度不如移

液管。应该注意，有些吸量管其分刻度不是刻到管尖，而是离管尖尚差１～２ｃｍ，如 图３２
（ｄ）所示。

吸量管是量出式 （Ｅｘ）计量玻璃仪器，必须符合ＧＢ１２８０６—９１的要求。
常用的吸量管有１ｍＬ、２ｍＬ、５ｍＬ、１０ｍＬ等规格。
根据所移溶液的体积和要求选择合适规格的移液管使用。在滴定分析中准确移取溶液一

般使用移液管，反应需控制试液加入量时一般使用吸量管。

３滴定管

滴定管是用于准确测量放出溶液体积的量出式计量玻璃仪器。

９４第三章　滴定分析



滴定管的主要管身是用细长且内径均匀的玻璃管制成的，上面刻有均匀的分度线，线宽

不超过０３ｍｍ；下端 的 流 液 口 为 一 尖 嘴；中 间 通 过 玻 璃 活 塞、聚 四 氟 乙 烯 活 塞 或 乳 胶 管

（配以玻璃珠）连接以控制滴定速度。
（１）滴定管按用途不同分为酸式滴定管和碱式滴定管。
在滴定管的下端有一玻璃活塞的称为酸式滴定管，如图３３（ａ）所示。
通过乳胶管与尖嘴玻璃管连接的为碱式滴定管，如图３３（ｂ）所示。碱式滴定管下端的

乳胶管中有一个玻璃珠，用以堵住液体流动，玻璃珠的直径应稍大于乳胶管内径，用手指捏

挤玻璃珠附近的乳胶管，在玻璃珠旁形成一条狭窄的小缝，液体就沿着这条小缝流出来。
（２）滴定管按其容积不同分为常量滴定管、半微量滴定管及微量滴定管。
常量滴定管规格有２５ｍＬ、５０ｍＬ、１００ｍＬ，分 刻 度 值 为０１ｍＬ，最 常 用 的 是５０ｍＬ的

滴定管。
半微量滴定管是容积为１０ｍＬ、分刻度值为００５ｍＬ的滴定管。
微量滴定管 如 图３３（ｃ）所 示，其 规 格 有１ｍＬ、２ｍＬ、５ｍＬ，分 刻 度 值 为０００５ｍＬ或

００１ｍＬ，用于微量和半微量滴定分析操作。
（３）滴定管按构造的不同，又可分为普通滴定管和自动滴定管。
自动滴定管如图３３（ｄ）所示，是将贮液瓶与具塞滴定管通过磨口塞连接在一起的滴定

装置，加液方便，自动调零点，主要用于需隔绝空气的滴定操作，配有１０００ｍＬ的贮液瓶和

供打气用的二连球。规格有１０ｍＬ、２５ｍＬ、５０ｍＬ。主要适用于经常使用同一标准溶液的日

常例行分析工作。
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图３３　滴定管

１，２—活塞；３—加液漏斗；４—贮液瓶；５—量管；６—磨口接头 （或胶塞）；７—防御管；

８—打气球；９—玻璃管；１０—毛细管；１１—通气口

聚四氟乙烯塞滴定管：酸性、碱性溶液可通用，规格有２５ｍＬ、５０ｍＬ、１００ｍＬ。

滴定管是量出式 （Ｅｘ）计量玻璃仪器，必须符合ＧＢ１２８０６—９１的要求。
（４）滴定管按精度的高低分为Ａ级和Ｂ级，Ａ级为较高级，Ｂ级为较低级。标准中规

定滴定管的容量允差见表３３。
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表３３　常用滴定管的容量允差 （摘自国家标准ＧＢ１２８０６—９１） 单位：ｍＬ

标称容量 １ ２ ５ １０ ２５ ５０ １００

最小分度值 ００１ ００１ ００２ ００５ ±０１ ±０１ ±０２

容量允差
Ａ级 ±００１ ±００１ ±００１ ±００２５ ±００５ ±００５ ±０１

Ｂ级 ±００２ ±００２ ±００２ ±００５ ±０１ ±０１ ±０２

通常以喷、印的方法在滴定管上制出耐久 性 标 志，如 制 造 厂 商 标、标 准 温 度 （２０℃）、
量出式符号 （Ｅｘ）、精度等级 （Ａ或Ｂ）和标称总容量 （ｍＬ）等。

应根据滴定中消耗标准滴定溶液的体积多少和滴定溶液的性质选择相应规格的滴定管。
如酸性溶液、氧化性溶液和盐类稀溶液，应选择酸式滴定管；酸式滴定管不能装碱性溶液，
因为玻璃活塞易被碱腐蚀，粘住无法打开。碱性溶液应选择碱式滴定管；高锰酸钾、碘和硝

酸银等溶液因能和橡皮管起反应而不能装入碱式滴定管。消耗较少滴定溶液时，应选用微量

滴定管；见光易分解的滴定溶液应选择棕色滴定管。聚四氟乙烯旋塞滴定管可不受溶液酸碱

性的限制，酸性、碱性及氧化性溶液均可选用此滴定管。
二、滴定分析仪器的洗涤

一般的玻璃器皿用毛刷蘸取肥皂水或合成洗涤剂刷洗，用自来水冲洗干净，再用少量蒸

馏水润洗３次则可备用。容量瓶、移液管、吸量管、滴定管等测量准确度高的容器，为避免

内壁受机械磨损而影响测量容积，不能用刷子刷，具体清洗如下。

１容量瓶的洗涤

（１）当容量瓶不太脏时，用自来水冲洗干净，再用蒸馏水润洗３次则可备用。
（２）当容量瓶较脏时，应进行下列洗涤：

① 将容量瓶中的残留水倒尽，再倒入１０～２０ｍＬ的铬酸洗液；

② 盖上容量瓶瓶塞，缓缓摇动并颠倒数次，让洗液布满全部内壁，然后放置数分钟；

③ 将洗液倒回原瓶，倒出时，边转动容量瓶边倒出洗液，让洗液布满瓶颈，同时用洗

液冲洗瓶塞；

④ 用自来水将容量瓶及瓶塞冲洗干净，冲洗液倒入废液缸；

⑤ 用蒸馏水润洗容量瓶及瓶塞３次，盖好瓶塞，备用。
使用时，为了避免沾污或搞错，可用橡皮筋或细绳将玻璃磨口 瓶 塞 系 在 瓶 颈 上，如 图

３１所示；平顶的塑料塞子可直接倒置在桌面上放置。
洗净的容量瓶内壁和外壁能够被水均匀润湿而不挂水珠。如挂水珠，应重新洗涤。

２移液管、吸量管的洗涤

移液管和吸量管洗涤方法相同，下面以移液管为例进行说明。
（１）移液管不太脏时，用自来水冲洗干净，再用蒸馏水润洗３次则可备用。
（２）移液管用水冲洗不净时，可用合成洗涤剂或铬酸洗液洗涤。洗涤方法是：用右手拿

移液管上端合适位置，食指靠近管上口，中指和无名指张开握住移液管外侧，拇指在中指和

无名指中间位置握在移液管内侧，小指自然放松；左手拿洗耳球，持握拳式，将洗耳球握在

掌中，尖口向下，握紧洗耳球，排出球内空气，将洗耳球尖口插入到移液管上口，注意不能

漏气。慢慢松开左手手指，将洗液慢慢吸入管内，吸取洗液至球部的１／４～１／３处，如图３４
所示，移开洗耳球，迅速用右手食指堵住移液管上口，将移液管横过来，用两手的拇指及食

指分别拿住移液管的两端，转动移液管并使洗液布满全管内壁，稍浸泡一会儿后将洗液倒入
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图３４　移液管

吸取溶液

洗液回收瓶中。再用自来水冲洗干净，然后用蒸馏水润洗３次，控干水，
置于洁净的移液管架上备用。洗净的移液管内壁和外壁能够被水均匀润湿

而不挂水珠。如挂水珠，应重新洗涤。
如果内壁污染 严 重，则 应 将 移 液 管 或 吸 量 管 放 入 盛 有 洗 液 的 大 量 筒

中，浸泡１５ｍｉｎ至数小时，取出后再用自来水冲洗、蒸馏水润洗。
移液管和吸量管的尖端容易碰坏，操作时要小心。

３滴定管的洗涤

滴定管的外侧可用洗衣粉或洗洁精刷洗，管内无明显油污、不太脏的

滴定管可直接用自来水冲洗，或用洗涤剂泡洗，但不可用去污粉刷洗，以

免划伤内壁，影响体积的准确测量。若有油污不易洗净时，可用铬酸洗液

洗涤。
酸式滴定管的洗涤为先除去管内水，再关闭活塞，倒入１０～１５ｍＬ铬

酸洗液，右手拿住 滴 定 管 上 部 无 刻 度 部 分，左 手 拿 住 活 塞 下 部 无 刻 度 部

分，两手缓慢平放滴定管，边转动边向管口倾斜，直至洗液布满全管内壁为止，立起后打开

活塞，将洗液从下口流回原洗液瓶内。如果滴定管油污较严重，将铬酸洗液充满滴定管，浸

泡十几分钟或更长时间，甚至用温热洗液浸泡一段时间。放出洗液后，先用自来水将洗液冲

洗干净，每一遍的冲洗液都应从滴定管下口流入废液缸，最后用蒸馏水润洗３～４次，洗净

的滴定管其内壁应完全被水润湿而不挂水珠。倒尽水并将滴定管倒置，夹在滴定台上备用。
碱式滴定管的洗涤同酸式滴定管，但要注意，铬酸洗液不能直接接触乳胶管，否则乳胶

管会变硬损坏。防止直接接触乳胶管的方法有如下３种：
（１）将乳胶管连同尖嘴部分一起拔下，滴定管下端套上一个滴瓶的胶帽，然后装入洗液

洗涤。
（２）先去掉乳胶管，取出玻璃珠和尖嘴管，再将滴定管倒立于洗液中，用洗耳球吸取洗

液充满全管数分钟，再将洗液放回原瓶，用自来水冲洗干净，将玻璃珠、尖嘴管、滴定管、
乳胶管装配好，最后用蒸馏水润洗３～４次。

（３）将碱式滴定管的尖嘴部分取下，乳胶管还留在滴定管上，将滴定管倒立于装有洗液

的器皿中，固定在滴定管架上，连接到水压真空泵上，打开水龙头，轻捏玻璃珠，待洗液徐

徐上升至接近乳胶管处即停止，让洗液浸泡一段时间后，拆开抽气管，将洗液放回原瓶中；
用自来水冲洗滴定管，最后用蒸馏水润洗３～４次，洗净的滴定管其内壁应完全被水润湿而

不挂水珠。如挂水珠，应重新洗涤。倒尽水并将滴定管倒置夹在滴定台上备用。
三、注意事项

（１）铬酸洗液可反复使用，使用时尽量不使洗液冲稀，以免降低其洗涤效果。
（２）第一次用自来水冲洗的废液，浓度仍很大，腐蚀性仍很强，不能直接倒入下水道，

应倒入盛废液的废液缸中。

练习题
一、选择题

１下列仪器中可在沸水浴中加热的有 （　　）。

Ａ容量瓶　　Ｂ滴定管　　Ｃ移液管　　Ｄ锥形瓶

２在下列所述情况中，不属于操作错误的为 （　　）。

２５ 分析化学实验与实训



Ａ称量时，分析天平零点稍有变动　　　　Ｂ仪器未洗涤干净

Ｃ称量易挥发样品时没有采取密封措施 Ｄ操作时有溶液溅出

３使用吸量管时，以下操作正确的是 （　　）。

Ａ将洗耳球紧接在管口上再排出其中的空气

Ｂ将涮洗溶液从上口放出

Ｃ放出溶液时，使管尖与容器内紧贴，且保持管身垂直

Ｄ用烘烤法进行干燥

二、判断题

１容量瓶能够准确量取所容纳液体的体积。（　　）

２用纯水洗涤玻璃仪器时，使其既干净又节约用水的方法原则是少量多次。（　　）

３容量瓶、滴定管、吸量管不可以加热烘干，也不能盛装热的溶液。（　　）

４滴定分析所使用的滴定管按照其容量及分刻度值不同分为：微量滴定管、半微量滴定管和常量滴定

管三种。（　　）

第二节　滴定分析仪器的准备和使用

【学习目标】

１掌握容量瓶的使用方法；

２掌握移液管、吸量管的使用方法；

３掌握滴定管的使用方法。

一、容量瓶的使用

１容量瓶的选择

（１）按所需的体积选择容量瓶的容积。
（２）若配制见光易分解物质的溶液，应选择棕色容量瓶。

２容量瓶的检查

（１）瓶塞是否漏水　注入水至标线附近，盖好瓶塞后，用滤纸擦干瓶口和瓶塞；然后用

图３５　检查漏水操作

左手食指按住瓶塞，其余手指拿住瓶颈标线以上部分，右手用指尖托住瓶底边缘，如图３５
所示，将瓶 倒 立２ｍｉｎ以 后，不 应 有 水 渗 出；正 置，观 察 有 无 水 渗 漏

（用滤纸一角在瓶塞和瓶口的缝隙处 擦 拭，查 看 滤 纸 是 否 潮 湿）；若 无

水渗漏，将容量瓶直立，转动容量瓶塞子１８０°，再 倒 立２ｍｉｎ后 检 查。
如不漏水，方可使用。

容量瓶与塞子要配 套 使 用，不 要 将 其 玻 璃 磨 口 塞 子 随 便 取 下 放 在

桌子上，以免沾污或 搞 错，可 用 橡 皮 筋 或 适 当 长 度 的 细 绳 （２～３ｃｍ，

以可启开塞 子 为 限）将 瓶 塞 系 在 瓶 颈 上，如 图３１所 示，以 防 掉 下 摔

破，也可在使用时夹在食指和中指之间，如图３６（ｂ）所示；平顶的玻

璃塞和塑料塞子可倒立于桌子上。
（２）标 线 位 置　标 线 位 置 离 瓶 口 太 近，不 便 混 匀 溶 液，则 不 宜

使用。

３容量瓶的洗涤

见本章第一节。
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４溶液的配制 （溶质为固体）
（１）溶解样品　将准确称取的固体物质置于小烧杯中，加水 （或其他溶剂），用玻璃棒

搅拌至溶解完全。必要时可盖上表面皿，加热溶解，但必须冷却至室温以后才能转移溶液。
（２）转移溶液　左手将盛放溶液的烧杯 （注意：玻璃棒不得拿出随便放置，以免玻璃棒

上的溶液损失及吸附杂质带入溶液）移近容量瓶口，右手拿起玻璃棒，将玻璃棒下端在烧杯

内壁轻轻靠一下后插入容量瓶内１～２ｃｍ，并使玻璃棒下端和瓶颈内壁相接触 （注意：玻璃

棒不能和瓶口接触），再将烧杯嘴紧靠玻璃棒中下部，烧杯离容量瓶口１ｃｍ左右。逐渐倾斜

烧杯，缓缓使溶液沿玻璃棒和瓶颈内壁全部流入容量瓶中，如图３６（ａ）所示。烧杯中溶液

流完后，将烧杯嘴贴紧玻璃棒稍向上提，同时将烧杯慢慢直立，烧杯嘴稍离玻璃棒，基本保

持在原位置，并将玻璃棒提起 （此时玻璃棒要保持在容量瓶瓶口上方）放回烧杯中，防止玻

璃棒下端的溶液落至瓶外。注意：不要使溶液流到烧杯或容量瓶的外壁而引起误差；玻璃棒

的上端不能靠在烧杯嘴处，也不能让玻璃棒在烧杯中滚动，可用左手食指将其按住。然后，
用洗瓶小心吹洗玻璃棒和烧杯内壁５次以上 （每次５～１０ｍＬ），按上法转移入容量瓶中，以

保证定量转移。然后加水 （或其他溶剂）稀释至总容积的３／４时，用右手食指和中指夹住容

量瓶瓶塞的扁头，按水平方向旋摇几周 （注意不要加塞），如图３６（ｂ）所示，使溶液初步

混合，继续加水至距离标线下１ｃｍ，放置１～２ｍｉｎ。
（３）定容　用左手拇指和食指 （也可加上中指）拿起容量瓶。保持容量瓶垂直，使刻度

线和视线保持水平，用细长滴管滴加蒸馏水 （注意勿使滴管接触溶液）至弯月面下缘与标线

相切。若溶液为无色或浅色溶液，应使弯液面的最低点与刻度线上边缘的水平面相切，视线

应与刻度线上边缘在同一水平面上；若溶液为深色溶液，则应使弯液面两侧最高点与刻度线

上边缘的水平面相切，视线应与刻度线上边缘在同一水平面上。
（４）摇匀　盖紧干的瓶塞，用左手食指按住瓶塞，其余四指拿住瓶颈标线以上部分，右

手指尖托住瓶底边缘 （手心不要接触瓶底）。将容量瓶倒置，如图３６（ｃ）所示，待气泡全部

上移后，同时将容量瓶旋摇数次，混匀溶液，然后将容量瓶直立，让溶液完 全 流 下 至 标 线

处，放正容量瓶，将瓶塞稍提起，让瓶塞周围的溶液流下，重新盖好，如此反复操作１０次

以上 （注意要数次提起瓶塞），使溶液充分混匀。

(a) ×ª (b) (c)

图３６　容量瓶的使用

（５）配制完成　将容量瓶放正，打开瓶塞，将溶液转入洗净干燥的试剂瓶中保存。用毕

后洗净容量瓶，在瓶口和瓶塞间夹一纸片，放在指定位置。
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５定量稀释溶液 （溶质为液体）
用移液管移取一定体积的浓溶液于容量瓶中，加蒸馏水至３／４左右容积时初步混匀，再

加蒸馏水至标线处，按前述方法混匀溶液。

６注意事项

（１）容量瓶不能用任何方式加热，以免改变其容积而影响测量的准确度。
（２）向容量瓶中转移溶液，应让热溶液冷却至室温后再移入容量瓶稀释至标线。
（３）配制的溶液应及时转移到试剂瓶中，容量瓶不能长久贮存溶液，不能将容量瓶作试

剂瓶使用。
（４）稀释过程中放热的溶液应在稀释至容量总体积的３／４时摇匀，并待冷却至室温后，

再继续稀释至刻度。
（５）使用后的容量瓶应立即冲洗干净。闲置不用时，可在瓶口处垫一小纸条以防黏结。
二、移液管和吸量管的使用

１使用前的准备

（１）检查　检查移液管的管口和尖嘴有无破损，若有破损则不能使用。
（２）洗涤　对移液管和吸量管的洗涤见本章第一节。
（３）润洗　摇匀待吸溶液，将待吸溶液倒一小部分于一洁净并干燥的小烧杯中，用滤纸

将清洗过的移液管尖端内外的水分吸干，并插入小烧杯中吸取溶液，当吸至移液管容量的

１／３时，立即用右手食指按住管口，取出，横持并转动移液管，使溶液浸润全管内壁，当溶

液流至刻度线以上且距 上 口２～３ｃｍ时，将 移 液 管 直 立，使 溶 液 从 下 端 尖 口 处 排 入 废 液 杯

内，以置换内壁的水分，确保移取溶液的浓度不变 （注意：吸出的溶液不能流回原瓶，以防

稀释溶液）。如此操作，润洗３～４次后即可吸取溶液。

(a) Îü (b) (c)

图３７　移液管的使用

２移取溶液的操作

（１）吸取溶液　将用待吸液润洗过的移液管插入待吸液面下１～２ｃｍ处，用洗耳球按上

述操作方法吸取溶液 （注意移液管插入溶液不能太深也不能太浅，太深时会使管外壁黏附溶

液过多而影响量取溶液的准确性；过浅时会因液面下降后产生吸空，把溶液吸到洗耳球内被

污染），并随液面的下降而下移，始终保持此深度，如图３７（ａ）所示。当管内液面上升至标

线以上１～２ｃｍ处时，迅 速 移 去 洗 耳 球，用 右 手 食 指 堵 住 管 口 （此 时 若 溶 液 下 落 至 标 线 以

下，应重新吸取），将移液管提出待吸液面，并使管尖端接触待吸液容器内壁片刻 后 提 起，
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用滤纸擦干移液管或吸量管下端黏附的少量溶液。在移动移液管或吸量管时，应将移液管或

吸量管保持垂直，不能倾斜。
（２）调节液面　移去洗耳球，立即用右手的食指按紧管口，大拇指和中指拿住移液管标

线 （或吸量管最高刻度线）的上方，左手持容量瓶颈部，使容量瓶倾斜，右手持移液管，管

下部尖端紧靠在容量瓶内壁并使管身垂直 （或左手另取一干净小烧杯，将移液管管尖紧靠小

烧杯内壁，小烧杯保持倾斜，使移液管保持垂直），刻度线和视线保持水平 （左手不能接触

移液管）。右手食指微放松，用拇指和中指轻轻转动移液管，使管内溶液慢慢从下 口 流 出，
液面平稳下降，将溶液的弯月面底线放至与标线上缘相切时，立即用食指压紧管 口，如 图

３７（ｂ）所示。将尖口处紧靠烧杯内壁，向烧杯口移动少许，去掉尖口处的液滴。将移液管

或吸量管小心移至承接溶液的容器中。
（３）放出溶液　将移液管直立，左手拿锥形瓶将其倾斜，移液管尖端紧靠锥形瓶内壁并

让其垂直，放开食指，让溶液沿锥形瓶内壁流下，如图３７（ｃ）所示，待液面下降至管尖时

（此时溶液不流）再等１５ｓ，将移液管尖端靠接受器内壁轻轻地旋转一下 （由于移液管的管

尖部做得不很圆滑，留存在管尖部位的体积会因管尖贴靠容器内壁的方位不同而有变化，为

此，可在等待１５ｓ后，将管身轻轻地旋转一下，这样管尖部分每次留存的体积基本相同，不

会在平行测定时有过大的误差），再取出移液管。如果所用的移液管上没有标明 “吹”字，
残留在管尖内壁处的少量溶液，不可用外力强使其流出，因校准移液管或吸量管时，已扣除

了尖端内壁处保留溶液的体积。反之，凡是在管子上标有 “吹”字的，则应用洗耳球吹出管

尖残留的液滴，不允许保留。
吸量管的使用方法与移液管相同，只是放液时用食指控制管口，使液面慢慢下降至所需

刻度时按住管口，取出吸量管。
有一种吸量管，分刻度标到离管尖尚差１～２ｃｍ处，如图３２（ｄ）所示，使用时应注意

不要使液面降到刻度线以下，即刻度线以下的少量溶液不应该放出。在同一实验中，应尽可

能使用同一支吸量管的同一段体积，并且使用上段而不用下端收缩部分，以减少测量误差。
移液管和吸量管用完后应立即洗净，放在移液管架上。

３注意事项

（１）移液管 （或吸量管）不应在烘箱中烘干，以免改变其容积。
（２）移液管 （或吸量管）不能移取太热或太冷的溶液。
（３）同一实验中应尽可能使用同一支移液管；同一分析工作，应使用同一支移液管或吸

量管。
（４）移液管在使用完毕后，应立即用自来水及蒸馏水冲洗干净，置于移液管架上。
（５）移液管和容量瓶常配合使用，因此在使用前常作两者的相对体积校准。
（６）在使用吸量管时，为了减少测量误差，每次都应以最上面刻度 （０刻度）处为起始

点，往下放出所需体积的溶液，而不是需要多少体积就吸取多少体积。
三、滴定管的使用

１酸式滴定管的操作步骤

（１）涂凡士林　在使用一支新的或较长时间不使用的和使用了较长时间的酸式滴定管

时，因玻璃旋塞闭合不好或转动不灵活，导致实验中漏液和操作困难，必须涂抹凡士林。操

作方法是：将活塞与活塞槽配套吻合的酸式滴定管平放在实验台上，取下活 （旋）塞，用滤

纸片擦干活塞、活塞孔和活塞槽，如图３８（ａ）所示；用食指蘸取少许凡士林或真空脂，均
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(a) ÓÃ
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(c) 
(d) ,

图３８　酸式滴定管涂凡士林的操作

匀地、薄薄地涂在活塞大头部分上，如图３８（ｂ）所示；将活塞涂好凡士林，再将滴定管的

活塞槽的细端涂上凡士林，如图３８（ｃ）所示；注意涂油量不能太多，以免凡士林堵塞住活

塞的小孔及滴定管的出口。然后将活塞平行插入活塞槽并压紧活塞，再向同一个方向转动活

塞，如图３８（ｄ）所示，直到活塞和活塞槽上的凡士林油膜均匀、透明、无纹路、活塞转动

灵活为止。此时，在活塞孔内应无凡士林 （若有，说明凡士林涂得太多；若转动不灵活，说

明凡士林涂得太少）。将涂好油的滴定管放在实验台上，一手顶住活塞粗端，一手将乳胶圈

或者塑料套卡套在活塞的小头部分沟槽上，以防止活塞脱落。在涂凡士林过程中要特别小

心，切莫让活塞跌落打碎，造成整支滴定管报废。
若活塞孔或出口尖嘴被凡士林堵塞，则可用细铜丝轻轻将其捅出；也可将滴定管充满水

后，将活塞打开，用洗耳球在滴定管上部挤压、鼓气，可以将凡士林排除；若仍不能除去，
则插入热水中温热片刻，然后打开活塞，使管内的水突然流下 （最好借助洗耳球挤压），将

软化的凡士林冲出；或用有机溶剂浸泡一定时间，并重新涂油、试漏。
注意：若使用活塞为聚四氟乙烯的滴定管，则不需涂凡士林。
（２）试漏　检查活塞处是否漏水，方法是：将活塞关闭，滴定管用水充满至 “０００”刻

度线附近，擦干滴定管外壁，把滴定管直立夹在滴定管架上静置２ｍｉｎ，观察液面是否下降，
滴定管管尖是否有液珠，活塞两端缝隙中是否渗水 （用干的滤纸在活塞槽两端贴紧活塞擦拭

并察看，滤纸是否潮湿，若潮湿，说明渗水）。若不漏水，将活塞转动１８０°，静置２ｍｉｎ，按

前述方法察看是否漏水，若不漏水且活塞转动灵活，涂油成功；否则，应再擦干活塞，重新

涂凡士林，直至不漏水为止。
（３）滴定管的洗涤　见本章第一节。
（４）滴定管的润洗　准备好了的滴定管即可装入标准滴定溶液。装标准滴定溶液之前应

将试剂瓶中的标准滴定溶液摇匀，使凝结在试剂瓶内壁的水珠混入溶液。为了除去滴定管内

残留的水分，确保标准滴定溶液的浓度不变，应先用此标准滴定溶液淋洗滴定管内壁３次以
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上，每次向滴定管中加入１０～１５ｍＬ标准滴定溶液。先从下口放出少量，以洗涤尖嘴部分，

然后关闭活塞，双手平托滴定管的两端并慢慢转动，使溶液润洗滴定管整个内壁，最后将溶

液从管口倒出弃去，但不要打开活塞，以防活塞上的油脂冲入管内。尽量将管内溶液倒完后

再进行下次洗涤，方法相同，但润洗液要从管尖处放出 （不能从管口放出），如此洗涤３次

后，即可装入标准滴定溶液。
（５）标准溶液的装入　溶液应直接倒入滴定管中，不得用其他容器 （如滴管、烧杯、漏

斗等）来转移，以免改变溶液的浓度。方法是：关闭活塞，用左手前三指拿住滴定管上部无

刻度处，并让滴定管稍微倾斜，右手拿住试剂瓶往滴定管中倾倒溶液，使溶液沿滴定管内壁

慢慢流下，直到 “０００”刻度以上。
（６）赶气泡　右手拿住滴定管上部无刻度处，并使滴定管倾斜约３０°，在其下面放一承

接溶液的烧杯，左手迅速打开活塞，使溶液冲出管口，将气泡排出，使溶液充满尖嘴管。若

气泡仍未能排出，可在放出溶液的同时，用力上下抖动滴定管或在管尖接一段乳胶管，将胶

管弯曲向上，排出气泡。
（７）调零　加入标准滴定溶液至 “０００”刻度线以上，再调节液面在０００ｍＬ处稍上方

（如溶液不足，可以补充），夹 在 滴 定 台 上 静 置 约１ｍｉｎ，再 调 至 “０００”刻 度 处。读 数 时，

手持在 “０００”刻度线以上部位，保持滴定管垂直，“０００”刻度线和视线保持水平，慢慢

转动旋 （活）塞，放出溶液，使弯月面下缘刚好和 “０００”刻度线上缘相切。调好零点后，

将滴定管夹在滴定管架上备用。

(a)  Ëá (b)  (c)  (d)  

图３９　酸式滴定管的操作

（８）滴定　滴定一般在锥形瓶中进行，有时也可在烧杯中进行。将滴定管垂直夹在滴定

管架上，锥形瓶放在 滴 定 架 瓷 板 上，使 滴 定 管 尖 端 距 锥 形 瓶 瓶 口３～５ｃｍ高 度。滴 定 操 作

是：右手摇动锥形瓶，右手前三指拿住瓶颈，使瓶底离瓷板２～３ｃｍ，调节滴定管的高度使

滴定管的下端插入锥形瓶口１～２ｃｍ，要边滴边摇瓶，转动腕关节，向同一方向 （顺时针方

向或逆时针方向）作圆周运动，不能将锥形瓶前后摇动、左右摇晃，以防溶液溅出而造成误

差；左手握持滴定管的活塞，左手的大拇指从滴定管内侧放在旋塞上中部，食指和中指从滴

定管外侧放在旋塞下面两端，手腕向外略弯曲 （手掌中心要空，以防手心碰到活塞尾部而使

活塞松动漏液）以控制活塞，如图３９（ａ）和 （ｂ）所 示。眼 睛 注 意 观 察 锥 形 瓶 中 溶 液 颜 色

的变化，左右两手操作及眼睛观察要同时进行并密切配合，以便准确地确定滴定终点。滴定

开始时液滴落点周围无明显的颜色变化，滴定速度可以快些，并边滴边摇瓶；继续滴定，落

点颜色可暂时扩散到溶液，此时应滴一滴摇几下，最后每滴出半滴就需要摇几下，直至终点

（颜色变化的转折点）。
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滴定时转动活塞，控制溶液的流出速度，要求做到：逐滴加入溶 液 （滴 定 速 度 一 般 为

６～８ｍＬ／ｍｉｎ）；只加入一滴；加半滴溶液。加半滴的方法 是 先 控 制 活 塞 转 动，使 半 滴 溶 液

悬于管口，用锥形瓶内壁接触液滴，再用蒸馏水吹洗瓶壁。
滴定前，观察液面是否在 “０００”刻度，若滴定管内的液面不在 “０００”刻度，则记下

该读数 （为滴定管初读数），若在 “０００”刻度，也作记录。最好能调在 “０００”刻度，可

提高读数的准确性。用干燥洁净的小烧杯的内壁碰一下悬在滴定管尖端的液滴 （此操作一定

要进行，管尖外的液滴是滴定管有效体积之外的，否则将产生误差）。
滴定时，应使滴定管尖部分插入锥形瓶口 （或烧杯口）下１～２ｃｍ处，滴定速度不能太

快，以６～８ｍＬ／ｍｉｎ为宜或点滴成线下落。边滴边摇动锥形瓶 （滴入烧杯中时应用玻璃棒搅

拌），摇动时锥形瓶应按同一方向旋转摇动 （不可左右或前后振动，否则会溅出溶液）；锥形

瓶口应尽量不动，防止碰坏滴定管。在滴定时，溶液应直接落入锥形瓶或烧杯的溶液中，不

可沿锥形瓶壁往下流动，否则会附着在瓶壁上没有及时和试液发生反应，而使滴定过量。临

近终点时，应逐滴加入，然后半滴加入，将溶液悬挂在滴定管尖端，用锥形瓶的内壁靠下，
用少量蒸馏水冲下 （建议不要过多地 用 蒸 馏 水 进 行 冲 洗，以 防 水 中 的 杂 质 影 响 实 验 结 果），
然后摇动锥形瓶，观察终点是否已到 （为便于观察，可在锥形瓶下放一块白瓷板），如终点

未到，继续靠加半滴标准滴定溶液，直至终点到达。
若使用碘量瓶等有磨口玻璃塞的锥形瓶滴定时，玻璃塞应夹在右手中指与无名指之间，

以防沾污，如图３９（ｃ）所示。

25

26

ÊÓ
25.20

25.34

25.58

(a)  (b)  (c)  (d)  

24
25

26

图３１０　滴定管读数

（９）读数　滴定管的读数不准确是造成滴定分析误差的主要原因之一。由于水溶液的表

面张力的作用，滴定管中的液面呈弯月形，无色水溶液的弯月面比较清晰，有色溶液的弯月

面清晰程度较差，因此，两种情况的读数方法稍有不同。
为了正确读数，应遵守下列规则：

① 注入溶液或放出溶液后，需等待０５～１ｍｉｎ后才能读数 （使附着在内壁上的溶液流

下）。　
② 应用拇指和食指拿住滴定管的上端 （液面上方适当位置）使滴定管保持垂直后读数。

③ 初始读数应在 “０００”刻度线位置。对于无色溶液或浅色溶液，应读弯月面下缘实

线的最低点，读数时视线应与弯月面下缘实线的最低点相切，即视线与弯月面下缘实线的最

低点在同一水平面上，如图３１０（ａ）所示；初读数和终读数应用同一标准。颜色较深的有色

溶液则与弯月面上缘相切，如图３１０（ｂ）所示。

④ 有一种蓝线衬背的滴定管，它的读数方法与上述不同，无色溶液有两个弯月面相交

于滴定管蓝线的某一点，如图３１０（ｃ）所示，读数时视线应与此点在同一水平面上。有色溶
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液的读数方法与上述普通滴定管相同。

⑤ 滴定时，最好每次都从 “０００”刻度线开始，这样可减少测量误差，读数必须准确

到００１ｍＬ。

⑥ 为了协助读数，可采用读数卡，这种方法有利于初学者练习读数。读数卡可用涂有

黑长方形 （约３ｃｍ×１５ｃｍ）的白纸制成。读数时，将读数卡放在滴定管背后，使黑色部分

在弯月面下约１ｍｍ处，此时即可看到弯月面的反射层成为黑色，如图３１０（ｄ）所示，然后

读此黑色弯月面下缘的最低点。

２碱式滴定管的操作步骤

（１）检漏　将碱式滴定管装蒸馏水至一定刻度线，擦干滴定管外壁，处理掉管尖处的液

滴。把滴定管直立夹在滴定管架上静置２ｍｉｎ，仔细观察液面是否下降，滴定管下管口是否

有液珠，若漏水，则应更换胶管中的玻璃珠，选择一个大小合适、圆滑的玻璃珠或橡胶管配

上再试。玻璃珠太小或不圆滑都可能漏水，太大则操作不方便。
（２）洗涤　见本章第一节。
（３）滴定管的润洗　同酸式滴定管。
（４）标准溶液的装入　同酸式滴定管。
（５）赶气泡　赶气泡方法和酸式滴定管不同。碱式滴定管的赶气泡方法是：将装满标准

溶液的滴定管放于滴定管架上，用左手拇指和食指捏住玻璃珠所在部位稍上处，橡胶管向上

弯曲，尖嘴管倾斜向上，管尖要高于玻璃珠一定位置，玻璃珠下方的胶管应圆滑，必要时可

倾斜滴定管，用力捏挤玻璃珠侧上方，使溶液从尖嘴喷出，以排出气泡，如图３１１（ａ）所

示。碱式滴定管中的气泡一般是藏在玻璃珠附近，必须对光检查胶管内气泡是否完全赶尽。
注意：当气泡排除后，左手应边挤捏橡胶管，边将橡胶管放直，待橡胶管放直后，才能

松开左手的拇指和食指，否则气泡排不干净。�50×ó

(a)  (b)  (c)  

图３１１　碱式滴定管的使用

（６）调零　赶 尽 气 泡 后 再 调 节 液 面 至０００ｍＬ稍 上 方 处，夹 在 滴 定 台 上 静 置 约１ｍｉｎ
（若溶液不足可补加），用左手拇指和食指捏住玻璃珠所在部位稍上处橡胶管，使溶液液面缓

缓下降，直至弯月面下缘恰好与 “０００”刻度线相切。
装标准溶液时应从容器内直接将标准溶液倒入滴定管中，不能用小烧杯或漏斗等其他容

器帮忙，以免浓度改变。
（７）滴定　将滴定管垂直地夹在滴定管架上，锥形瓶放在滴定管架瓷板上，使滴定管尖

端距锥形瓶瓶口３～５ｃｍ处。左手操作滴定管，拇指在前，食指在后，其他三指辅助夹住出

口管，使尖嘴管垂直而不摆动，如图３１１（ｃ）所示，拇指和食指捏住玻璃珠所在部位稍上方
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的橡胶管处，捏挤橡胶管，使橡胶管与玻璃珠之间形成一条缝隙，溶液即从缝隙中流出，如

图３１１（ｂ）所示；但注意不能捏挤玻璃珠下方的胶管，否则松开手指后，有空气从管尖进

入形成气泡，导致误差。通过控制捏挤的缝隙大小，控制滴定速度。滴定的同时，右手摇动

锥形瓶。停止滴定时，要先松开拇指和食指，然后松开无名指和小拇指。右手摇瓶，眼睛注

意观察锥形瓶中溶液颜色的变化，掌握逐滴滴加、加一滴、加半滴三种技巧。
注意：不要用力捏玻璃珠，不能使玻璃珠上下移动；不能捏挤玻璃珠下面的橡胶管，否

则放开手时，会有空气进入玻璃管而形成气泡。
（８）读数　与酸式滴定管的读数方法相同。

３注意事项

（１）滴定管不能在烘箱中烘干或用电吹风吹干，以免改变其容积。
（２）同一分析工作，应使用同一支滴定管。
（３）滴定管用毕后，倒去管内剩余溶液，用自来水冲洗干净，再用蒸馏水淋洗３～４次

后，倒置夹在滴定管夹上。或装入蒸馏水至刻度线以上，用大试管套在管口上，这样，下次

使用时可不必再用洗液洗涤。否则溶液风干后粘在滴定管内壁，不易洗净而污染下次盛放的

标准滴定溶液。
（４）酸式滴定管长期不用时，活塞部分应垫上纸片；否则，时间久了活塞不易打开。碱

式滴定管不用时胶管应拔下，蘸些滑石粉保存。

阅读材料

滴定速度对滴定分析的影响
滴定速度对定量滴定分析的测定结果影响较大。这是由于 在 滴 定 分 析 中 标 准 滴 定 溶 液 或 样 品 溶 液 从 滴 定 管 中

流出速度的不同，使溶液在管壁上残留附着量也不同，故对 于 标 定 和 使 用 标 准 滴 定 溶 液 都 应 对 其 流 出 速 度 作 统 一

规定，以便提高滴定分析的精密度。将流出速度规定为６～８ｍＬ／ｍｉｎ，到达滴定终点后不必等一定时间，而是 立 即

读数，则溶液的残留附着量已经少到可以忽略不计，从而 避 免 了 可 能 产 生 的 读 数 的 系 统 误 差，保 证 了 滴 定 分 析 的

准确度。

在滴定分析中从滴定管快速流出标准滴定溶液或样品溶液，然后等若干分钟再读数的方法，不适用于标准滴定

溶液的标定和化学试剂成分分析等对准确度要求较高的滴定分析。可以采用高锰酸钾标准滴定溶液或碘标准滴定溶

液做一个简单的实验证明这一点。取两支相同规格的滴定管，用 同 一 瓶 中 的 高 锰 酸 钾 标 准 滴 定 溶 液 ［ｃ（ＫＭｎＯ４）＝

０１ｍｏｌ／Ｌ］，按 上 述 两 种 方 法 分 别 放 出 相 同 体 积 的 标 准 滴 定 溶 液 （ 如３５ｍＬ）， 读 数 后 立 即 以 白 色 为 背 景 ， 比 较

两 支 滴 定 管 壁 上 附 着 的 所 用 溶 液 的 紫 红 色 ， 结 果 表 明 ， 后 一 种 方 法 即 使 等 若 干 分 钟 后 读 数 ， 其 紫 红 色 仍 明 显

深 于 前 一 种 方 法 的 管 壁 颜 色 ， 说 明 标 准 滴 定 溶 液 在 管 壁 上 残 留 附 着 量 要 大 。 实 验 表 明 后 一 种 方 法 易 引 入 系 统

误 差 。

练习题
一、选择题

１下列操作中，（　　）是容量瓶不具备的功能。

Ａ直接法配制一定体积准确浓度的标准溶液

Ｂ定容操作

Ｃ测量容量瓶规格以下的任意体积的液体

Ｄ准确稀释某一浓度的溶液

２将固体溶质在小烧杯中溶解，必要时 可 加 热。溶 解 后 溶 液 转 移 到 容 量 瓶 中 时，下 列 操 作 错 误 的 是
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（　　）。

Ａ趁热转移

Ｂ使玻璃棒下端和容量瓶颈内壁相接触，但不能和瓶口接触

Ｃ缓缓使溶液沿玻璃棒和容量瓶颈内壁全部流入容量瓶内

Ｄ用洗瓶小心冲洗玻璃棒和烧杯内壁３～５次，并将洗涤液一并移至容量瓶内

３使用容量瓶时，下列操作正确的是 （　　）。

Ａ将固体试剂放入容量瓶中，加入适量的水，加热溶解后稀释至刻度

Ｂ热溶液应冷却至室温后再移入容量瓶并稀释至标线

Ｃ容量瓶中长久贮存溶液

Ｄ容量瓶闲置不用时，盖紧瓶塞，放在指定的位置

４在放出移液管中的溶液时，下列操作错误的是 （　　）。

Ａ将移液管或吸量管直立，接受容器倾斜

Ｂ管尖与接受容器内壁接触

Ｃ溶液流完后，保持放液状态停留１５ｓ

Ｄ用洗耳球吹出管尖处溶液

５用移液管吸取溶液时，下列操作正确的是 （　　）。

Ａ用待吸溶液润洗移液管３～４次

Ｂ将移液管插入待吸液面下较深处，以免吸空

Ｃ用右手的拇指按住管口

Ｄ将溶液吸至刻度线以上，快速放至刻度线

６从２５０ｍＬ容量瓶中移取３份２５ｍＬ溶液，应选择下列哪种规格的移液管？（　　）

Ａ１０ｍＬ移液管 　　　　　Ｂ２５ｍＬ移液管

Ｃ１０ｍＬ吸量管 Ｄ５０ｍＬ移液管

７带有玻璃活塞的滴定管常用来装 （　　）。

Ａ见光易分解的溶液 Ｂ酸性溶液

Ｃ碱性溶液 Ｄ任何溶液

８碱式滴定管常用来装 （　　）。

Ａ碱性溶液 Ｂ酸性溶液

Ｃ任何溶液 Ｄ氧化性溶液

９读取滴定管读数时，下列操作错误的是 （　　）。

Ａ读数前要检查滴定管内壁是否挂水珠，管尖是否有气泡

Ｂ读数时，应使滴定管保持垂直

Ｃ读取弯月面下缘最低点，并使视线与该点在一个水平面上

Ｄ有色溶液与无色溶液的读数方法相同

１０滴定过程中，下列操作正确的是 （　　）。

Ａ使滴定管尖部分悬在锥形瓶口上方，以免碰到瓶口

Ｂ摇瓶时，使溶液向同一方向作圆周运动，溶液不得溅出

Ｃ滴定时，左手可以离开旋塞任其自流

Ｄ为了操作方便，最好滴完一管再装溶液

二、判断题

１容量瓶在闲置不用时，应在瓶塞及瓶口处垫一纸条，以防黏结。（　　）

２ 定容时，将容量瓶放在桌面上，使刻度线和视 线 保 持 水 平，滴 加 蒸 馏 水 至 弯 月 面 下 缘 与 标 线 相 切。

（　　）

３稀释至总容积的３／４时，将容量瓶拿起，盖上瓶塞，反复颠倒摇匀。（　　）
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　　４移液管可在烘箱中烘干，或在电炉上方烘烤。（　　）

５移液管和吸量管不能移取太热或太冷的溶液。（　　）

６移液管在使用完毕后，应立即用自来水及蒸馏水冲洗干净，置于移液管架上。（　　）

７滴定开始时，滴定速度可以快些，可连续呈直线状滴下。（　　）

８进行滴定操作前，要将滴定管管尖处的液滴靠进锥形瓶中。（　　）

９在装入滴定液后，要排除滴定管内的气泡。（　　）

１０微量滴定管及半微量滴定管用于消耗标准滴定溶液较少的微量及半微量测定。（　　）

１１硝酸银标准溶液应装在棕色碱式滴定管中进行滴定。（　　）

第三节　滴定分析仪器的校准

【学习目标】

１了解滴定分析仪器校准的意义和方法；

２了解滴定分析仪器的容量允差；

３掌握滴定分析仪器的校准知识。

一、滴定分析仪器校准的必要性

滴定分析中准确测量溶液体积的容量器皿主要是滴定管、容量瓶、移液管和吸量管，它

们的实际容积常因种种原因如温度的变化、试剂的侵蚀、制造工艺的限制等，与它所标示的

容积（标称容积）不完全相符而出现误差，此值必须符合一定标准（容量允差），见表３１～
表３３。

对于一般的生产控制分析，量器的准确度已经满足要求，不必进行校准。但对于准确度

较高的分析，如原材料分析、成品分析、标准溶液的标定、仲裁分析、科研分析等，所用量

器必须校准，因此有必要掌握量器的校准方法。
二、滴定分析仪器的校准方法

滴定分析仪器的校准在实际工作中通常采用绝对校准和相对校准两种方法。

１绝对校准法

绝对校准法也叫称量法或衡量法。绝对校准法是指称取滴定分析仪器某一刻度内放出或

容纳蒸馏水的质量，然后根据该温度下蒸馏水的密度，将水的质量换算为容积的方法。测定

工作在室温下进行，一般规定以２０℃作为室温的校准温度。国产的滴定分析仪器其标称容

量都是以２０℃为标准温度进行校准。
将称出的蒸馏水质量换算成体积时，必须考虑下列三方面的因素：
（１）水的密度随温度的变化而改变　水在３９８℃的真空中相对密度为１，高于或低于此

温度，其相对密度均小于１。
（２）温度对玻璃仪器热胀冷缩的影响　温度改变时，因玻璃的膨胀和收缩，量器的容积

也随之而改变。因此，在不同的温度校准时，必须以标准温度为基础加以校准。
（３）在空气中称量时，空气浮力对蒸馏水质量的影响　校准时，在空气中称量，由于空

气浮力的影响，水在空气中称得的质量必小于其在真空中称得的质量，这个减轻的质量应该

加以校准。
在一定的温度下，上述３个因素的校准值是一定的，所以可将其合并为一个总校准值。

此值表示玻璃仪器中容积（２０℃时）为１ｍＬ的蒸馏水在不同温度下，于空气中用黄铜砝码称
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得的质量，列于表３４中。

表３４　玻璃容器中１ｍＬ水在空气中用黄铜砝码称得的质量

ｔ／℃ ρｔ／ｇ ｔ／℃ ρｔ／ｇ ｔ／℃ ρｔ／ｇ ｔ／℃ ρｔ／ｇ
１
２
３
４
５
６
７
８
９
１０

０９９８２４
０９９８３４
０９９８３９
０９９８４４
０９９８４８
０９９８５０
０９９８５０
０９９８４８
０９９８４４
０９９８３９

１１
１２
１３
１４
１５
１６
１７
１８
１９
２０

０９９８３２
０９９８２３
０９９８１４
０９９８０４
０９９７９３
０９９７３０
０９９７６５
０９９７５１
０９９７３４
０９９７１８

２１
２２
２３
２４
２５
２６
２７
２８
２９
３０

０９９７００
０９９６３０
０９９６６０
０９９６３８
０９９６１７
０９９５９３
０９９５６９
０９９５４４
０９９５１８
０９９４９１

３１
３２
３３
３４
３５
３６
３７
３８
３９
４０

０９９４６４
０９９４３４
０９９４０６
０９９３２５
０９９３４５
０９９３１２
０９９２８０
０９９２１６
０９９２１２
０９９１７７

利用此值可将不同温度下水的质量换算成２０℃时的体积，其换算公式为：

Ｖ２０ ＝ｍｔ
ρｔ

式中　ｍｔ———ｔ℃时在空气中用砝码称得量器放出或装入蒸馏水的质量，ｇ；

ρｔ———１ｍＬ蒸馏水在ｔ℃时用黄铜砝码称得的质量，ｇ／ｍＬ；

Ｖ２０———将ｍｔ 蒸馏水换算成２０℃时的体积，ｍＬ。
【例题３１】　在２１℃时 校 准 滴 定 管，由 滴 定 管 中 放 出１００３ｍＬ水，称 得 其 质 量 为

１００４ｇ，求该段滴定管在２０℃时的实际容量及校准值各是多少？

解　查表３４，２１℃时ρ２１＝０９９７００ｇ／ｍＬ。已知ｍ２１＝１００４ｇ，所以２０℃时

Ｖ２０ ＝ｍ２１
ρ２１

＝ １００４
０９９７００＝１００７

（ｍＬ）

容量校准值　　ΔＶ＝１００７－１００３＝００４（ｍＬ）
碱式滴定管的校准方法与酸式滴定管相同。表３５为校准滴定管的一个实例。

表３５　滴定管校准实例 （水温２５℃，ρ２５＝０９９６１７ｇ／ｍＬ）

滴定管
读数／ｍＬ

瓶与水的
总质量／ｇ

标称容
量／ｍＬ

水的质
量／ｇ

实际容
量／ｍＬ

体积校准值
／ｍＬ

总校准
值／ｍＬ

０００
１０１０
２００７
３０１４
４０１７
４９９６

３１２０
４１２８
５１１９
６１２７
７１２４
８１０７

１０１０
９９７
１００７
１００３
９７９

１００８
９９１
１００８
９９７
９８３

１０１２
９９５
１０１２
１００１
９８７

＋００２
－００２
＋００５
－００２
＋００８

＋００２
０００
＋００５
＋００３
＋０１１

图３１２　滴定管校准曲线

以滴定管读数为横坐标、相应的总校准值为纵

坐标，绘制 出 校 准 曲 线，如 图３１２所 示，以 备 使

用该滴定管时查取。
校准滴定 分 析 量 器 的 标 准 温 度 是２０℃，而 使

用温度不 一 定 是２０℃，因 此，量 器 的 容 量 及 溶 液

的体积都将发生变化。如果溶液在同一温度下配制

和使用，就不必校准，因为这时所引起的误差在计

算时可以抵消。如果配制和使用是在不同的温度下

进行，则需要校准。当温度变化不大时玻璃量器容

量变化值很小，可以忽略不计，但溶液体积的变化
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不可忽略。为 了 便 于 校 准 在 其 他 温 度 下 所 测 量 溶 液 的 体 积，表３６列 出 在 不 同 温 度 下

１０００ｍＬ水或稀溶液换算到２０℃时，其体积应增减的校准值（ｍＬ）。

表３６　不同温度下１０００ｍＬ水或稀溶液换算到２０℃时的校准值 单位：ｍＬ

　温度

／℃

　 水 和

００５ｍｏｌ／Ｌ以

下 的 各 种 水

溶液

　０１ｍｏｌ／Ｌ、

０２ｍｏｌ／Ｌ 的

各种水溶液

　 盐 酸 溶 液

［ｃ（ＨＣｌ）＝０５ｍｏｌ／

Ｌ］

　盐 酸 溶

液［ｃ（ＨＣｌ）

＝１ｍｏｌ／Ｌ］

　 ０５ｍｏｌ／Ｌ
硫 酸 溶 液；

０５ｍｏｌ／Ｌ氢氧

化钠溶液

　 １ｍｏｌ／Ｌ
硫 酸 溶 液；

１ｍｏｌ／Ｌ氢氧

化钠溶液

　１ｍｏｌ／Ｌ
碳 酸 钠 溶

液

　０１ｍｏｌ／Ｌ
氢 氧 化 钾
乙醇溶液

５
６
７
８
９
１０
１１
１２
１３
１４
１５
１６
１７
１８
１９
２０
２１
２２
２３
２４
２５
２６
２７
２８
２９
３０
３１
３２
３３
３４
３５
３６

＋１３８
＋１３８
＋１３６
＋１３３
＋１２９
＋１２３
＋１１７
＋１１０
＋０９９
＋０８８
＋０７７
＋０６４
＋０５０
＋０３４
＋０１８
０００
－０１８
－０３８
－０５８
－０８０
－１０３
－１２６
－１５１
－１７６
－２０１
－２３０
－２５８
－２８６
－３０４
－３４７
－３７８
－４１０

＋１７
＋１７
＋１６
＋１６
＋１５
＋１５
＋１４
＋１３
＋１１
＋１０
＋０９
＋０７
＋０６
＋０４
＋０２
０００
－０２
－０４
－０６
－０９
－１１
－１４
－１７
－２０
－２３
－２５
－２７
－３０
－３２
－３７
－４０
－４３

＋１９
＋１９
＋１８
＋１８
＋１７
＋１６
＋１５
＋１４
＋１２
＋１１
＋０９
＋０８
＋０６
＋０４
＋０２
０００
－０２
－０４
－０７
－０９
－１１
－１４
－１７
－２０
－２３
－２５
－２７
－３０
－３３
－３６
－４０
－４３

＋２３
＋２２
＋２２
＋２１
＋２０
＋１９
＋１８
＋１６
＋１４
＋１２
＋１０
＋０８
＋０６
＋０４
＋０２
００
－０２
－０５
－０７
－１０
－１２
－１４
－１７
－２０
－２３
－２６
－２９
－３２
－３５
－３８
－４１
－４４

＋２４
＋２３
＋２２
＋２２
＋２１
＋２０
＋１８
＋１７
＋１５
＋１３
＋１１
＋０９
＋０７
＋０５
＋０２
００
－０２
－０５
－０８
－１０
－１３
－１５
－１８
－２１
－２４
－２８
－３０
－３４
－３７
－４１
－４４
－４７

＋３６
＋３４
＋３２
＋３０
＋２７
＋２５
＋２３
＋２０
＋１８
＋１６
＋１３
＋１１
＋０８
＋０６
＋０３
００
－０３
－０６
－０９
－１２
－１５
－１８
－２１
－２４
－２８
－３２
－３５
－３９
－４２
－４６
－５０
－５３

＋３３
＋３２
＋３０
＋２８
＋２６
＋２４
＋２２
＋２０
＋１８
＋１５
＋１３
＋１１
＋０８
＋０６
＋０３
００
－０３
－０６
－０９
－１２
－１５
－１８
－２１
－２４
－２８
－３１

＋１０８
＋９６
＋８５
＋７４
＋６５
＋５２
＋４２
＋３１
＋２１
＋１０
００
－１１
－２２
－３３
－４２
－５３
－６４
－７５
－８５
－９６
－１０６
－１１６
－１２６
－１３７
－１４８
－１６０
－１７０

【例题３２】　在２５℃时，滴定用去２５００ｍＬ０１ｍｏｌ／Ｌ的标准滴定溶液，计算在２０℃时

该溶液的体积应为多少？

解　查表３６，２５℃时校准值为－１１，所以

Ｖ２０ ＝２５００－１１１０００×２５００＝２４９７
（ｍＬ）

２相对校准法

相对校准法是相对比较两个量器所盛液体的体积比例关系。在分析工作中，经常是容量

瓶和移液管配套使用，就不需要进行两种量器各自的绝对校准，而只需进行两种量器的相对

校准。校准方法是：用２５００ｍＬ移液管移取蒸馏水，注入洗净沥干的２５０００ｍＬ容量瓶中，

５６第三章　滴定分析



如此进行１０次，观察容量瓶中水的弯月面下缘是否与标线相切。若正好相切，说明移液管

与容量瓶的容积关系比例为１∶１０；若不相切表示有误差，待容量瓶沥干后再重复操作，若

仍不相切，可在容量瓶瓶颈上另作一标记，以此标记为准。但要注意，每更 换 其 中 一 种 仪

器，应重新校准。
三、校准注意事项

（１）量器必须用热铬酸洗液或其他洗涤液充分清洗。当水面下降 （或上升）时，与器壁

接触处形成正常弯月面，水面上部器壁不应挂有水珠。
（２）水和容量器皿的温度尽可能接近室温，温度测量应精确至０１℃。
（３）校准滴定管时，充水至最高标线以上约５ｍｍ处，然后慢慢将液面调至 “０００”刻

度。全开旋塞，按规定的流出时间以６～８ｍＬ／ｍｉｎ的速度让水流出。当液面流至被检分度线

上约５ｍｍ处时，关好旋塞等待３０ｓ，然后在１０ｓ内将液面准确地调至被检分度线上。
（４）校准移液管及完全流出式吸量管时，水自标线流至出口端时，按规定再等待１５ｓ。
（５）校准不完全流出式吸量管时，水自最高标线流至最低标线上约５ｍｍ处，等待１５ｓ，

然后调至最低标线。

练习题
一、选择题

１滴定分析操作中出现下列情况，导致偶然误差的有 （　　）。

Ａ滴定管未经校准　　　　　　　　Ｂ滴定时有溶液溅出

Ｃ指示剂选择不当 Ｄ试剂中含有干扰离子

２如发现容量瓶漏水，则应 （　　）。

Ａ调换磨口塞 Ｂ在瓶塞周围涂油

Ｃ停止使用 Ｄ摇匀时勿倒置

３使用碱式滴定管，正确的操作是 （　　）。

Ａ左手捏于稍低于玻璃珠近旁 Ｂ左手捏于稍高于玻璃珠近旁

Ｃ右手捏于稍低于玻璃珠近旁 Ｄ右手捏于稍高于玻璃珠近旁

４酸式滴定管尖部出口被润滑油脂堵塞，快速有效的处理方法是 （　　）。

Ａ热水中浸泡并用力下抖 Ｂ用细铁丝捅出并用水冲洗

Ｃ装满水利用水柱的压力压出 Ｄ用洗耳球对吸

５使用移液管吸取溶液时，应将其下口插入液面以下 （　　）。

Ａ０５～１ｃｍ　　　　Ｂ５～６ｃｍ　　 Ｃ１～２ｃｍ　　　　Ｄ７～８ｃｍ

６放出移液管中的溶液时，当液面降至管尖后，应等待 （　　）以上。

Ａ５ｓ　　　　　　　Ｂ１０ｓ Ｃ１５ｓ　　　　 　Ｄ２０ｓ
二、判断题

１用移液管吸取溶液时，必须将残留在管尖内的少量溶液吹出。（　　）

２锥形瓶使用前都应干燥。（　　）

３若滴定开始时发现滴定管下端挂溶液，可将其靠入锥形瓶中。（　　）

４酸式滴定管和碱式滴定管在使用前必须用待装溶液润洗。（　　）

５滴定管每次使用起点一般为最上面的 “０００”刻度线。（　　）

６校准滴定管时使用的水可为自来水。（　　）

７滴定管、移液管、量杯属于精密量器。（　　）

８容量瓶的校准常用相对校准法。（　　）
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第四节　滴定分析仪器基本操作和校准实验

实验四　滴定分析仪器的基本操作

一、技能目标

１掌握滴定分析仪器的洗涤方法；

２初步掌握容量瓶、移液管、滴定管的正确使用和操作方法。
二、仪器与试剂

常用滴定分析仪器。
固体Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７。
三、实验步骤

１清点实验仪器

实验仪器清单认领、清点仪器。

２移液管的使用

（１）检查移液管的质量及有关标志　移液管的上管口应平整，流液口没有破损；主要的

标志应有商标、标准温度、标称容量数字及单位、移液管的级别、有无规定等待时间。
（２）移液管的洗涤　依次用自来水、洗涤剂或铬酸洗液，洗涤至不挂水珠并用蒸馏水淋

洗３次以上。
（３）移液操作　用２５ｍＬ移液管移取蒸馏水，练习移液操作。

① 润洗移液管。用待吸液润洗３次。

② 吸取溶液。用 洗 耳 球 将 待 吸 液 吸 至 刻 度 线 稍 上 方 （注 意 握 持 移 液 管 及 洗 耳 球 的 手

形），堵住管口，用滤纸擦干外壁。

③ 调节液面。将弯月面最低点调至与刻度线上缘相切。注意观察视线应水平，移液管

要保持垂直，用一小烧杯在流液口下接取并注意处理管尖外的液滴。

④ 放出溶液。将移液管移至另一接受器中，保持移液管垂直，接受器倾斜，移液管的

流液口紧触接受器的内壁。放松手指，让液体自然流出，流完后停留１５ｓ，保持触点，将管

尖在靠点处靠壁左右移动。

⑤ 洗净移液管，放置在移液管架上。
以上操作反复练习，直至熟练为止。

３容量瓶的使用

（１）检查容 量 瓶 的 质 量 和 有 关 标 志　检 查 容 量 瓶，应 无 破 损，磨 口 瓶 塞 应 适 合、不

漏水。
（２）容量瓶的洗涤　洗净容量瓶至不挂水珠。
（３）容量瓶的操作

① 溶解。在小烧杯中用约５０ｍＬ水溶解所称量的Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 样品。

② 转移溶液。将Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 溶液沿玻璃棒注入容量瓶中 （注意杯嘴和玻璃棒的靠点及玻

璃棒和容量瓶颈的靠点），洗涤烧杯并将洗涤液也注入到容量瓶中。

③ 初步摇匀。加水至总体积的３／４左右时，摇动容量瓶数圈 （不要盖瓶塞，不能颠倒，
水平转动摇匀）。
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④ 定容。注水至刻度线稍下方，放置１～２ｍｉｎ，调节弯月面最低点和刻度线上缘相切

（注意容量瓶垂直，视线水平）。

⑤ 混匀。塞紧瓶塞，颠倒摇动容量瓶１４次以上 （注意摇动数次提起瓶塞），混匀溶液。

⑥ 结束工作。用毕后洗净，在瓶口和瓶塞间夹一纸片，放在指定位置。

４滴定管的使用

① 检查滴定管的质量和有关标志。

② 涂油，试漏。

③ 洗净滴定管至不挂水珠。

④ 滴定管的使用。

ａ用待装溶液润洗。

ｂ装溶液，赶气泡。

ｃ调零。

ｄ滴定操作练习，练习３种滴定速度 （点滴成线、一滴、半滴）。

ｅ读数。

⑤ 用毕后洗净，倒夹在滴定台上。
实验结束后将实验 仪 器 洗 净、收 拾 好，最 后 将 实 验 台 擦 净。以 后 的 每 次 实 验 都 应 该

这样。
四、注意事项

（１）用待吸溶液润洗移液管时，插入溶液之前要将移液管内外的水尽量沥干。
（２）要将移液管外壁擦干再调节液面至刻度线。
（３）放溶液时注 意 移 液 管 在 接 受 容 器 中 的 位 置，溶 液 流 完 后 应 停 留１５ｓ，最 后 再 左 右

旋转。
（４）酸式滴定管涂油量要适当。
（５）定量转移时注意玻璃棒下端和烧杯的位置。
（６）加水至总体积的３／４处应水平摇动，水平摇动不要盖瓶塞。
（７）稀释至近刻度线时应放置１～２ｍｉｎ，然后再稀释至刻度线。
五、思考题

１移液管、滴定管和容量瓶这３种量器中，哪些要用待装溶液润洗３次？怎样操作？

２润洗前为什么要尽量沥干水？

３使用铬酸洗液时应注意些什么问题？

４玻璃仪器洗净的标志是什么？

５使用未洗浄或存有气泡的滴定管，对滴定有什么影响？怎样赶除气泡？

实验五　滴定分析仪器的校准

一、技能目标

１了解滴定分析仪器校准的意义；

２初步掌握容量瓶和移液管的相对校准法、滴定管的绝对校准法。
二、实验原理

滴定管、容量瓶、移液管等容量仪器的实际容积与它们所标示的容积（标称容量）存在

一定的差值，对其存在的容量差值的校准常有绝对校准法和相对校准法。国家标准规定的容
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量允差及仪器校准原理见本章第一节和第三节。
三、仪器与试剂

常用滴定分析仪器。

５０ｍＬ具塞锥形瓶：洗净晾干。
温度计 （５０℃或１００℃，分度值为０１℃）。
无水乙醇或９５％乙醇。
四、实验步骤

１移液管和容量瓶的相对校准

（１）将２５０００ｍＬ容量瓶洗净、晾干（也可用几毫升乙醇润洗内壁后倒挂在漏斗板上数

小时）。
（２）用洗净的２５００ｍＬ移液管准确吸取蒸馏水１０次至容量瓶中，注意水滴不能落在容

量瓶瓶颈的磨口处。
（３）观察容量瓶中水的弯月面下缘的位置是否与容量瓶标线相切，若正好相切，该移液

管与容量瓶容积关系比例为１∶１０，可以用原标线。
（４）若不相切，表示有误差，另作一标记 （贴一平直的窄纸条，纸条上 沿 与 弯 月 面 相

切）；待容量瓶晾干后再校准一次。连续２～３次实验相符后，在纸条上刷蜡或贴一块透明胶

布以保护此标记，以后使用该容量瓶与移液管按所贴标记配套使用。

２绝对法校准滴定管

（１）用温度计测量蒸馏水的温度。
（２）在洗净的５０ｍＬ酸式或碱式滴定管中装满蒸馏水，并调节液面至 “０００”刻度处。
（３）将５０ｍＬ具塞锥形瓶洗净、烘干，在天平上称准至０００１ｇ，并记录为ｍ１。
（４）从滴定管向具塞锥形瓶中以６～８ｍＬ／ｍｉｎ速度放蒸馏水，当液面降至被校准分度线

（此处为１０ｍＬ刻度线处）以上约０５ｍＬ时等待１５ｓ，然后在１０ｓ内将液面调节至１０ｍＬ分

度线 （不一定恰好等于１０００ｍＬ，但相差也不应大于０１ｍＬ），随即用锥形瓶内壁靠下挂在

尖嘴下的液滴，记录体积读数，并立即盖上瓶塞进行称量，记录为ｍ２，则放出蒸馏水质量

为ｍ２－ｍ１。
（５）再从滴定管中放出１０ｍＬ蒸馏水于同一锥形瓶中，称其质量为ｍ３，则第二次放出

蒸馏水的质量为ｍ３－ｍ２。如此逐段放出蒸馏水，记录体积并称量质量，直到５０ｍＬ刻度处

为止。
（６）根据水温，从表３４中查出该温度下的ρｔ，将测定数据代入公式：

Ｖ２０ ＝ｍｔ
ρｔ

计算各段在２０℃的实际容量以及校准值和总校准值。将各项数据按表３５格式记录。
重复校准一次，两次相应的校准值之差应小于００２ｍＬ。求其平均值。
（７）以滴 定 管 读 数 为 横 坐 标、相 应 的 总 校 准 值 为 纵 坐 标，用 直 线 连 接 各 点 绘 出 校 准

曲线。
五、注意事项

（１）仪器的校准应连续、迅速地完成，以避免温度波动和水的蒸发引起误差。
（２）校准用的水应是煮沸冷却至室温的蒸馏水。
六、思考题

１为什么要进行容量仪器的校准？影响容量仪器体积刻度不准确的主要因素有哪些？
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２称量蒸馏水所用的锥形瓶为何要用 “具塞”的？可否不加塞？可否用洗净不进行干

燥的锥形瓶？为什么要避免将磨口和瓶塞沾湿？在放出蒸馏水时，瓶塞如何放置？

３称量水的质量时，应称准至小数点后第几位 （以ｇ为单位）？为什么？

４为什么移液管和容量瓶之间的相对校准比两者分别校准更为实用？

实验六　滴定终点练习

一、技能目标

１熟练掌握酸式滴定管和碱式滴定管的使用；

２学会正确地判断酚酞和甲基橙指示剂的滴定终点。
二、实验原理

滴定终点的判断正确与否是影响滴定分析结果准确度的重要因素，必须学会正确判断终

点以及验证终点的方法。酸碱滴定所用的指示剂大多数是可逆的，这有利于练习判断滴定终

点和验证终点。
碱滴定酸常用的 指 示 剂 是 酚 酞 （简 写 为ＰＰ），其ｐＨ 变 色 范 围 是８０ （无 色）～１００

（红色），ｐＨ８７附近为粉红色。酸滴定碱常用的指示剂是甲基橙 （简写为 ＭＯ），其ｐＨ变

色范围是３１（红 色）～４４（黄 色），ｐＨ３４附 近 为 橙 色。判 断 颜 色，对 初 学 者 有 一 定 的 难

度，所以在做滴定练习之前，应先练习判断和验证终点，直至加入半滴溶液而滴定刚好至滴

定终点。
三、仪器与试剂

常用滴定分析仪器。
浓 ＨＣｌ；ＮａＯＨ （固体）。

１ｇ／Ｌ甲基橙溶液：取０１ｇ甲基橙溶于水，加水稀释至１００ｍＬ。

２ｇ／Ｌ酚酞乙醇溶液：取０２ｇ酚酞溶于乙醇，加乙醇稀释至１００ｍＬ。
四、实验步骤

１０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ溶液的配制

用１０ｍＬ量筒量取９ｍＬ浓盐酸，加入已盛有３００ｍＬ蒸馏水的１０００ｍＬ烧杯中，稀释至

１０００ｍＬ，搅拌均匀。转移到酸式试剂瓶中，盖紧瓶塞并贴上标签。

２０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ溶液的配制

用表面皿在托盘天平上称取４４ｇＮａＯＨ固体于１０００ｍＬ烧杯中，加入３００ｍＬ蒸馏水溶

解，稀释至１０００ｍＬ，搅拌均匀。转移到碱式试剂瓶中，盖紧橡胶瓶塞并贴上标签。

３酸式滴定管和碱式滴定管的准备

将酸式滴定管和碱式滴定管洗净，分别用待装的溶液润洗３次。在酸式 滴 定 管 中 装 入

ＨＣｌ溶液，赶除气泡后调节至０００ｍＬ标线。在碱式滴定管中装入 ＮａＯＨ溶液，排除玻璃

珠下部管中的气泡，并将液面调节至０００ｍＬ标线。

４酚酞指示剂终点练习

在锥形瓶中加入约３０ｍＬ水和１滴酚酞指示液，从酸式滴定管中放 出２～３滴 ＨＣｌ溶

液，观察其颜色；然后用碱式滴定管滴加ＮａＯＨ溶液至由无色变浅红色，如果已滴到浅红

色，再滴加 ＨＣｌ溶液至无色。如此反复滴加 ＨＣｌ和ＮａＯＨ溶液，直至能做到加半滴ＮａＯＨ
溶液由无色变浅红色，而加半滴 ＨＣｌ溶液由浅红色变无色为止，达到能够通过只加入半滴

溶液而确定滴定终点。
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５ 甲基橙指示剂终点练习

在 锥 形 瓶 中 加 入 约３０ｍＬ水 和１滴 甲 基 橙 指 示 液，从 碱 式 滴 定 管 中 放 出２～３滴

ＮａＯＨ溶 液，观 察 其 黄 色；然 后 用 酸 式 滴 定 管 滴 加 ＨＣｌ溶 液 至 由 黄 色 变 为 橙 色，如 果

已 滴 到 红 色，说 明 ＨＣｌ滴 定 过 头 了，再 滴 加 ＮａＯＨ溶 液 至 黄 色。如 此 反 复 滴 加 ＨＣｌ和

ＮａＯＨ溶 液，直 至 能 做 到 加 半 滴 ＮａＯＨ溶 液 由 橙 色 变 黄 色 （验 证：再 加 半 滴 ＮａＯＨ 溶

液 颜 色 不 变，或 加 半 滴 ＨＣｌ溶 液 则 变 橙），而 加 半 滴 ＨＣｌ溶 液 由 黄 色 变 橙 色 （验 证：再

加 半 滴 ＨＣｌ溶 液 变 红，或 加 半 滴 ＮａＯＨ溶 液 则 变 黄）为 止，达 到 能 够 通 过 只 加 入 半 滴

溶 液 而 确 定 滴 定 终 点。
在以后的各次实验中，每遇到一种新的指示剂，均应先练习至能够正确地判断滴定终点

颜色变化后再开始实验。
五、注意事项

（１）滴定管装溶液前要用待装溶液润洗。
（２）指示剂不得多加，否则终点难以观察。
（３）碱式滴定管在滴定过程中不得产生气泡。
（４）滴定过程中要注意观察溶液颜色变化的规律。
六、思考题

１锥形瓶使用前是否要干燥？为什么？

２酸式滴定管和碱式滴定管是否要用待装溶液润洗？如何润洗？

３如何判断酚酞和甲基橙指示剂的终点是否正确？

实验七　酸碱体积比测定

一、技能目标

１熟练掌握甲基橙和酚酞终点的判断；

２正确地测定酸碱体积比。
二、实验原理

一定 浓 度 的 ＨＣｌ溶 液 和 ＮａＯＨ 溶 液 相 互 滴 定 时，所 消 耗 的 体 积 之 比Ｖ（ＨＣｌ）／Ｖ
（ＮａＯＨ）应是一定的。在指示剂不变的情况下，改变被滴定溶液的体积，此体积之比应基本

不变。借此，可以检验滴定操作技术和判断终点的能力。
三、仪器与试剂

常用滴定分析仪器。

０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ溶液；０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ溶液；１ｇ／Ｌ甲基橙溶液；２ｇ／Ｌ酚酞乙醇溶液。
四、实验步骤

１将滴定管及移液管洗净并用待装 （待吸）溶液润洗３次

２用ＮａＯＨ溶液滴定 ＨＣｌ溶液 （以酚酞为指示剂）
在酸式滴定管中装入 ＨＣｌ溶液，排除气泡后将液面调节至０００ｍＬ标线。在碱式滴定

管中装入ＮａＯＨ溶液，排除玻璃珠下部管中的气泡，并将液面调节至０００ｍＬ标线。以６～
８ｍＬ／ｍｉｎ的流速放出２０００ｍＬＨＣｌ溶液至锥形瓶中，加２滴酚酞指示液，用ＮａＯＨ溶液滴

定至溶液由无色变为粉红色，且３０ｓ之内不褪色即为终点，记录所消耗 ＮａＯＨ溶液的体积

（读准至００１ｍＬ）。再放出２００ｍＬＨＣｌ溶液 （此时酸式滴定管读数为２２００ｍＬ），溶液变

为无色，继续用ＮａＯＨ溶液滴定至粉红色，记录滴定终点读数。如此连续滴定５次，得到５
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组数据，均为累计体积。计算每次滴定的体积比Ｖ（ＮａＯＨ）／Ｖ（ＨＣｌ）及体积比的相对平均偏

差，其相对平均偏差应不超过０２％，否则要重新连续滴定５次。

３用 ＨＣｌ溶液滴定ＮａＯＨ溶液 （以甲基橙为指示剂）
在碱式滴 定 管 中 装 入 ＮａＯＨ 溶 液，排 除 玻 璃 珠 下 部 管 中 的 气 泡，并 将 液 面 调 节 至

０００ｍＬ标线。在酸式滴定管中装入 ＨＣｌ溶液，排除气泡后将液面调节至０００ｍＬ标线。以

６～８ｍＬ／ｍｉｎ的流速放出２０００ｍＬＮａＯＨ溶液至锥形瓶中，加１滴甲基橙指示液，用 ＨＣｌ
溶液滴定至溶液由黄色变为橙色，记录所消耗 ＨＣｌ溶液的体积 （读准至００１ｍＬ）。再放出

２００ｍＬＮａＯＨ溶液 （此时碱式滴定管读数为２２００ｍＬ），溶液变为黄色，继续用 ＨＣｌ溶液

滴定至橙色，记录滴定终点读数。如此连续滴定５次，得到５组数据，均为累计体积。计算

每次滴定的体积比Ｖ（ＨＣｌ）／Ｖ（ＮａＯＨ）及体积比的相对平均偏差，其相对平均偏差应不超过

０２％，否则要重新连续滴定５次。

４用ＮａＯＨ溶液滴定 ＨＣｌ溶液 （以酚酞为指示剂）
用移液管 准 确 移 取２５００ｍＬＨＣｌ溶 液 置 于 锥 形 瓶 中，加２滴 酚 酞 指 示 液，然 后 用

ＮａＯＨ溶液滴定至溶液由无色变为粉红色，３０ｓ之内不褪色即为终点，记录读数。平行测定

４次，求出消耗ＮａＯＨ溶液体积的平均值和极差，所消耗ＮａＯＨ溶液体积的极差 （Ｒ）应不

超过００４ｍＬ；否则应重新测定４次。计算体积比Ｖ（ＮａＯＨ）／Ｖ（ＨＣｌ）。

５用 ＨＣｌ溶液滴定ＮａＯＨ溶液 （以甲基橙为指示剂）
用移液管准确移取２５００ｍＬＮａＯＨ溶液置于锥形瓶中，加１滴甲基橙指示液，然后用

ＨＣｌ溶液滴定至溶液由黄色变为橙色即为终点，记录读数。平行测定４次，求出消耗 ＨＣｌ
溶液体积的平均值和极差，所消耗 ＨＣｌ溶液体积的极差 （Ｒ）应不超过００４ｍＬ；否则应重

新滴定４次。计算体积比Ｖ（ＨＣｌ）／Ｖ（ＮａＯＨ）。
五、数据记录与处理 （参照表３７～表３１０）

表３７　用ＮａＯＨ溶液滴定ＨＣｌ溶液 指示剂：酚酞

项　　目 １ ２ ３ ４ ５

Ｖ（ＨＣｌ）／ｍＬ ２０００ ２２００ ２４００ ２６００ ２８００

Ｖ（ＮａＯＨ）／ｍＬ

Ｖ（ＮａＯＨ）／Ｖ（ＨＣｌ）

Ｖ（ＮａＯＨ）／Ｖ（ＨＣｌ）平均值

相对平均偏差／％

表３８　用ＨＣｌ溶液滴定ＮａＯＨ溶液 指示剂：甲基橙

项　　目 １ ２ ３ ４ ５

Ｖ（ＮａＯＨ）／ｍＬ ２０００ ２２００ ２４００ ２６００ ２８００

Ｖ（ＨＣｌ）／ｍＬ

Ｖ（ＨＣｌ）／Ｖ（ＮａＯＨ）

Ｖ（ＨＣｌ）／Ｖ（ＮａＯＨ）平均值

相对平均偏差／％
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表３９　用ＮａＯＨ溶液滴定ＨＣｌ溶液 指示剂：酚酞

项　　目 １ ２ ３ ４

Ｖ（ＨＣｌ）／ｍＬ ２５００ ２５００ ２５００ ２５００

Ｖ（ＮａＯＨ）／ｍＬ

Ｖ（ＮａＯＨ）／Ｖ（ＨＣｌ）

Ｖ（ＮａＯＨ）／Ｖ（ＨＣｌ）平均值

极差Ｒ／ｍＬ

表３１０　用ＨＣｌ溶液滴定ＮａＯＨ溶液 指示剂：甲基橙

项　　目 １ ２ ３ ４

Ｖ（ＮａＯＨ）／ｍＬ ２５００ ２５００ ２５００ ２５００

Ｖ（ＨＣｌ）／ｍＬ

Ｖ（ＨＣｌ）／Ｖ（ＮａＯＨ）

Ｖ（ＨＣｌ）／Ｖ（ＮａＯＨ）平均值

极差Ｒ／ｍＬ

六、注意事项

（１）移取溶液一定要准确。
（２）指示剂不得多加，否则终点难以观察。
（３）终点判断要熟练正确。

七、思考题

１从理论上讲，同一个实验所消耗的 ＨＣｌ溶液 （或ＮａＯＨ溶液）体积应相同，但实际

上却不一定相同，试分析误差来源。

２移液管放溶液后残留在管尖的少量溶液是否应吹出？为什么？

３每次从滴定管放出溶液或开始滴定时，为什么要从 “０００”刻度开始？

４若滴定结束时发现滴定管下端挂有液滴或有气泡，应如何处理？

５移液管和滴定管是否要用待装溶液润洗？如何润洗？

实验八　滴定分析基本操作考核

一、技能目标

１进一步熟练掌握滴定分析仪器的使用；

２进一步熟练掌握酚酞和甲基橙指示剂终点的判断；

３让学生了解自己操作的规范和熟练程度。

二、实验原理

同实验七。

三、仪器与试剂

常用滴定分析仪器。

１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ溶液；０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ溶液 （公用）；２ｇ／Ｌ酚酞乙醇溶液；１ｇ／Ｌ甲基橙

溶液。
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四、实验步骤

１滴定管、移液管、容量瓶、锥形瓶的洗涤。

２０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ溶液的配制

用移液管移取２５００ｍＬ１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ溶液放入２５０ｍＬ的容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。

３将滴定管及移液管洗净并用待装 （待吸）溶液润洗３次。

４用移液管移取２５００ｍＬ０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ溶液置于锥形瓶中。

５在锥形瓶中，加１滴甲基橙指示液，然后用０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ溶液滴定至溶液由无色

变为浅红色即为终点，记录读数。

６平行测定３次。计算体积比Ｖ（ＮａＯＨ）／Ｖ（ＨＣｌ）及相对平均偏差。
也可以配制０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ溶液，用公用的０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ溶液滴定ＮａＯＨ溶液，以

甲基橙为指示剂。
五、评分 （参照表３１１）

表３１１　滴定分析基本操作及评分

项目 操　作　要　领 分值 扣分 得　　分

　移 液 管 的

使用（２３分）

　　移 液 管 的 准

备（４分）

　 溶 液 的 移 取

（１２分）

　 放 溶 液 （６５
分）

　结束（０５分）

移液管的洗涤方法 ０５

移液管的洗涤效果 ０５

润洗前管尖及外壁溶液的处理 ０５

润洗时待吸液用量 ０５

用待吸液润洗方法 ０５

用待吸液润洗次数 ０５

润洗后废液的排放（从下口排出） ０５

洗涤液放入废液杯（没有放入原瓶） ０５

左手握洗耳球的姿势 ０５

右手持移液管的姿势 ０５

吸液时管尖插入液面的深度（１～２ｃｍ） ２

吸液高度（刻度线以上少许） ０５

调节液面之前擦干外壁 ２

调节液面时手指动作规范 １

调节液面时视线水平 １

调节液面时废液排放（放入废液杯） ０５

调节好液面后管尖无气泡 ２

调节好液面后管尖处液滴的处理 ２

放溶液时移液管垂直 ０５

放溶液时接受器倾斜３０°～４５° ０５

放溶液时移液管管尖靠壁 １

放溶液姿势 ０５

溶液自然流出 ０５

溶液流完后停靠１５ｓ ０５

最后管尖靠壁左右旋转处理管尖液 １

熟练程度 ２

用毕后洗净放置在移液管架上 ０５

４７ 分析化学实验与实训



续表

项目 操　作　要　领 分值 扣分 得　　分

　容 量 瓶 的

使用（１７分）

　准备（１５分）

　 转 移 溶 液 （４
分）

　定容（１０５分）

　结束（１分）

使用前试漏 ０５

洗涤方法正确 ０５

洗涤效果 ０５

移液管转移溶液操作规范 １

溶剂洗涤操作规范 ０５

稀释到２／３～３／４体积时初步摇匀 １

初步摇匀动作 １

稀释至刻度线下时放置１～２ｍｉｎ ０５

定容姿态 １

定容准确 ２

摇匀时手持容量瓶姿态 １

摇匀方法 ２

摇匀过程中有提盖操作 ０５

摇动次数在１０次以上 １

操作过程是否有漏液现象 １

熟练程度 ２

用完洗净 ０５

放置时在瓶口处垫一纸片 ０５

　滴 定 管 的

使用（３０分）

　滴 定 管 的 准 备

（７分）

　滴 定 管 的 操 作

（１８分）

滴定管的洗涤 ０５
试漏 ０５
试漏方法正确 ０５
摇匀待装液 ０５
润洗时待装液用量 ０５
用待装液润洗方法 ０５
用待装液润洗次数 １
润洗后废液的排放（从上口排出，并打开活塞） ０５
洗涤液放入废液杯（没有放入原瓶） ０５
赶气泡 １
赶气泡方法 ０５
调节液面前放置１～２ｍｉｎ ０５
从０００ｍＬ开始 ０５
滴定前管尖悬挂液的处理 １
滴定管的握持姿势 １
滴定时管尖插入锥形瓶口的距离 １
滴定时摇动锥形瓶的动作 １
滴定速度 １
滴定时左右手的配合 １
近终点时半滴操作 ２
没有挤松活塞漏液的现象 ２
没有滴出锥形瓶外的现象 ３
终点判断和终点控制 ３
终点后滴定管尖没有悬挂液 ０５
终点后滴定管尖没有气泡 １
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续表

项目 操　作　要　领 分值 扣分 得　　分

　滴 定 管 的

使用（３０分）

　读数（３５分）

　结束（１５分）

停３０ｓ读数 ０５

读数时取下滴定管 ０５

读数时滴定管的握持 ０５

读数姿态（滴定管垂直，视线水平，读数准确） ０５

数据记录及时、真实、准确、清晰、整洁 ０５

熟练程度 １

滴定完毕后管内残液的处理 ０５

滴定管及时清洗且方法正确 ０５

洗净后滴定管的放置 ０５

　数据处理（２６分）

计算正确 ３

有效数字正确 ３

精密度符合要求 １０

准确度符合要求 １０

　其他（４分）

实验过程中台面整洁，仪器排放有序 ０５

统筹安排 １５

实验时间 ２

　备注
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第四章　酸碱滴定法

酸碱滴定法是以质子传递反应为基础，用酸标准滴定溶液或碱标准滴定溶液滴定具有相

反酸碱性物质的一类滴定分析方法。它所依据的是酸碱中和反应：

Ｈ＋＋ＯＨ →－ Ｈ２Ｏ
酸碱滴定法有多种不同的滴定方式。强酸、强碱、ｃＫａ≥１０－８的弱酸、ｃＫｂ≥１０－８的弱

碱、Ｋａ１／Ｋａ２≥１０５ 且各级ｃＫａ≥１０－８的多元酸、Ｋｂ１／Ｋｂ２≥１０５ 且各级ｃＫｂ≥１０－８的多元碱

都可用直接法滴定；间接滴定法测定能与酸或碱定量反应的其他物质，以及经过某些化学反

应后能定量生成酸或碱的物质。因此，酸碱滴定法在滴定分析中占有重要地位，应 用 非 常

广泛。
酸碱滴定法最常用的标准滴定溶液是 ＨＣｌ标准滴定溶液和ＮａＯＨ标准滴定溶液。在需

要加热或浓度较高的情况下宜用 Ｈ２ＳＯ４ 标准滴定溶液。Ｈ２ＳＯ４ 标准滴定溶液稳定性好，但

它的第二步电离常数较小，因此，滴定突跃相应要小些，指示剂终点变色的敏锐性稍差；另

外，Ｈ２ＳＯ４ 能与某些阳离子生成硫酸盐沉淀。ＨＮＯ３ 具有氧化性，本身稳定性差，能破坏

某些指示剂，所以应用较少。ＨＣｌＯ４ 是一种很好的标准滴定溶液，但其价格贵，一般不太

使用，只有在非 水 滴 定 中 常 用 到 ＨＣｌＯ４ 标 准 滴 定 溶 液。碱 标 准 滴 定 溶 液 常 用 ＮａＯＨ 和

ＫＯＨ来配制，也可用中强碱Ｂａ（ＯＨ）２ 来配制，但以ＮａＯＨ标准滴定溶液应用最多。
酸碱 标 准 滴 定 溶 液 浓 度 的 使 用 范 围 通 常 是００１～１ｍｏｌ／Ｌ，多 数 情 况 下 使 用０１～

０２ｍｏｌ／Ｌ。配制时用间接法配成近似浓度，再用基准物质标定。标定ＨＣｌ或Ｈ２ＳＯ４ 标准滴

定溶液可用无水Ｎａ２ＣＯ３ 或Ｎａ２Ｂ４Ｏ７·１０Ｈ２Ｏ作基准物质；标定ＮａＯＨ标准滴定溶液可用

邻苯二甲酸氢钾 （ＫＨＣ８Ｈ４Ｏ４）或 Ｈ２Ｃ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ作基准物质。

实验九　ＮａＯＨ标准滴定溶液的配制与标定

一、技能目标

１掌握ＮａＯＨ标准滴定溶液的配制与标定方法；

２熟练掌握差减法称量、碱式滴定管操作和酚酞指示剂滴定终点的判断；

３掌握调整标准滴定溶液浓度的方法。
二、实验原理

由于ＮａＯＨ固体易吸收空气中的ＣＯ２ 和水分，因此碱标准滴定溶液通常不是直接配制

的，而是先配制成近似浓度，然后用基准物质标定。
国家标准ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中使用基准邻苯二甲酸氢钾标定ＮａＯＨ溶液。
标定碱标准滴定溶液时，常用邻苯二甲酸氢钾进行直接标定。邻苯二甲酸氢钾易得到纯

品，在空气中不吸水，容易保存，它与ＮａＯＨ起反应时物质的量之比为１∶１，其摩尔质量

较大，因此它是标定碱标准滴定溶液较好的基准物质。标定反应如下

帨帨
師師
師師

：

ＣＯＯＨ
ＣＯＯＫ

→ 帨帨
師師
師師＋ＮａＯＨ ＣＯＯＮａ
ＣＯＯＫ

＋Ｈ２Ｏ



反应的产物是邻苯二甲酸钾钠，化学计量点时溶液呈微碱性 （ｐＨ≈９１），可用酚酞作

指示剂，溶液由无色变为粉红色３０ｓ不褪色即为终点。
三、试剂

固体ＮａＯＨ。
酚酞指示液 （１０ｇ／Ｌ乙醇溶液）：将１ｇ酚酞溶解于１００ｍＬ乙醇溶液中。
邻苯二甲酸氢钾 （ＫＨＰ，基准物质）：于１０５～１１０℃烘干至恒重。
四、实验步骤

１０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ标准滴定溶液的配制

（１）方法一　称取１１０ｇＮａＯＨ，溶于１００ｍＬ无ＣＯ２ 的水中，摇匀，注入 聚 乙 烯 容 器

中，密闭放置至溶液澄清。用塑料管虹吸表４１中所规定体积的上层清液，用无ＣＯ２ 的蒸

馏水稀释至１０００ｍＬ，摇匀。

表４１　ＮａＯＨ饱和溶液量取体积

ｃ（ＮａＯＨ）／（ｍｏｌ／Ｌ） １ ０５ ０１

ＮａＯＨ饱和溶液的量取体积／ｍＬ ５４ ２７ ５４

取５４ｍＬ上层清饱和ＮａＯＨ溶液，用无ＣＯ２ 的蒸馏水稀释至１０００ｍＬ，摇匀，稍冷后

注入１０００ｍＬ具有橡胶瓶塞的试剂瓶中，贴上标签待标定。
（２）方法二　在托盘天平上用表面皿迅速称取固体ＮａＯＨ４２～４４ｇ（称取量理论值应

该是多少？），以少量蒸馏水洗去表面可能含有的Ｎａ２ＣＯ３，在烧杯中用适量水溶解，倒入具

有橡胶塞的试剂瓶中，加水稀释至１０００ｍＬ，摇匀，贴上标签待标定。

２０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ标准滴定溶液的标定

用差减法准确称取基准物质邻苯二甲酸氢钾 （已在１０５～１１０℃烘干至恒重）０５～０６ｇ
四份，分别置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入５０ｍＬ无ＣＯ２ 的蒸馏水溶解，待基准物质溶解完全

后，加入２滴酚酞指示剂（１０ｇ／Ｌ），用待标定的ＮａＯＨ溶液滴定邻苯二甲酸氢钾，滴定至

溶液呈粉红色且３０ｓ内不褪色即为终点。记录滴定消耗ＮａＯＨ溶液的体积Ｖ１（ｍＬ）。同时做

空白试验。平行测定４次。
空白试验：取５０ｍＬ无ＣＯ２ 的蒸馏水于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入２滴酚酞指示剂 （１０ｇ／Ｌ），

按上述方法，用待标定的ＮａＯＨ溶液滴定至溶液呈粉红色且３０ｓ内不褪色即为终点，记录

消耗ＮａＯＨ溶液的体积Ｖ２ （ｍＬ）。

３浓度调整

根据标定结果计算ＮａＯＨ标准滴定溶液的浓度，若浓度大于０１０００ｍｏｌ／Ｌ，应加水稀

释；若小于０１０００ｍｏｌ／Ｌ，应加固体ＮａＯＨ （或浓ＮａＯＨ）进行调整，调整后再重新标定。
经调整后ＮａＯＨ溶液的浓度应为 （０１０００±００００１）ｍｏｌ／Ｌ。标定 好 的 ＮａＯＨ 溶 液 应

贴好标签，标明其准确浓度，妥善保存。
五、数据记录与处理

ＮａＯＨ标准滴定溶液的浓度按下式计算：

ｃ（ＮａＯＨ）＝ ｍ×１０００
（Ｖ１－Ｖ２）×Ｍ（ＫＨＣ８Ｈ４Ｏ４）

式中　ｃ（ＮａＯＨ）———ＮａＯＨ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｍ———基准邻苯二甲酸氢钾的质量，ｇ；
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Ｖ１———滴定消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＫＨＣ８Ｈ４Ｏ４）———基准邻苯二甲酸氢钾的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

平行实验不得少于４次，测定结果的极差与平均值之比不应大于０１％。

当标定浓度较指定浓度略高时，需加水稀释的体积按下式计算：

Ｖ２ ＝ｃ１Ｖ１－ｃ２Ｖ１ｃ２ ＝Ｖ１
（ｃ１－ｃ２）
ｃ２

式中　ｃ１———标定后溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———标定后溶液的体积，ｍＬ；

ｃ２———调整后溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ２———加水的体积，ｍＬ。

当标定浓度较指定浓度略稀时，需加溶质固体的质量按下式计算：

ｍ＝ （ｃ２－ｃ１）×Ｖ１×１０－３×Ｍ（ＮａＯＨ）

式中　　　ｃ１———标定后溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———标定后溶液的体积，ｍＬ；

ｃ２———调整后溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｍ（ＮａＯＨ）———ＮａＯＨ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———需加固体ＮａＯＨ的质量，ｇ。

六、注意事项

（１）碱标准 滴 定 溶 液 易 吸 收 空 气 中 的 水 和 ＣＯ２，使 其 浓 度 发 生 变 化，因 此 配 好 的

ＮａＯＨ标准滴定溶液应注意保存。ＮａＯＨ标准滴定溶液侵蚀玻璃，最好用聚乙烯塑料瓶贮

存。在一般情况下，可用玻璃瓶贮存碱标准滴定溶液，但要用橡胶瓶塞 。
（２）配制ＮａＯＨ溶液，以少量水洗去固体ＮａＯＨ表面可能含有的Ｎａ２ＣＯ３ 时，不能用

玻璃棒搅拌，实际称量要比理论计算多一点，操作要迅速，以免ＮａＯＨ溶解过多而降低溶

液浓度。
（３）定量分析实验中，一般标准滴定溶液浓度的标定做４个平行样，测定试样时做３个

平行样。如无特别说明，以下实验同。
（４）标定时，一般采用小份标定。在标准滴定溶液浓度较稀（如００１ｍｏｌ／Ｌ）、基准物质

摩尔质量较小时，若采用小份称样误差较大，可采用大份标定，即稀释法标定 （准确称取一

定量基准物质溶解后定量转移到一定体积的容量瓶中定容，再从容量瓶中移取一定量体积进

行标定）。

七、思考题

１怎样得到不含ＣＯ２ 的蒸馏水？

２称取ＮａＯＨ固体时，为什么要迅速？

３标定ＮａＯＨ标准滴定溶液用的基准物邻苯二甲酸氢钾的称取量应如何计算？为什么

要确定０５～０６ｇ的称量范围？

４用酚酞作指示剂，滴定终点为淡红色，为什么要求３０ｓ不褪色？

５在滴定完成后，为什么要将标准滴定溶液加至滴定管零点，然后进行第二次滴定？

６ 调整ＮａＯＨ溶液浓度时，如何计算加水或加固体ＮａＯＨ的质量？
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阅读材料

食品的酸碱性
近年来由于生活水平的提高，食品越来越精细，各类富贵病如糖尿病、结石症、高 血 脂、肥 胖 症 等 屡 见 不 鲜。

如何吃得合理、吃得科学成了人们关心的热点，因此，绿 色 食 品、疗 效 食 品 等 应 运 而 生。所 谓 绿 色 食 品 即 纯 天 然

的，在其生长、加工、贮藏过程中不加任何人工合成的 试 剂 的 食 品。为 了 健 康，应 了 解 有 关 食 品 的 酸 碱 性、酸 性

食品和碱性食品的有关知识。

一、食品的酸碱性
食品进入人体内消化系统，不 论 原 来 属 酸 性、 中 性 或 碱 性， 均 被 消 化、 吸 收、 进 入 血 液， 送 往 各 组 织 器 官。

矿物质元素在生理上有酸性 和 碱 性 之 别， 属 于 金 属 的 钾、 钠、 钙、 镁、 铁 等 为 碱 性 元 素， 属 于 非 金 属 的 氮、 氯、

碳、磷、硫等为酸性元素。

食 品 中 所 含 碱 性 元 素 总 量 所 呈 碱 性 高 于 酸 性 元 素 总 量 所 呈 酸 性 时 ， 经 体 内 代 谢 后 的 产 物 仍 为 碱 性 ， 则 该

食 品 属 于 碱 性 食 品 ； 反 之 ， 如 果 食 品 所 含 酸 性 元 素 总 量 所 呈 酸 性 高 于 碱 性 元 素 总 量 所 呈 碱 性 时 ， 则 属 于 酸 性

食 品 。

酸性食品和碱性食品可以影响机体的酸碱平衡及血 液、尿 液 的 酸 碱 性。食 品 代 谢 后 产 生 的 碱 性 成 分 与 二 氧 化

碳反应形成碳酸盐由尿液排泄，酸性成分在肾脏中与氨 反 应 生 成 铵 盐 而 排 泄。人 体 血 液 因 其 自 身 的 缓 冲 作 用，在

正常情况下保持弱碱性（ｐＨ为７３～７４）。若多吃酸性食品则会导 致 血 液 呈 偏 酸 性，会 增 加 钙、镁 等 碱 性 元 素 的

消耗，还会引起各种酸中毒症，所以必须注意酸碱性 食 品 的 合 理 搭 配。一 般 情 况 下，酸 性 食 品 容 易 过 量，所 以 应

控制酸性食品的比例，保持人体的酸碱平衡，以利于健康。

二、酸性食品和碱性食品的特点

食品在生理上属于酸性还是碱性，可以通过食品灰 化（通 过 灼 烧 的 手 段 分 解 食 品 中 有 机 物 的 过 程） 后，用 酸

或碱溶液进行中和滴定。食品的酸度和碱度，是指１００ｇ食 品 的 灰 分 溶 于 水 中，用０１ｍｏｌ／Ｌ的 标 准 酸 液 或 标 准 碱

液中和时，所消耗酸液或碱液的体积。以“＋” 表示碱度；以“－” 表示酸度。

碱性食品包括大部分蔬菜、水果、海草、乳制品等。水果 在 味 觉 上 呈 酸 性 是 由 于 含 有 各 种 有 机 酸 所 致，这 些

有机酸在体内经氧化生成二氧化碳和水排出体外，而还有 较 多 的 钾、钙 等 碱 性 元 素 在 体 内 的 最 终 代 谢 产 物 均 呈 碱

性，故水果是碱性食品。

酸性食品包括大部分的肉、鱼、禽、蛋等动物食品和米、面、豆类及其制品。这 是 由 于 这 些 食 品 中 含 氮、磷、

硫较多的缘故。

实验十　ＨＣｌ标准滴定溶液的配制与标定

一、技能目标

１掌握 ＨＣｌ标准滴定溶液的配制与标定方法；

２熟练掌握差减法称量、酸式滴定管操作和混合指示剂滴定终点的判断；

３熟练掌握调整标准滴定溶液浓度的方法。

二、实验原理

市售盐 酸 的 密 度 为１１９ｇ／ｃｍ３，ＨＣｌ的 质 量 分 数 约 为３７％，其 物 质 的 量 浓 度 约 为

１２ｍｏｌ／Ｌ。配制时先用浓ＨＣｌ配成所需要的近似浓度，然后用基准物质进行标定，以得准确

浓度。因浓 ＨＣｌ具有挥发性，故配制时所取 ＨＣｌ的量应适当多些。
国家标准ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中使用基准无水碳酸钠标定 ＨＣｌ标准滴定溶液，用溴甲酚

绿甲基红混合指示液指示化学计量点，反应如下：

Ｎａ２ＣＯ３ →＋２ＨＣｌ ２ＮａＣｌ＋ＣＯ２↑＋ Ｈ２Ｏ
化学计量点时ｐＨ＝３８９，滴定至溶液由绿色变为暗红色，煮沸２ｍｉｎ赶除ＣＯ２ 后，冷
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却至室温继续滴定至溶液再呈暗红色。
三、试剂

浓 ＨＣｌ（密度为１１９ｇ／ｃｍ３）。
基准无水Ｎａ２ＣＯ３：于２７０～３００℃灼烧至恒重。
甲基红溴甲酚绿混合指示液：甲 基 红 乙 醇 溶 液 （２ｇ／Ｌ）与 溴 甲 酚 绿 乙 醇 溶 液 （１ｇ／Ｌ）

按１∶３体积比混合。
四、实验步骤

１０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ标准滴定溶液的配制

量取表４２所列体积的 ＨＣｌ，注入１０００ｍＬ水中，摇匀。

表４２　ＨＣｌ配制取用量

ｃ（ＨＣｌ）／（ｍｏｌ／Ｌ） １ ０５ ０１

市售 ＨＣｌ的体积／ｍＬ ９０ ４５ ９

用１０ｍＬ洁净量筒量取９ｍＬ浓 ＨＣｌ（１２ｍｏｌ／Ｌ），倾 入 预 先 盛 有５００ｍＬ水 的 试 剂 瓶 中，
加水稀释至１０００ｍＬ，盖好瓶塞，摇匀，贴好标签待标定。

２０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ标准滴定溶液的标定

准 确 称 取 已 在２７０～３００℃干 燥 至 恒 重 的 无 水 碳 酸 钠 基 准 物 质０１５～０２ｇ，置 入

２５０ｍＬ锥 形 瓶 中，加 入５０ｍＬ水 溶 解，滴 加１０滴 甲 基 红溴 甲 酚 绿 混 合 指 示 液，用 配 好

的 ＨＣｌ标 准 滴 定 溶 液 滴 定，滴 定 至 溶 液 由 绿 色 变 为 暗 红 色，煮 沸２ｍｉｎ，用 自 来 水 冲 洗

锥 形 瓶 外 壁，冷 却 至 室 温 后 继 续 滴 定 至 溶 液 再 呈 暗 红 色 即 为 终 点。同 时 做 空 白 试 验。
平 行 测 定４份。

３浓度调整

根据标定结果计算 ＨＣｌ标准滴定溶液的浓度。若浓度大于０１０００ｍｏｌ／Ｌ，应加水稀释；
若小于０１０００ｍｏｌ／Ｌ，应加浓 ＨＣｌ进行调整，调整后再重新标定。

经调整后 ＨＣｌ溶液的浓度应为 （０１０００±００００１）ｍｏｌ／Ｌ。标定好的 ＨＣｌ溶液应贴好标

签，标明其准确浓度，妥善保存。
五、数据记录与处理

ＨＣｌ标准滴定溶液的浓度按下式计算：

ｃ（ＨＣｌ）＝ ｍ×１０００
（Ｖ１－Ｖ２）×Ｍ（１２Ｎａ２ＣＯ３

）

式中　ｃ（ＨＣｌ）———ＨＣｌ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｍ———基准无水碳酸钠的质量，ｇ；

Ｖ１———滴定消耗 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（１２Ｎａ２ＣＯ３
）———以１

２Ｎａ２ＣＯ３
为基本单元的Ｎａ２ＣＯ３ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

平行实验不得少于４次，测定结果的极差与平均值之比不应大于０１％。
当标定浓度较指定浓度略稀时，需加浓溶液的体积按下式计算：

Ｖ浓 ＝ｃ２Ｖ１－ｃ１Ｖ１ｃ浓 －ｃ２ ＝Ｖ１
（ｃ２－ｃ１）
ｃ浓 －ｃ２
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式中　ｃ１———标定后溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———标定后溶液的体积，ｍＬ；

ｃ２———调整后溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｃ浓———需加浓溶液的体积，ｍＬ。

六、注意事项

用无水Ｎａ２ＣＯ３ 标定 ＨＣｌ标准滴定溶液时反应产生 Ｈ２ＣＯ３，会使滴定突跃不明显，导

致指示剂颜色变化不够敏锐，因此，在接近滴定终点时，应剧烈摇动锥形瓶加速 Ｈ２ＣＯ３ 分

解，或将溶液加热至沸２ｍｉｎ，以赶除ＣＯ２，冷却至室温后再滴定至终点。

七、思考题

１ＨＣｌ标准滴定溶液能否用直接法配制？为什么？

２配制 ＨＣｌ标准滴定溶液时，浓 ＨＣｌ的用量是怎样计算的？

３以Ｎａ２ＣＯ３ 标定 ＨＣｌ标准滴定溶液，可否选用酚酞作指示剂？标定结果会怎样？

４调整 ＨＣｌ标准滴定溶液浓度时，如何计算加水或加浓 ＨＣｌ的体积？

５指示剂用量对标定实验有什么影响？近终点时加热的目的是什么？

６本实验的关键步骤是什么？如何保证数据的自平行？

实验十一　工业硫酸纯度的测定

一、技能目标

１掌握工业硫酸纯度的测定方法；

２掌握液体试样的称量方法；

３掌握甲基红亚甲基蓝混合指示剂的使用和滴定终点判断；

４了解大样的取用原则；

５ 熟练掌握移液管和容量瓶的使用方法。

二、实验原理

工业硫酸是强酸，为无色 油 状 液 体，分 子 式 为 Ｈ２ＳＯ４，相 对 分 子 质 量 为９８０７，可 用

ＮａＯＨ标准滴定溶液直接滴定，反应式为：

Ｈ２ＳＯ４ →＋２ＮａＯＨ Ｎａ２ＳＯ４＋２Ｈ２Ｏ
指示剂可用甲基红亚甲基蓝混合指示剂，终点由红紫色变为灰绿色。

三、试剂

０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ标准滴定溶液。

甲基红亚甲基蓝混合指示剂：１ｇ／Ｌ甲基红乙醇溶液和１ｇ／Ｌ亚甲基蓝乙醇溶液按２∶１
体积比混合。

四、实验步骤

用胶帽滴瓶按差减法准确称取工业Ｈ２ＳＯ４ 试样１５～２０ｇ （３０～４０滴），小心放入预先

装有１００ｍＬ水的２５０ｍＬ容量瓶中，手摇冷却至室温，用水稀释至刻度，再充分摇匀。

用移液管自容量瓶中准确移取２５００ｍＬ试液，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加２～３滴甲基

红亚甲基蓝混合指示剂，用ＮａＯＨ标准滴定溶液滴定至溶液由红紫色变为灰绿色为终点。

平行测定２～３次。同时做空白试验。

另称工业 Ｈ２ＳＯ４ 试样一份，按同样方法平行测定２～３次。
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五、数据记录与处理

工业硫酸的纯度按下式计算 ：

ｗ（Ｈ２ＳＯ４）＝
ｃ（Ｖ１－Ｖ２）×１０－３×Ｍ １

２Ｈ２ＳＯ（ ）４
ｍ样 ×２５２５０

×１００％

式中　ｗ（Ｈ２ＳＯ４）———工业硫酸试样中 Ｈ２ＳＯ４ 的质量分数 （数值以％表示）；

ｃ———ＮａＯＨ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（１２Ｈ２ＳＯ４
）———以１

２Ｈ２ＳＯ４
为基本单元的 Ｈ２ＳＯ４ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ样———工业硫酸试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。
六、注意事项

（１）硫酸具有强腐蚀性，使用和称样时，严禁溅出，操作时应注意安全。
（２）硫酸稀释时会放出大量热，需冷却后再滴定或转移至容量瓶中稀释。
七、思考题

１用胶帽滴瓶称量 Ｈ２ＳＯ４ 试样时应注意什么？

２称取 Ｈ２ＳＯ４ 试样时，为什么先在容量瓶中放一些水，再注入试样？

３用移液管移取配好的 Ｈ２ＳＯ４ 试样前，为什么要润洗几次？承接 Ｈ２ＳＯ４ 试液的锥形

瓶是否也要先用该试液润洗？为什么？

４用ＮａＯＨ标准滴定溶液滴定 Ｈ２ＳＯ４，还可选用哪些指示剂？终点颜色如何变化？

实验十二　氨水中氨含量的测定

一、技能目标

１掌握用安瓿称量挥发性液体试样的方法；

２掌握返滴定法测定氨水中氨含量的原理和方法。
二、实验原理

氨水易挥发，称取氨水试样时，宜选用安瓿或具塞轻体锥形瓶。测定时，将试样注入过

量 Ｈ２ＳＯ４ 标准滴定溶液中，以甲基红亚甲基蓝混合指示液为指示剂，用 ＮａＯＨ标准滴定

溶液滴定剩余的 Ｈ２ＳＯ４，终点由暗红色变为绿色。

２ＮＨ３＋Ｈ２ＳＯ４（过量 →） （ＮＨ４）２ＳＯ４
Ｈ２ＳＯ４（剩余） →＋２ＮａＯＨ Ｎａ２ＳＯ４＋２Ｈ２Ｏ

三、仪器与试剂

安瓿、酒精灯、具塞锥形瓶。

ＮａＯＨ标准滴定 溶 液 ［ｃ（ＮａＯＨ）＝１ｍｏｌ／Ｌ］；Ｈ２ＳＯ４ 标 准 滴 定 溶 液 ｃ １２Ｈ２ＳＯ（ ）４［ ＝

１ｍｏｌ／ ］Ｌ ；ＨＣｌ标准滴定溶液 ［ｃ（ＨＣｌ）＝０５ｍｏｌ／Ｌ］。
甲基红亚甲基蓝混合指示液：１ｇ／Ｌ甲基红乙醇溶液和１ｇ／Ｌ亚甲基蓝乙醇溶液按２∶１

体积比混合。
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四、实验步骤

１返滴定法

先准确称取空安瓿的质量，将已准确称量的安瓿放在酒精灯上微微加热，稍冷却，吸入

１２～２ｍＬ氨水试样，用滤纸将毛细管口擦干，在酒精灯上加热封口，再准确称其质量。然

后将安瓿放入已盛有４０００～５０００ｍＬｃ １２Ｈ２ＳＯ（ ）４ ＝１ｍｏｌ／Ｌ的 Ｈ２ＳＯ４ 标准滴定溶液的磨

口具塞锥形瓶中，盖紧瓶塞后用力振荡使安瓿破碎（必要时可用玻璃棒捣碎）。用洗瓶冲洗瓶

塞及瓶内壁，摇匀，加２滴甲基红亚甲基蓝混合指示液，用１ｍｏｌ／Ｌ的ＮａＯＨ标准滴定溶

液滴定至溶液由暗红色变为绿色为终点，记录消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积。平行测定

２～３次。

２国家标准方法 （ＧＢ６３１—８９）
量取１５ｍＬ水倾入具塞轻体锥形瓶中，准确称其质量；加入１ｍＬ氨水试样，立即盖紧

瓶塞，再准确 称 量。然 后 加４０ｍＬ水 和２滴 甲 基 红亚 甲 基 蓝 混 合 指 示 液，用ｃ（ＨＣｌ）＝
０５ｍｏｌ／Ｌ的ＨＣｌ标准滴定溶液滴定至溶液由绿色变为红色为终点，记录消耗ＨＣｌ标准滴定

溶液的体积。平行测定２～３次。
五、数据记录与处理

氨水的纯度按下式计算：
（１）返滴定法

ｗ（ＮＨ３）＝
ｃ １２Ｈ２ＳＯ（ ）４ Ｖ（Ｈ２ＯＳ４）－ｃ（ＮａＯＨ）Ｖ（ＮａＯＨ［ ］）×１０－３×Ｍ（ＮＨ３）

ｍ ×１００％

式中　ｗ（ＮＨ３）———氨水的质量分数；

ｃ（１２Ｈ２ＳＯ４
）———Ｈ２ＳＯ４ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（Ｈ２ＳＯ４）———加入 Ｈ２ＳＯ４ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｃ（ＮａＯＨ）———ＮａＯＨ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＮａＯＨ）———滴定消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＮＨ３）———ＮＨ３ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———氨水试样的质量，ｇ。
（２）国家标准法

ｗ（ＮＨ３）＝ｃ
（ＨＣｌ）×Ｖ（ＨＣｌ）×１０－３×Ｍ（ＮＨ３）

ｍ ×１００％

式中　ｗ（ＮＨ３）———氨水的质量分数；

ｃ（ＨＣｌ）———ＨＣｌ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＨＣｌ）———滴定消耗 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＮＨ３）———ＮＨ３ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ ———氨水试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。
六、注意事项

使用安瓿吸取氨水后进行封口时，注意毛细管口不能对着自己和他人。
七、思考题

１使用安瓿称样时应注意什么？
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２ 在什么情况下需用安瓿称取试样？

３若用玻璃棒捣碎安瓿，取出玻璃棒时应如何处理？

４ 氨水的浓度如果低于１０－４ｍｏｌ／Ｌ，能否用酸碱滴定法准确滴定？

５在安瓿捣碎摇 匀 试 液 后，加 甲 基 红亚 甲 基 蓝 混 合 指 示 液 后 出 现 红 色，说 明 什 么 问

题？实验能否继续进行？

实验十三　硼酸纯度的测定（强化法）

一、技能目标

１掌握强化法测定硼酸的原理和方法；

２熟悉用硫酸作干燥剂进行硼酸试样干燥的操作技能。
二、实验原理

ＧＢ／Ｔ１２６８４１—９０规定对工业硼酸含量的测定原理如下。
硼酸是一种极弱的酸 （Ｋａ＝５７×１０－１０），不能用ＮａＯＨ标准滴定溶液直接滴定，但硼

酸能与一些多元醇如甘油 （丙三醇）、甘露醇等配位反应而生成较强的配位酸 （Ｋａ 为１０－６

左右），因此就可用ＮａＯＨ标准滴定溶液直接滴定了。
甘油和硼酸的反应如下：

ＣＨ２ ＯＨ

ＣＨ　 ２ ＯＨ

ＣＨ２ ＯＨ

＋Ｈ３ＢＯ →３

熿

燀

Ｈ

ＣＨ２ Ｏ→
Ｂ →

Ｏ

Ｏ ＣＨ ２


ＣＨ

ＣＨ


２ＨＯ


 ＣＨ Ｏ

ＣＨ ２ 

燄

燅
ＯＨ

＋３Ｈ２Ｏ

滴定反应如下：

熿

燀

Ｈ

ＣＨ ２ Ｏ→
Ｂ →

Ｏ

Ｏ ＣＨ ２


ＣＨ

ＣＨ


２ＨＯ


 ＣＨ Ｏ

ＣＨ ２ 

燄

燅
ＯＨ

→

熿

燀

＋ＮａＯＨ Ｎａ

ＣＨ２ Ｏ→
Ｂ →

Ｏ

Ｏ ＣＨ ２


ＣＨ

ＣＨ


２ＨＯ


ＣＨ Ｏ

ＣＨ２ 

燄

燅
ＯＨ

＋Ｈ２Ｏ

化学计量点时ｐＨ≈９，可用酚酞作指示剂，终点为粉红色。
三、试剂

ＮａＯＨ标准滴定溶液 （０１ｍｏｌ／Ｌ）。
酚酞指示液 （１０ｇ／Ｌ乙醇溶液）。
中性甘油：甘油与水按１∶１体积比混合后，用胶帽滴管吸取一滴管保留。在混合液中

加入２滴酚酞指示液，用ＮａＯＨ标准滴定溶液滴定至粉红色，再用胶帽滴管中的中性甘油

混合液滴定至恰好无色，备用。
四、实验步骤

准确称取硼酸试样０２～０３ｇ （预先置于硫酸干燥器中干燥），置于２５０ｍＬ锥形瓶中，
加入２０ｍＬ中性甘油混合液 （可微热促使试样溶解后，迅速冷却至室温），加２滴酚酞指示

液，用ＮａＯＨ标准滴定溶液滴定至溶液呈粉红色，再加５ｍＬ中性甘油，粉红色不消失即为

终点；否则继续滴定、再加中性甘油，反复操作，至粉红色不消失为止。平行测定３次。同

时做空白试验。（国家标准方法是用ＮａＯＨ标准滴定溶液电位滴定至ｐＨ＝９０。）
五、数据记录与处理

硼酸的纯度按下式计算：
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ｗ（Ｈ３ＢＯ３）＝ｃ
（Ｖ１－Ｖ２）×１０－３×Ｍ（Ｈ３ＢＯ３）

ｍ样
×１００％

式中　ｗ（Ｈ３ＢＯ３）———硼酸的质量分数；

ｃ———ＮａＯＨ标准滴定溶液的准确浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（Ｈ３ＢＯ３）———硼酸的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ样———硼酸试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。
六、注意事项

（１）加入５ｍＬ中性甘油后，如粉红色消失，需继续滴定。再加中性甘油，反复操作至

溶液淡红色不再消失为止，通常加两次中性甘油即可。
（２）ＧＢ／Ｔ１２６８４１—９０仲裁分析中必须使用甘露醇进行配位反应。
七、思考题

１Ｈ３ＢＯ３ 能否直接用ＮａＯＨ标准滴定溶液滴定？为什么？本实验为什么叫强化法？

２强化 Ｈ３ＢＯ３ 用的甘油为何要使用中性甘油？为何选用ＮａＯＨ溶液中和？

３除甘油外，还有哪些物质能使 Ｈ３ＢＯ３ 强化？

４ＮａＯＨ标准滴定溶液滴定甘油硼酸至终点，再加少许中性甘油，若 粉 红 色 消 失 说 明

什么？下步应如何进行？

实验十四　果蔬中总酸度的测定

一、技能目标

１掌握酸碱滴定法测定果蔬中总酸度的原理与方法；

２初步学会综合滴定分析技术，全面了解滴定分析程序。
二、实验原理

果蔬及其制品中的酸味物质，主要是一些溶于水的有机酸 （苹果酸、柠檬酸、酒石酸、
琥珀酸、醋酸等）和无机酸 （盐酸、磷酸），它们的存在和含量决定了果蔬的风味和品质以

及果蔬的成熟度。一般未成熟的果蔬中含酸量高，成熟的果蔬中含糖量高。
果蔬的酸度可以分为总酸度 （滴定酸度）、有效酸度 （ｐＨ）及挥发酸度。总酸度包括果

蔬中所有 能 被 滴 定 的 酸 物 质 的 总 量，以 主 要 代 表 酸 的 质 量 分 数 表 示。总 酸 度 测 定 采 用

ＮａＯＨ标准滴定溶液进行滴定，以酚酞作指示剂，滴定反应如下：

Ｒ—ＣＯＯＨ＋ＯＨ →－ Ｒ—ＣＯＯ－＋Ｈ２Ｏ
不同的果蔬样品，Ｒ—ＣＯＯＨ代表不同的主要酸。蔬菜、苹果、桃、李，Ｒ—ＣＯＯＨ代

表苹果酸；柑橘、柠檬、柚子，Ｒ—ＣＯＯＨ代表柠檬酸；葡萄，Ｒ—ＣＯＯＨ代表酒石酸。
三、仪器与试剂

小刀，组织捣碎机 （或研钵），漏斗，纱布。

０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ标准滴定溶液；酚酞指示液 （１０ｇ／Ｌ乙醇溶液）。
蔬菜或水果。
四、实验步骤

１样品处理
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取果蔬样品的可食用部分，切块后放入组织捣碎机 （或研钵）捣成匀浆，备用。

２取样及样液制备

准确称取匀浆１０～２０ｇ （视含酸量而定）于小烧杯中，用蒸馏水定量转移至２５０ｍＬ容

量瓶，充分摇匀后定容，过滤。

３滴定

取５０００ｍＬ滤液于锥形瓶中，加入酚酞指示液２滴，用ＮａＯＨ标准滴定溶液滴定至粉

红色为终点。平行测定３次。同时做空白试验。

五、数据记录与处理

果酸的酸度按下式计算：

ｗ（Ｒ—ＣＯＯＨ）＝ ｃ（Ｖ１－Ｖ２）Ｋ

ｍ×１０００×５０２５０

×１００％

式中　ｗ（Ｒ—ＣＯＯＨ）———果酸的质量分数；

ｃ———ＮａＯＨ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｍ———样品的质量，ｇ；

Ｋ———主要 代 表 酸 的 换 算 系 数，ｇ／ｍｏｌ。其 中 苹 果 酸６７ｇ／ｍｏｌ、醋 酸

６０ｇ／ｍｏｌ、酒石酸７５ｇ／ｍｏｌ、乳酸９０ｇ／ｍｏｌ、柠檬酸７０ｇ／ｍｏｌ。一

般蔬菜以苹果酸计；柑橘、柠檬、柚子等以柠檬酸计；葡萄以酒

石酸计；苹果、桃、李等以苹果酸计。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。

六、注意事项

通常使用目视酸碱指示剂判断滴定终点，但当试样溶液颜色较深时，或滴定不同强度酸

的混合物时，滴定终点颜色就难以观察或不突变，应该改用电位法确定终点。当酸的强度不

明时，可先用电位法大致求出终点时的ｐＨ，再选择合适的指示剂。

七、思考题

１为什么不同的果蔬样品要用不同的换算系数进行计算？

２当被测试样溶液颜色较深时，应该如何进行测定？

３果蔬样品的称取质量是如何计算的？

４本次实验成败的关键是什么？

实验十五　蛋壳中碳酸钙含量的测定

一、技能目标

１了解试样的处理方法 （如粉碎、过筛等）；

２掌握返滴定的测定原理和方法；

３培养学生理论联系实际的应用能力。

二、实验原理

蛋壳的主要成分为ＣａＣＯ３，将其研碎并加入已知浓度的过量 ＨＣｌ标准滴定溶液，即发

生下述反应：
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ＣａＣＯ３＋２Ｈ →＋ Ｃａ２＋＋ＣＯ２↑＋Ｈ２Ｏ
过量的 ＨＣｌ溶液用ＮａＯＨ标准滴定溶液返滴定，由加入 ＨＣｌ的物质的量与返滴定所消

耗的ＮａＯＨ的物质的量之差，即可求得试样中ＣａＣＯ３ 的含量。
三、试剂

０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ标准滴定溶液；０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ标准滴定溶液。
甲基橙指示液 （１ｇ／Ｌ水溶液）。
甲基红溴甲酚绿混合指示液：甲 基 红 乙 醇 溶 液 （２ｇ／Ｌ）与 溴 甲 酚 绿 乙 醇 溶 液 （１ｇ／Ｌ）

按１∶３体积比混合。
蛋壳试样。
四、实验步骤

将蛋壳去内膜 并 洗 净，烘 干 后 研 碎，使 其 通 过８０～１００目 的 标 准 筛，准 确 称 取３份

０１ｇ试样，分别置于２５０ｍＬ锥形瓶中，用滴定管逐滴加入 ＨＣｌ标准滴定溶液４０００ｍＬ并

放置３０ｍｉｎ。加入２滴甲基橙指示液 （或１０滴甲基红溴甲酚绿混合指示液），以ＮａＯＨ标

准滴定溶液返滴定其中过量的 ＨＣｌ至溶液由红色刚刚变为黄色 （或由暗红色变为绿色）即

为终点。平行测定３次。
五、数据记录与处理

蛋壳试样中ＣａＣＯ３ 的含量按下式计算：

ｗ（ＣａＣＯ３）＝
［ｃ（ＨＣｌ）Ｖ（ＨＣｌ）－ｃ（ＮａＯＨ）Ｖ（ＮａＯＨ）］×１０－３×Ｍ １

２ＣａＣＯ（ ）３
ｍ ×１００％

式中　ｗ（ＣａＣＯ３）———蛋壳中ＣａＣＯ３ 的质量分数；

ｃ（ＨＣｌ）———ＨＣｌ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＨＣｌ）———加入 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｃ（ＮａＯＨ）———ＮａＯＨ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＮａＯＨ）———滴定消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ １
２ＣａＣＯ（ ）３ ———以１

２ＣａＣＯ３
为基本单元的ＣａＣＯ３ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。
六、注意事项

向试样中加入 ＨＣｌ溶液时速度不能太快，否则试样快速分解，ＣＯ２ 大量逸出，带出试

样而影响测定结果。
七、思考题

１研碎后的蛋壳试样为什么要通过标准筛？

２为什么向试样中加入 ＨＣｌ溶液时要逐滴加入？加入 ＨＣｌ溶液后为什么要放置３０ｍｉｎ
后再用ＮａＯＨ返滴定？

３本实验能否使用酚酞指示剂？

实验十六　阿司匹林药片中乙酰水杨酸含量的测定

一、技能目标

１掌握用酸碱滴定法测定乙酰水杨酸的原理和方法；

２学习试样的处理方法及中性乙醇溶液的配制；
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３培养学生理论联系实际的应用能力。
二、实验原理

阿司匹林 （乙酰水杨酸）是常用的解热镇痛药，它属于芳酸酯类药物。在乙酰水杨酸的

分子结构式中含有 羧 基，可 作 为 一 元 酸（ｐＫａ＝３５），故 可 用 ＮａＯＨ 标 准 滴 定 溶 液 直 接 滴

定，测定其含量。反应式为

師師師師 帪帪

：

ＣＯＯＨ
ＯＣＯＣＨ ３

→ 師師師師 帪帪＋ＮａＯＨ ＣＯＯＮａ
ＯＣＯＣＨ ３

＋Ｈ２Ｏ

乙酰水杨酸中的乙酰基很容易水解生成乙酸和水杨酸 （ｐＫａ１＝３０，ｐＫａ２＝１３４５），由

此反应可知，用ＮａＯＨ标准滴定溶液滴定时，ＮａＯＨ还会与其水解产物反应，使分析结果

偏高。乙酰水杨酸的水解反应为

師師師師 帪帪

：

ＣＯＯＨ
ＯＣＯＣＨ ３

＋Ｈ２ → 師師師師 帪帪Ｏ ＣＯＯＨ
ＯＨ

＋ＣＨ３ＣＯＯＨ

为防止乙酰基水解，可根据阿司匹林微溶于水、易溶于乙醇的性质，在中性乙醇溶液中

（１０℃时），用ＮａＯＨ标准滴定溶液滴定，可以得到满意的结果。
三、试剂

０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ标准滴定溶液。
酚酞指示液 （１０ｇ／Ｌ乙醇溶液）。
中性乙 醇：量 取６０ｍＬ的 乙 醇 溶 液 于 烧 杯 中，加１～２滴 酚 酞 指 示 液，用０１ｍｏｌ／Ｌ

ＮａＯＨ标准滴定溶液滴至微红色，盖上表面皿，将此中性乙醇溶液冷却至１０℃以下备用。
冰：阿司匹林试样。
四、实验步骤

１试样的准备

将阿司匹林药片在研钵中研细后准确称取１ｇ，置于洁净干燥的２５０ｍＬ锥形瓶中。

２乙酰水杨酸含量的测定

量取２０ｍＬ冷的中性乙醇溶液于上述称 好 试 样 的 锥 形 瓶 中，使 试 样 充 分 溶 解，在 低 于

１０℃的温度下，用０１ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ标准滴定溶液滴定溶液至微红色，３０ｓ不褪色即为终点。
平行测定３次。同时做空白试验。

五、数据记录与处理

阿司匹林药片中乙酰水杨酸的含量按下式计算：

ｗ（乙酰水杨酸）＝ｃ
（Ｖ１－Ｖ２）×１０－３×Ｍ

ｍ ×１００％

式中　ｗ（乙酰水杨酸）———阿司匹林试样中乙酰水杨酸的质量分数；

ｃ———ＮａＯＨ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗ＮａＯＨ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ———乙酰水杨酸的摩尔质量，１８０１６ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———阿司匹林试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。
六、注意事项

该实验中控制温度是关键。可将装有中性乙醇溶液的烧杯放入盛有冰块的大烧杯中，以
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控制实验温度。
七、思考题

１阿司匹林药片研细、准确称取后为什么要放在干燥的锥形瓶中？如锥形瓶中有水会

有什么影响？

２量取２０ｍＬ冷的中性乙醇溶液，应选用何种容器？

３实验步骤中每份试样称取１ｇ，是怎样求得的？

４若阿司匹林水解后，用ＮａＯＨ标准滴定溶液滴定时结果会偏高，为什么？

实验十七　混合碱的分析（双指示剂法）

一、技能目标

１掌握双指示剂法测定混合碱中ＮａＯＨ、Ｎａ２ＣＯ３ 含量的原理及方法；

２掌握双指示法判断混合碱的组成。
二、实验原理

混合碱是指ＮａＯＨ、Ｎａ２ＣＯ３ 与ＮａＨＣＯ３ 中两种组分ＮａＯＨ与Ｎａ２ＣＯ３ 或 Ｎａ２ＣＯ３ 与

ＮａＨＣＯ３ 的混合物。在试液中，先加酚酞指示剂（或甲酚红百里酚蓝混合指示剂），用 ＨＣｌ
标准滴定溶液滴定至溶液由红色恰好褪去（或由红紫色变为樱桃色），消耗 ＨＣｌ标准滴定溶

液的体积为Ｖ１。此时，溶液中的ＮａＯＨ滴定生成ＮａＣｌ，Ｎａ２ＣＯ３ 滴定生成ＮａＨＣＯ３，反应

式为：

→ＮａＯＨ＋ＨＣｌ ＮａＣｌ＋ Ｈ２Ｏ
Ｎａ２ＣＯ３ →＋２ＨＣｌ ＮａＨＣＯ３＋ＮａＣｌ

然后在试液中再加甲基橙指示剂（或甲基红溴甲酚绿混合指示剂），继续用 ＨＣｌ标准滴

定溶液滴定，当溶液由黄色变为橙色 （或由绿色变为暗红色）时为终点，消耗 ＨＣｌ标准滴

定溶液的体积为Ｖ２。这时溶液中的ＮａＨＣＯ３ 全部滴定生成ＣＯ２，反应式为：

ＮａＨＣＯ３ →＋ＨＣｌ ＮａＣｌ＋Ｈ２Ｏ＋ＣＯ２↑
根据Ｖ１ 和Ｖ２ 可以判断混合碱的组成，并计算出各组分的含量。
三、试剂

０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ标准滴定溶液。
酚酞指示剂 （１０ｇ／Ｌ乙醇溶液）；甲基橙指示剂 （１ｇ／Ｌ水溶液）。
甲酚红百里酚蓝混合指示剂：１ｇ／Ｌ的甲酚红钠盐水溶液与１ｇ／Ｌ的百里酚蓝钠盐水溶

液按１∶３体积比混合。
甲基红溴甲酚绿混合指示剂：甲 基 红 乙 醇 溶 液 （２ｇ／Ｌ）与 溴 甲 酚 绿 乙 醇 溶 液 （１ｇ／Ｌ）

按１∶３体积比混合。
混合碱试样

四、实验步骤

１准确称取１５～１７ｇ混合碱试样于洗净的１００ｍＬ烧杯中，加少量水，使其溶解。待

溶液冷却后，定量转移至２５０ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。

２双指示剂法

用移液管移取上述试液２５００ｍＬ于锥形瓶中，加入２～３滴酚酞指示剂，用 ＨＣｌ标准

滴定溶液滴定，边滴加边充分摇动 （防止局部Ｎａ２ＣＯ３ 直接被滴定到 Ｈ２ＣＯ３），滴定至溶液

由红色恰好褪至无色，记下消耗 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积Ｖ１。再加１～２滴甲基橙指示剂，
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并重新调节滴定管零点，继续用 ＨＣｌ标准滴定溶液滴定，至溶液由黄色恰好变为橙色即为

终点，记下消耗 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积Ｖ２。平行测定３次。

３混合指示剂法

用移液管移取上述试液２５００ｍＬ于锥形瓶中，加５滴甲酚红百里酚蓝混合指示剂，用

ＨＣｌ标准滴定溶液滴定，溶液由红紫色变为樱桃色 （若过量一滴 ＨＣｌ标准滴定溶液，则溶

液呈黄色）为终点，记下消耗 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积Ｖ１。再加１０滴甲基红溴甲酚绿混

合指示剂，并重新调节滴定管零点，继续用 ＨＣｌ标准滴定溶液滴定，溶液由绿色变为暗红

色为终点，记下消耗 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积Ｖ２。平行测定３次。

五、数据记录与处理

混合碱试样中ＮａＯＨ、Ｎａ２ＣＯ３ 的含量按下式计算：

ｗ（ＮａＯＨ）＝ｃ
（Ｖ１－Ｖ２）×１０－３×Ｍ（ＮａＯＨ）

ｍ×２５２５０

×１００％

ｗ（Ｎａ２ＣＯ３）＝
ｃ×２Ｖ２×１０－３×Ｍ １

２Ｎａ２ＣＯ（ ）３
ｍ×２５２５０

×１００％

式中　ｗ（ＮａＯＨ）———试样中ＮａＯＨ的质量分数；

ｗ（Ｎａ２ＣＯ３）———试样中Ｎａ２ＣＯ３ 的质量分数；

ｃ———ＨＣｌ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———用酚酞作指示剂，消耗 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———用甲基橙作指示剂，消耗 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｍ———混合碱试样的质量，ｇ；

Ｍ（ＮａＯＨ）———ＮａＯＨ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

Ｍ（１２Ｎａ２ＣＯ３
）———以１

２Ｎａ２ＣＯ３
为基本单元的Ｎａ２ＣＯ３ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

测定结果要求相对平均偏差小于０２％。

六、注意事项

（１）混合碱具有腐蚀性，使用时应注意安全，防止烧伤。
（２）滴定接近第一终点时，要充分摇动锥形瓶，滴定的速度不能太快，防止滴定液ＨＣｌ

局部过浓而使Ｎａ２ＣＯ３ 直接滴定生成ＣＯ２。

七、思考题

１若测定混合碱的总碱度，应选用哪种指示剂？总碱度用ｗ（ＮａＯＨ）表示，应如何进

行计算？

２采用双指示剂法测定混合碱试液，在同一份试液中滴定，判断下列情况，混合碱的

组成分别是什么？

（１）Ｖ２＝０，Ｖ１＞０　　　（２）Ｖ１＝０，Ｖ２＞０　　　（３）Ｖ１＝Ｖ２＞０
（４）Ｖ１＞Ｖ２＞０ （５）Ｖ２＞Ｖ１＞０

３如何称取混合碱试样？如果试样是Ｎａ２ＣＯ３和ＮａＨＣＯ３ 的混合物，应如何测定其含

量？写出计算公式。
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阅读材料

参比溶液的作用
用 ＨＣｌ滴定Ｎａ２ＣＯ３ 时，因第一化学计量点附近几乎没 有ｐＨ突 跃， 再 加 上 酚 酞 指 示 剂 滴 定 终 点 颜 色 从 红 色

变为无色，比较难以观察，因此滴定误差较大。为提高分析准确度，常用参比溶液来对照。

参比溶液是根据滴定到化学计量点时溶液的组成、浓 度、体 积 和 指 示 剂 用 量 专 门 配 制 的 相 类 似 的 溶 液；或 是

与化学计量点时ｐＨ、体积和指示剂量相等的缓冲溶液。以参比溶液作为确定滴定终点时的参比。例 如，用 酚 酞 指

示剂，以 ＨＣｌ滴定Ｎａ２ＣＯ３ 时，第一化学计量点ｐＨ为８３１，可 采 用ｐＨ＝８３１的 缓 冲 溶 液 或 ＮａＨＣＯ３ 溶 液，加

入与滴定终点时相同量的酚酞指示液，根据此溶液颜色确定第一终点的到达。

在滴定过程中，ＨＣｌ加入速度不宜太快，尤其在混合碱 中 ＮａＨＣＯ３ 含 量 较 低 时，滴 定 过 快，造 成 局 部 酸 度 过

大而生成 Ｈ２ＣＯ３，使Ｖ１ 增大，造成ＮａＨＣＯ３ 结果偏低。

实验十八　饼干中Ｎａ２ＣＯ３、ＮａＨＣＯ３ 含量的测定

一、技能目标

１掌握双指示剂法测定饼干中Ｎａ２ＣＯ３、ＮａＨＣＯ３ 含量的原理及方法；

２培养学生理论联系实际的应用能力。

二、实验原理

Ｎａ２ＣＯ３、ＮａＨＣＯ３ 混合 溶 液 用 ＨＣｌ标 准 滴 定 溶 液 滴 定 到 第 一 化 学 计 量 点，ｐＨ 为

８３１，选用酚酞或甲酚红百里酚蓝混合指示液。若用混合指示液并以相同浓度ＮａＨＣＯ３ 为

参比液滴定，误差可达０５％。混合溶液用 ＨＣｌ标准滴定溶液滴定到第二化学计量点时ｐＨ
为３８９，选用甲基橙或甲基红溴甲酚绿混合指示液。

反应式如下：

Ｎａ２ＣＯ３ →＋ＨＣｌ ＮａＨＣＯ３＋ＮａＣｌ
ＮａＨＣＯ３ →＋ＨＣｌ ＮａＣｌ＋Ｈ２Ｏ＋ＣＯ２↑

三、试剂

０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ标准滴定溶液。

酚酞指示剂 （１０ｇ／Ｌ乙醇溶液）；甲基橙指示剂 （１ｇ／Ｌ水溶液）。
甲酚红百里酚蓝混合指示剂：１ｇ／Ｌ的甲酚红钠盐水溶液与１ｇ／Ｌ的百里酚蓝钠盐水溶

液按１∶３体积比混合。
甲基红溴甲酚绿混合指示剂：甲 基 红 乙 醇 溶 液 （２ｇ／Ｌ）与 溴 甲 酚 绿 乙 醇 溶 液 （１ｇ／Ｌ）

按１∶３体积比混合。
饼干试样。

四、实验步骤

准确称取５０ｇ饼干试样，用不含ＣＯ２ 的去离子水溶解，定量转移到２５０ｍＬ容量瓶中，

并稀释至刻度，摇匀，静置。小心用移液管移取５０００ｍＬ上层清液 （或滤液）于２５０ｍＬ锥

形瓶中，加入３滴酚酞指示剂 （或５滴甲酚红百里酚蓝混合指示剂），用０１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ标

准滴定溶液滴定至淡粉色刚刚褪色 （或溶液由红紫色变为樱桃色），记录消耗 ＨＣｌ标准滴定

溶液的体积Ｖ１。再加２滴甲基橙指示剂 （或甲基红溴甲酚绿混合指示剂），继续用 ＨＣｌ标

准滴定溶液滴定至由黄色变为橙色 （或溶液由绿色变为暗红色），记录 ＨＣｌ标准滴定溶液消

耗的体积Ｖ２。平行测定３次。同时做空白试验。
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五、数据记录与处理

饼干试样中Ｎａ２ＣＯ３、ＮａＨＣＯ３ 的含量按下式计算：

ｗ（Ｎａ２ＣＯ３）＝
ｃ×２Ｖ１×１０－３×Ｍ １

２Ｎａ２ＣＯ（ ）３
ｍ×５０２５０

×１００％

ｗ（ＮａＨＣＯ３）＝ｃ
（Ｖ２－Ｖ１）×１０－３×Ｍ ＮａＨＣＯ（ ）３

ｍ×５０２５０

×１００％

式中　ｗ（Ｎａ２ＣＯ３）———饼干试样中Ｎａ２ＣＯ３ 的质量分数；

ｗ（ＮａＨＣＯ３）———饼干试样中ＮａＨＣＯ３ 的质量分数；

ｃ———ＨＣｌ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———用酚酞作指示剂，消耗 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———用甲基橙作指示剂，消耗 ＨＣｌ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ １
２Ｎａ２ＣＯ（ ）３ ———以１

２Ｎａ２ＣＯ３
为基本单元的Ｎａ２ＣＯ３ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

Ｍ（ＮａＨＣＯ３）———ＮａＨＣＯ３ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———饼干试样的质量，ｇ。
测定结果要求相对平均偏差小于０２％。

六、注意事项

饼干试样用水溶解一定要完全。有的饼干试样油脂太多，普通漏斗不易过滤，可用抽滤

瓶减压过滤后再定容。
七、思考题

１为什么要用不含ＣＯ２ 的去离子水溶解饼干试样？

２Ｎａ２ＣＯ３、ＮａＨＣＯ３ 含量的测定在饼干的质量检验中有何意义？

阅读材料

膨松剂在食品中的作用
膨松剂在饼干、糕点等食品的加工中 普 遍 应 用，应 用 膨 松 剂 使 所 加 工 的 食 品 形 成 致 密 多 孔 组 织 而 膨 松 酥 口。

ＮａＨＣＯ３ 是常用的碱性膨松剂，它分解后残留Ｎａ２ＣＯ３，而使成品呈碱性，影响口味，使用不当还会使成品 表 面 呈

黄色斑点。因此，Ｎａ２ＣＯ３、ＮａＨＣＯ３ 含量是饼干质量检验的指标之一。

实验十九　醋酸钠含量的测定（非水滴定法）

一、技能目标

１掌握弱碱物质的非水滴定原理和方法；

２掌握非水滴定用结晶紫作指示剂判断终点；

３掌握高氯酸标准滴定溶液的配制和标定方法。

二、实验原理

许多弱酸、弱碱，当它们的ｃＫａ＜１０－８、ｃＫｂ＜１０－８时，不能直接滴定。有些有机酸或

有机碱在水中溶解度很小，也不能直接滴定。为了解决这些问题，可以采用非水滴定，如醋
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酸钠在水溶液中是一种很弱的碱 （Ｋｂ＝５６×１０－１０），不能用酸标准滴定溶液直接滴定测其

含量。若以冰醋酸作为溶剂，则ＮａＡｃ的碱性增强 （Ｋｂ＝２１×１０－７），可以用高氯酸的冰

醋酸溶液滴定，以结晶紫 （或甲基紫）为指示剂，溶液紫色消失，初现蓝色为终点。
高氯酸在冰醋酸溶剂中表现为强酸，所以常用高氯酸的冰醋酸溶液作标准滴定溶液测定

碱性物质。市售高氯酸含 ＨＣｌＯ４７０％～７２％，含水分２８％～３０％，密度为１７５ｇ／ｃｍ３。水

的存在影响质子的转移，也影响滴定终点的观察，因此在配制标准滴定溶液时应加入一定量

的醋酸酐以除去水分。

ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中规定，ＨＣｌＯ４ 的冰醋酸溶液可用邻苯二甲酸氢钾作基准物质，在冰

醋酸溶液中进行标定。反应式为

師師師師 帪帪

：

ＣＯＯＨ
ＣＯＯＫ

＋ＨＣｌＯ → 師師師師 帪帪４
ＣＯＯＨ
ＣＯＯＨ

＋ＫＣｌＯ４

标定时以甲基紫或结晶紫为指示剂，由紫色变为蓝色为滴定终点。
三、试剂

高氯酸冰醋酸标准滴定溶液：ｃ（ＨＣｌＯ４）＝０１ｍｏｌ／Ｌ。
结晶紫冰醋酸溶液 （５ｇ／Ｌ）：将０５０ｇ结晶紫溶于冰醋酸中，用冰醋酸稀释至１００ｍＬ。
冰醋酸；醋酸酐。
邻苯二甲酸氢钾 （基准物质）：于１０５～１１０℃烘干至恒重。
无水ＮａＡｃ试样。
四、实验步骤

１ｃ（ＨＣｌＯ４）＝０１ｍｏｌ／Ｌ的高氯酸冰醋酸标准滴定溶液的配制

量取８７ｍＬ高氯酸，在搅拌下注入５００ｍＬ冰醋酸中，混匀。在室温下滴加２０ｍＬ醋酸

酐，搅拌至溶液均匀。冷却后用冰醋酸稀释至１０００ｍＬ，摇匀。

２高氯酸冰酸酸标准滴定溶液的标定

准确称取０７５ｇ于１０５～１１０℃烘干至恒重的基准物质邻苯二甲酸氢钾，置于干燥锥形

瓶中，加入５０ｍＬ冰醋酸，温热溶解。加３滴结晶紫指示剂，用配好的高氯酸溶液滴定至溶

液由紫色变为蓝色 （微带紫色）为终点。同时做空白试验。平行测定４次。临用前标定。

３醋酸钠含量的测定

准 确 称 取０１５～０２０ｇ无 水 ＮａＡｃ试 样，置 于 洁 净 且 干 燥 的 锥 形 瓶 中。加 入２０ｍＬ
冰 醋 酸，温 热 使 之 溶 解，冷 却 至 室 温，加 入１～２滴 结 晶 紫 指 示 剂，用 高 氯 酸冰 醋 酸 标

准 滴 定 溶 液 滴 定。当 溶 液 紫 色 消 失，刚 好 出 现 蓝 色 时 为 终 点。同 时 做 空 白 试 验。平 行

测 定３次。
五、数据记录与处理

高氯酸标准滴定溶液的浓度按下式计算：

ｃ（ＨＣｌＯ４）＝ ｍ×１０００
（Ｖ１－Ｖ２）Ｍ

式中　ｃ（ＨＣｌＯ４）———高氯酸冰醋酸标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定时消耗高氯酸冰醋酸标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗高氯酸冰醋酸标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ———邻苯二甲酸氢钾的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———邻苯二甲酸氢钾的质量，ｇ。
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试样中ＮａＡｃ的含量按下式计算：

ｗ（ＮａＡｃ）＝ｃ
（Ｖ１－Ｖ２）×１０－３×Ｍ（ＮａＡｃ）

ｍ ×１００％

式中　ｗ（ＮａＡｃ）———试样中ＮａＡｃ的质量分数；

ｃ———高氯酸冰醋酸标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定时消耗高氯酸冰醋酸标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗高氯酸冰醋酸标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＮａＡｃ）———ＮａＡｃ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

Ｍ———ＮａＡｃ试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。
六、注意事项

（１）醋酸酐是由两个醋酸分子脱去一个水分子而形成的，与 ＨＣｌＯ４反应时放出大量的

热，因此配制时，不得使高氯酸与醋酸酐直接混合，而 只 能 将 ＨＣｌＯ４ 缓 缓 滴 入 冰 醋 酸 中，
然后滴入醋酸酐。

（２）标定高氯酸冰醋酸标准滴定溶液时的温度应与使用该标准滴定溶液滴定时的温度

相同。
（３）非水滴定过程中不能带入水。烧杯、量筒等仪器均要干燥。
（４）终点观察要准确，紫色消失，刚好出现蓝色时为滴定终点。但其蓝色要稳定，如果

出现绿色，则滴定过量。
（５）由于测定的反应产物中有ＮａＣｌＯ４ 生成，它在非水介质中溶解度较小，故滴定过程

中随着高氯酸标准滴定溶液的不断滴入，慢慢有白色浑浊物产生，但这并不影响滴定结果。
（６）高氯酸是强酸，具有强腐蚀性，使用时注意安全。
（７）冰醋酸具有强烈的刺激性和腐蚀性，因此实验尽可能在通风橱中进行。
七、思考题

１配制高氯酸冰醋酸滴定剂为什么要加入醋酸酐？加入醋酸酐时有何现象？需如何加

入？为什么要在室温下滴加？

２说明ＮａＡｃ在 水 溶 液 中 不 能 用 酸 碱 滴 定 法 测 其 含 量，但 可 采 用 非 水 滴 定 法 测 定 的

原理。

３实验使用的溶剂冰醋酸在滴定中起什么作用？

４非水滴定过程中，如带入水分，会有哪些影响？

阅读材料

几种危险化学物质简介

１高氯酸

化 学 式 为 ＨＣｌＯ４， 是 无 色 不 稳 定 的 发 烟 液 体 。 熔 点－１１２℃， 沸 点３９℃， 约９０℃时 开 始 分 解 。 易 溶 于 水 ，

能 与 水 以 任 何 比 例 相 混 溶 ， 其 水 溶 液 有 很 好 的 导 电 性 。 高 氯 酸 是 强 酸 ， 又 是 强 氧 化 剂 ， 具 有 强 腐 蚀 性 ， 在 加

热 的 条 件 下 遇 有 机 物 会 引 起 爆 炸 。 皮 肤 黏 膜 接 触 、 误 服 或 吸 入 后 ， 会 引 起 强 烈 刺 激 症 状 ， 可 致 人 体 灼 伤 或 死

亡 。 皮 肤 接 触 时 ， 应 立 即 脱 去 污 染 的 衣 物 ， 用 大 量 流 动 清 水 冲 洗 患 处 至 少１５ｍｉｎ， 就 医 。 吸 入 时 ， 迅 速 离 开

现 场 至 空 气 新 鲜 处 ， 保 持 呼 吸 道 通 畅 ， 如 呼 吸 困 难 ， 立 即 输 氧 ， 就 医 。 误 服 时 ， 用 水 漱 口 ， 饮 用 牛 奶 或 蛋 清 ，

就 医 。
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２冰醋酸

化学式为ＣＨ３ＣＯＯＨ，是 无 色、 有 刺 激 性 酸 味 的 液 体。 熔 点１６６℃， 沸 点１１７８７℃， 密 度１０４９２ｇ／ｃｍ３，

１６６℃以下能结成冰状固体，易溶于水及许多有机溶剂。其 蒸 气 与 空 气 形 成 爆 炸 性 混 合 物，遇 明 火、高 热 能 引 起

燃烧爆炸。冰醋酸属低毒类，有强烈的腐蚀性，可通过皮 肤、呼 吸 道 和 消 化 道 侵 入 人 体。受 刺 激 后 会 导 致 眼 睑 水

肿、结膜充血、慢性咽炎和支气管炎等。皮肤接触，轻者 出 现 红 斑， 重 者 引 起 化 学 灼 伤。 误 服 时， 口 腔 和 消 化 道

可产生糜烂，重者可因休克而致死。皮肤接触或吸入时可按高氯酸的急救方法处理，如误 服 可 饮 大 量 温 水，催 吐，

就医。

３吡啶

化学式为Ｃ５Ｈ５Ｎ，是无色可 燃 液 体， 具 有 特 殊 臭 味。 熔 点－４２℃， 沸 点１１５５℃， 密 度０９８１８ｇ／ｃｍ３， 溶 于

水、乙醇、乙醚、丙酮和苯等。其蒸气与空气形成爆炸性混合物，遇明火、高热能引 起 燃 烧 爆 炸。吡 啶 属 低 毒 类，

有强烈刺激性，能麻醉中枢神经系统。高浓度吸入后，轻者有心动加快或窒息感，继 之 出 现 抑 郁、肌 无 力、呕 吐；

重者意识丧失、大小便失禁、强直性痉挛、血压下降。长 期 吸 入 出 现 头 晕、 头 痛、 失 眠、 步 态 不 稳 及 消 化 道 功 能

紊乱，可发生肝肾损害，还会引起皮炎。误服可致死。

４甲醇

化学式为ＣＨ３ＯＨ，是一种 透 明、 无 色、 易 燃、 有 毒 的 液 体， 略 有 酒 精 气 味， 熔 点－９７８℃， 沸 点６４５℃，

密度０７９２ｇ／ｃｍ３。能与水、乙醇、乙醚、苯、酮、卤代烃和许多 其 他 有 机 溶 剂 相 混 溶，遇 热、明 火 或 氧 化 剂 易 着

火，其蒸气与空气形成爆炸性混合物。由于接触面广，甲醇 是 一 种 很 容 易 发 生 中 毒 事 故 的 危 险 化 学 品。职 业 性 甲

醇中毒是由于生产过程中吸入甲醇蒸气所致，而日常生活中 误 服 含 甲 醇 的 酒 或 饮 料 是 引 起 急 性 甲 醇 中 毒 的 主 要 原

因。甲醇中毒时常见的症状是：先产生喝醉的感觉，数 小 时 后 头 痛、 恶 心、 呕 吐， 以 及 视 线 模 糊， 严 重 者 会 出 现

视力急剧下降，甚至双目失明，最后可因呼吸衰竭而死 亡。失 明 的 原 因 是，甲 醇 的 代 谢 产 物 甲 酸 会 累 积 在 眼 睛 部

位，破坏视觉神经细胞。脑神经也会受到破坏，产生永 久 性 损 害。甲 酸 进 入 血 液 后，会 使 组 织 酸 性 越 来 越 强，损

害肾脏导致肾衰竭。一旦发生甲醇中毒，应将患者立即移离现场，脱去污染的衣服，并用１％碳酸氢钠洗胃或硫酸

镁导泻。

实验二十　食醋中总酸量的测定（设计实验）

一、技能目标

１巩固所学基础知识、基本实验方法和基本操作技能；

２通过独立设计实验方案和完成实验，培养分析问题、解决问题的能力；

３培养学生查阅分析资料的能力；

４考查滴定分析操作掌握情况及分析结果的准确度。
二、设计实验要求

（１）实验方法和原理 （反应方程式、测定方法、滴定方式、指示剂的选择及终点颜色变

化）；
（２）实验所需的仪器 （规格、数量）；
（３）实验所需的试剂（规格、浓度、配制方法、标定方法、用量多少）；
（４）实验步骤 （试样的称取或量取方法、试样的处理、标准滴定溶液的制备、各步加入

试剂及加入量、产生的现象等）；
（５）实验原始记录；
（６）实验数据处理 （分析结果的计算公式、实验数据列表、计算结果、平均值、相对平

均偏差、标准偏差）；
（７）实验问题讨论 （实验注意事项、引入误差的因素）；
（８）学生在实验前写好实验设计方案，由教师审阅批准后，方可进行实验。要求独立完

成实验，并对实验结果加以讨论，完成实验报告。
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三、注意事项

（１）食醋的主要组分是乙酸 （ＨＡｃ），此外还含有少量其他弱酸如乳酸等。以酚酞作指

示剂，用ＮａＯＨ 标 准 滴 定 溶 液 滴 定，测 出 的 是 食 醋 中 的 总 酸 量，以ρ（乙 酸）（ｇ／１００ｍＬ）
表示。

（２）食醋中乙酸的含量一般为３％～５％，浓度较大时，滴定前要适当稀释。稀释会使

食醋本身颜色变浅，便于观察终点颜色变化。也可以选择白醋作试样。
（３）ＣＯ２ 存在时溶于水形成 Ｈ２ＣＯ３，干扰测定，因此稀释食醋试样用的蒸馏水应经过

煮沸。
（４）如果试样是工业乙酸，浓度大，则需要稀释后再滴定，稀释前先估算取样体积。

７９第四章　酸碱滴定法



第五章　配位滴定法

配位滴定法是以生成配位化合物的反应为基础的滴定分析方法。通常指的配位滴定法主

要是指以ＥＤＴＡ （乙二胺四乙酸二钠盐）为标准滴定溶液的配位滴定法，简称ＥＤＴＡ滴定

法。在配位滴定中，溶液的酸度是影响ＥＤＴＡ金属离子配合物稳定性的重要因素，因此溶

液酸度成为主要的测定条件，在实验中一定要严格控制好。

实验二十一　ＥＤＴＡ标准滴定溶液的配制与标定

一、技能目标

１掌握ＥＤＴＡ标准滴定溶液的配制和标定方法、标定原理；

２掌握铬黑Ｔ指示剂的应用条件和终点颜色的变化。
二、实验原理

乙二 胺 四 乙 酸 （简 称 ＥＤＴＡ）用 Ｈ４Ｙ 表 示，难 溶 于 水，通 常 采 用 它 的 二 钠 盐

（Ｎａ２Ｈ２Ｙ·２Ｈ２Ｏ）来配 制 标 准 滴 定 溶 液。乙 二 胺 四 乙 酸 二 钠 盐 是 白 色 结 晶 粉 末，易 溶 于

水，经提纯后可作为基准物质，直接配制标准溶液。但提纯方法较为复杂，故在工厂和实验

室中该标准滴定溶液常用间接法配制。
国家标准ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中 使 用 基 准 物 质ＺｎＯ标 定ＥＤＴＡ溶 液，以 铬 黑Ｔ （ＥＢＴ）

为指示剂。

ＥＤＴＡ制成溶液后，可用ＺｎＯ基准物质标定，在ｐＨ＝１０的ＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓冲溶液中，
以铬黑Ｔ （ＥＢＴ）为指示剂，用ＥＤＴＡ滴定至溶液由红色变为纯蓝色为终点，反应如下：

滴定前 →Ｚｎ＋Ｉｎ ＺｎＩｎ
　　　　　　　　　　　　　　　 （蓝色）（红色）
终点前 →Ｚｎ＋Ｙ ＺｎＹ
终点时 →ＺｎＩｎ＋Ｙ ＺｎＹ＋Ｉｎ
　　　　　　　　　　　　 （红色）　　　　 （蓝色）
三、试剂

ＥＤＴＡ二钠盐 （Ｎａ２Ｈ２Ｙ·２Ｈ２Ｏ）：分析纯。

ＺｎＯ基准物质：（８００±５０）℃灼烧至恒重。
盐酸溶液 （２０％）：量取５０４ｍＬ浓盐酸，稀释至１０００ｍＬ。
氨溶液 （１０％）：量取４００ｍＬ浓氨水，稀释至１０００ｍＬ。

ＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓冲溶液 （ｐＨ＝１０）：称 取５４０ｇＮＨ４Ｃｌ，溶 于２００ｍＬ水 中，加３５０ｍＬ
氨水溶液，加水稀释至１０００ｍＬ，摇匀。

铬黑Ｔ指示剂 （５ｇ／Ｌ）：称取０５０ｇ铬黑Ｔ和２０ｇ盐酸羟胺，溶于乙醇中，用乙醇稀

释至１００ｍＬ。此溶液应在使用前配制。
四、实验步骤

１００２ｍｏｌ／ＬＥＤＴＡ标准滴定溶液的配制



用托盘天平称取分析纯Ｎａ２Ｈ２Ｙ·２Ｈ２Ｏ样品８０ｇ，置于２５０ｍＬ烧杯中，用１００ｍＬ量

杯加入１００ｍＬ纯水，稍加热溶解，待溶液冷却至室温后移入１０００ｍＬ无色试剂瓶中，用蒸

馏水稀释至１０００ｍＬ，摇匀，待标定。

２００２ｍｏｌ／ＬＥＤＴＡ标准滴定溶液的标定

准确称取灼烧至恒重的ＺｎＯ基准 物 质０４ｇ，置 于１００ｍＬ烧 杯 中，用 少 量 水 润 湿，加

４ｍＬＨＣｌ溶液 （２０％）溶解ＺｎＯ基准物，定量转入２５０ｍＬ容量瓶中定容，摇匀。

用２５ｍＬ移液管于容量瓶中移取２５００ｍＬＺｎ２＋标准溶液放入锥形瓶中，加入７０ｍＬ纯

水，用滴管逐滴加入氨水溶液 （１０％），直至开始出现浑浊Ｚｎ（ＯＨ）２ 沉淀 （ｐＨ≈８）。再加

入１０ｍＬＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓冲溶液 （ｐＨ＝１０）及５滴铬黑Ｔ指示剂 （５ｇ／Ｌ），用配制好的ＥＤ
ＴＡ溶液滴定至溶液由红色变为纯蓝色为终点，同时做空白试验。平行测定４次。

五、数据记录与处理

ＥＤＴＡ标准滴定溶液的浓度按下式计算：

ｃ（ＥＤＴＡ）＝
ｍ×１０００×２５２５０

（Ｖ１－Ｖ２）×Ｍ（ＺｎＯ）
式中　ｃ（ＥＤＴＡ）———ＥＤＴＡ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｍ———基准氧化锌的质量，ｇ；

Ｖ１———滴定消耗ＥＤＴＡ溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验中消耗ＥＤＴＡ溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＺｎＯ）———氧化锌的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。
平行试验不得少于４次，测定结果的极差与平均值之比不应大于０１％。

六、注意事项

（１）在标定ＥＤＴＡ时，需加入ＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓冲溶液控制溶液ｐＨ＝１０，这是因为使用

铬黑Ｔ指示剂的最适宜酸度是ｐＨ为９～１０。在ｐＨ＝１０时，铬黑Ｔ呈蓝色，而它与Ｚｎ２＋

的配合物呈红色。由于颜色相差较大，容易观察终点。
（２）用ＺｎＯ基准物质标定ＥＤＴＡ还可以在ｐＨ为５～６的六亚甲基四胺缓冲溶液中，以

二甲酚橙 （ＸＯ）为指示剂，用ＥＤＴＡ滴定至溶液由红紫色变为亮黄色为终点。
（３）还可以用ＣａＣＯ３ 作基准物质标定ＥＤＴＡ，在ｐＨ为１２～１３的ＮａＯＨ缓冲溶液中，

用钙指示剂 （ＮＮ），ＥＤＴＡ滴定至溶液由红色变为纯蓝色为终点。
（４）滴加１０％的氨水溶液调整酸度时要用滴管逐滴加入，且边加边摇动锥形瓶，防止

滴加过量，以 出 现 浑 浊 为 限。滴 加 过 快 时，可 能 会 使 浑 浊 立 即 消 失，误 以 为 还 没 有 出 现

浑浊。
（５）加入ＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓冲溶液后应尽快滴定，不宜放置过久。

七、思考题

１用氨水溶 液 调 节ｐＨ 时，先 出 现 白 色 浑 浊，后 又 溶 解，解 释 现 象，并 写 出 反 应 方

程式。

２为什么在调节溶液ｐＨ为７～８以后，再加入ＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓冲溶液？

３ＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓冲溶液的作用是什么？

４ＥＤＴＡ标准滴定 溶 液 通 常 使 用 乙 二 胺 四 乙 酸 二 钠 盐，而 不 使 用 乙 二 胺 四 乙 酸，为

什么？
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阅读材料

配位滴定对蒸馏水的要求及ＥＤＴＡ的贮存
配位滴定对蒸馏水的要求较高。若配制溶液用的水中含有Ｃｕ２＋ 、Ａｌ３＋ 等，指 示 剂 会 受 到 封 闭，使 终 点 难 以 判

断；若水中含有Ｃａ２＋ 、Ｍｇ２＋ 、Ｐｂ２＋ 、Ｓｎ２＋ 等，则会消耗部分ＥＤＴＡ。随着测定对象的不同，测定结果可能偏高也

可能偏低，故在配位滴定中必须对所用蒸馏水的质量进行检查。

另 外 ，ＥＤＴＡ试 剂 不 纯 、水 不 纯 或 容 器 沾 污 等 都 可 能 使ＥＤＴＡ溶 液 混 有 微 量 金 属 离 子 杂 质 。 如 在 测 定 条 件

下 遇 有 干 扰 ，应 先 加 入 掩 蔽 剂 或 改 用 其 他 滴 定 方 式 。 如 在 相 同 条 件 下 进 行 标 定 和 滴 定 ， 则 干 扰 影 响 可 以 基 本

消 除 。

ＥＤＴＡ标准溶液应贮存于聚乙烯之 类 的 塑 料 容 器 中。若 长 久 贮 存 于 玻 璃 器 皿 中，根 据 玻 璃 质 料 的 不 同，ＥＤ

ＴＡ将不同程度地溶解玻璃中的Ｃａ２＋ 而生成ＣａＹ２－ （软质玻璃中Ｃａ２＋ 比硬质玻璃中的Ｃａ２＋ 更易形成ＣａＹ２－），ＥＤ

ＴＡ溶液的浓度将逐渐降低。因此ＥＤＴＡ溶液应在使用一段时间后，应重新标定。

实验二十二　水中硬度的测定

一、技能目标

１掌握配位滴定法测定水中硬度的原理及方法；

２掌握水中硬度的计算方法；

３掌握钙指示剂的应用条件和终点颜色判断。
二、实验原理

水的总硬度，一般 是 指 水 中 钙、镁 离 子 的 总 量。用 ＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓 冲 溶 液 控 制 水 试 样

ｐＨ＝１０，以铬黑Ｔ（ＥＢＴ）为指示剂，用三乙醇胺掩蔽Ｆｅ３＋和Ａｌ３＋，用Ｎａ２Ｓ掩蔽Ｃｕ２＋、

Ｐｂ２＋等可能共存的离子的影响，用ＥＤＴＡ标准滴定溶液直接滴定Ｃａ２＋和 Ｍｇ２＋，至溶液由

酒红色变为纯蓝色为终点。反应如下：
滴定前 Ｍｇ →＋Ｉｎ ＭｇＩｎ

→Ｃａ＋Ｉｎ ＣａＩｎ
　　　　　　　　　　　　　　　 （蓝色）（酒红色）
终点前 →Ｃａ＋Ｙ ＣａＹ

Ｍｇ →＋Ｙ ＭｇＹ
终点时 →ＣａＩｎ＋Ｙ ＣａＹ＋Ｉｎ

Ｍｇ →Ｉｎ＋Ｙ ＭｇＹ＋Ｉｎ
　　　　　　　　　　　　 （酒红色）　　　　 （蓝色）
钙硬度的测定：用ＮａＯＨ调节水样使ｐＨ 为１２～１２５，水样中所含 Ｍｇ２＋完全转化为

难溶的 Ｍｇ （ＯＨ）２ 沉淀，而Ｃａ２＋仍以离子状态留在溶液中，用ＥＤＴＡ标准滴定溶液可滴

定Ｃａ２＋，采用钙指示剂，终点时溶液由酒红色变为蓝色。反应如下：
滴定前 →Ｃａ＋Ｉｎ ＣａＩｎ
　　　　　　　　　　　　　　　 （蓝色）（酒红色）
终点前 →Ｃａ＋Ｙ ＣａＹ
终点时 →ＣａＩｎ＋Ｙ ＣａＹ＋Ｉｎ
　　　　　　　　　　　　 （酒红色）　　　　 （蓝色）
三、试剂

ＥＤＴＡ标准滴定溶液 ［ｃ（ＥＤＴＡ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］；铬黑Ｔ （ＥＢＴ）指示剂 （５ｇ／Ｌ）。
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钙指示剂：称取１０ｇ钙指示剂 与 固 体 ＮａＣｌ（干 燥）１００ｇ于 研 钵 中，研 细 混 匀，贮 存

于广口瓶。临用前配制。

ＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓冲溶液 （ｐＨ＝１０）。ＨＣｌ溶液 （１∶１）。

ＮａＯＨ溶液 ［ｃ（ＮａＯＨ）＝４ｍｏｌ／Ｌ］：将１６０ｇ固体ＮａＯＨ溶于５００ｍＬ水中，冷却至室

温，稀释至１０００ｍＬ。

三乙醇胺溶液 （１∶２）；Ｎａ２Ｓ溶液 （２０ｇ／Ｌ）；刚果红试纸。

四、实验步骤

１总硬度的测定

准确吸取５０００ｍＬ水样于锥形瓶中，加入一小块刚果红试纸 （ｐＨ为３～５，颜色由蓝

变红），加入１～２滴 ＨＣｌ溶液 （１∶１）酸化，至试纸变蓝紫色为止，加热煮沸数分钟赶除

ＣＯ２。冷却后，加 入３ｍＬ三 乙 醇 胺 溶 液、５ｍＬＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓 冲 溶 液 （ｐＨ＝１０）、１ｍＬ

Ｎａ２Ｓ溶液及３滴铬黑Ｔ指示剂 （５ｇ／Ｌ），用配制好的ＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定至溶液由酒

红色变为纯蓝色为终点。同时做空白试验。平行测定３次。

２钙硬度的测定

准确吸取５０００ｍＬ水样于锥形瓶中，加入一小块刚果红试纸 （ｐＨ为３～５，颜色由蓝

变红），加入１～２滴ＨＣｌ溶液 （１∶１）酸化，至试纸变蓝紫色为止，加热煮沸２～３ｍｉｎ。冷

却至４０～５０℃后，加入４ｍＬＮａＯＨ溶液 ［ｃ（ＮａＯＨ）＝４ｍｏｌ／Ｌ］，再加少量钙指示剂，用配

制好的ＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定至溶液由酒红色变为纯蓝色为终点。同时做空白试验。平

行测定３次。

五、数据记录与处理

总硬度的测定结果以ＣａＣＯ３ 的质量浓度ρ（ＣａＣＯ３） （ｍｇ／Ｌ）或 度 （°）表 示，按 下 式

计算：

ρ（ＣａＣＯ３）＝
ｃ（ＥＤＴＡ）×（Ｖ１－Ｖ０）×Ｍ（ＣａＣＯ３）

Ｖｓ ×１０００

总硬度（°）＝ｃ
（ＥＤＴＡ）×（Ｖ１－Ｖ０）×Ｍ（ＣａＯ）

Ｖｓ×１０ ×１０００

钙硬度的测定结果以ρ （ＣａＣＯ３）（ｍｇ／Ｌ）表示，按下式计算：

ρ（ＣａＣＯ３）＝
ｃ（ＥＤＴＡ）×（Ｖ２－Ｖ０）×Ｍ（ＣａＣＯ３）

Ｖｓ ×１０００

镁硬度＝总硬度－钙硬度

式中　ｃ（ＥＤＴＡ）———ＥＤＴＡ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ０———空白试验消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ１———滴定Ｃａ２＋和 Ｍｇ２＋消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———滴定Ｃａ２＋消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＣａＣＯ３）———ＣａＣＯ３ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

Ｍ（ＣａＯ）———ＣａＯ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

Ｖｓ———移取水样的体积，ｍＬ。

取平行 测 定 结 果 的 算 术 平 均 值 为 测 定 结 果，平 行 测 定 结 果 的 相 对 平 均 偏 差 不 大

于０２０％。
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六、注意事项

（１）水中含有聚丙烯酸及大量重碳酸根离子时对测定均有干扰，经加盐酸煮沸后再滴

定，则可消除它们的干扰。
（２）水中存在微量Ｆｅ３＋ 和 Ａｌ３＋ 时干扰硬度的测定，可在加入 ＮａＯＨ溶液之前，先加

入２～３ｍＬ三乙醇胺溶液消除干扰。
（３）滴定速度不能过快，接近终点时要慢，以免滴定过量。
（４）加入Ｎａ２Ｓ溶液后，若生成的沉淀较多，则将沉淀过滤。
七、思考题

１测定钙硬度时为什么加盐酸？加盐酸应注意什么？

２若某试液中仅有Ｃａ２＋，能否用铬黑Ｔ作指示剂？如果可以，说明测定方法。

３根据本实验分析结果，评价该水样的水质。

阅读材料

水的硬度
生活用水的总硬度一般不得超过２５°。测定水的 总 硬 度，通 常 是 测 定 水 中Ｃａ２＋ 、Ｍｇ２＋ 的 总 量。水 中 钙 盐 含 量

用硬度表示为钙硬度，镁盐含量用硬度 表 示 为 镁 硬 度。水 的 硬 度 是 指 水 中 除 碱 金 属 以 外 的 全 部 金 属 离 子 的 浓 度。

由于Ｃａ２＋ 、Ｍｇ２＋ 含量远比其他金属离子高，所以通常以水中Ｃａ２＋ 、Ｍｇ２＋ 总 量 表 示 水 的 硬 度。它 们 主 要 以 碳 酸 氢

盐、氯化物、硫酸盐等形式存在。

天然水中，雨水属于软水，普通地面水硬度不高，但地下 水 的 硬 度 较 高。水 的 硬 度 的 测 定 是 水 的 质 量 控 制 的

重要指标之一。

水硬度的表示方法国际、 国 内 尚 未 统 一。 我 国 目 前 采 用 的 表 示 方 法 主 要 有 两 种： 一 种 是 德 国 硬 度， 即 把

Ｃａ２＋ 、Ｍｇ２＋ 总量折合成ＣａＯ来计算，以每升水中含１０ｍｇＣａＯ为１°（度） 来 表 示 硬 度 单 位；另 一 种 是 用 每 升 水 中

所含ＣａＣＯ３ 的质 量 （ｍｇ） 来 表 示 ［ρ（ＣａＣＯ３） （ｍｇ／Ｌ）］。 除 此 之 外， 也 可 用 每 升 水 中 所 含ＣａＣＯ３ 的 物 质 的 量

（ｍｍｏｌ） 或每升水中所含ＣａＯ的质量（ｍｇ） 等多种方式来表示。实际 中 用 何 种 方 式 表 示，应 视 具 体 情 况 而 定。水

质分类见下表。

总硬度 ０°～４° ４°～８° ８°～１６° １６°～２５° ２５°～４０° ４０°～６０° ６０°以上

水质 很软水 软水 中等硬水 硬水 高硬水 超硬水 特硬水

实验二十三　牛乳中钙含量的测定

一、技能目标

１掌握牛乳中钙含量测定的原理和方法；

２培养学生理论联系实际的应用能力。
二、实验原理

牛奶是含钙较高 （１２０ｍｇ／１００ｇ左右）的营养品。牛奶中的钙可以通过ＥＤＴＡ标准滴定

溶液进行测定，其反应为：
滴定前 →Ｃａ＋Ｉｎ ＣａＩｎ
　　　　　　　　　　　　　　　 （蓝色）（酒红色）
终点前 →Ｃａ＋Ｙ ＣａＹ
终点时 →ＣａＩｎ＋Ｙ ＣａＹ＋Ｉｎ
　　　　　　　　　　　　 （酒红色）　　　　 （蓝色）
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三、仪器与试剂

密度计。

ＥＤＴＡ标准滴 定 溶 液 ［ｃ（ＥＤＴＡ）＝００１００ｍｏｌ／Ｌ］；铬 黑 Ｔ（ＥＢＴ）指 示 剂 （５ｇ／Ｌ）；

ＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓冲溶液 （ｐＨ＝１０）。

鲜牛奶 （或袋装钙奶）。

四、实验步骤

１用密度计测出牛奶的密度ρ并记录。

２准确移取５００ｍＬ牛奶试样于锥形瓶中，加５０ｍＬ蒸馏水稀释后，加入５ｍＬｐＨ＝１０
的ＮＨ３ＮＨ４Ｃｌ缓冲溶液及５滴铬黑Ｔ指示剂，用配制好的ＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定至溶

液由酒红色变为纯蓝色为终点。同时做空白试验。平行测定３次。

五、数据记录与处理

牛奶中的钙含量 （ｍｇ／１００ｇ）按下式计算：

钙含量＝ｃ
（ＥＤＴＡ）×（Ｖ１－Ｖ２）×Ｍ（Ｃａ）

Ｖｓ×ρｓ
×１００

式中　ｃ（ＥＤＴＡ）———ＥＤＴＡ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（Ｃａ）———Ｃａ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ρｓ———牛奶试样的密度，ｇ／ｍＬ；

Ｖｓ———移取牛奶试样的体积，ｍＬ。

取平行 测 定 结 果 的 算 术 平 均 值 为 测 定 结 果，平 行 测 定 结 果 的 相 对 平 均 偏 差 不 大

于０２０％。

六、注意事项

（１）牛奶、钙奶均为乳白色，终点颜色变化不太明显，接近终点时可再补加２～３滴指

示剂。

（２）对钙制剂中钙的含量，可 采 用ＥＤＴＡ滴 定 法 直 接 进 行 测 定。不 同 的 钙 制 剂，要

视钙含量多少而确定取样量范围。有 色 有 机 钙 因 颜 色 干 扰 无 法 辨 别 终 点，应 先 进 行 消 化

处理。

七、思考题

１牛奶中的钙含量如用质量分数表示，计算公式如何？

２计算钙制剂钙含量为４０％、１０％左右的试样的称量范围。

阅读材料

钙与身体健康

钙与身体健康息息相关。钙除成骨以支撑身体外，还 参 与 人 体 的 代 谢 活 动，它 是 细 胞 的 主 要 阳 离 子，还 是 人

体最活跃的元素之一。缺钙可导致儿童佝偻病、青少 年 发 育 迟 缓、孕 妇 高 血 压、老 年 人 骨 质 疏 松 症。缺 钙 还 可 引

起神经病、糖尿病、外伤流血不止等多种疾病。补钙越 来 越 被 人 们 所 重 视，因 此，许 多 钙 制 剂 应 运 而 生。对 钙 制

剂中钙的含量，除采用ＥＤＴＡ滴定法直接进行测定外，还有许多其他测定方法。
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实验二十四　铋铅混合物中铋、铅含量的连续测定

一、技能目标

１掌握控制溶液酸度，用ＥＤＴＡ连续滴定铋、铅两种金属离子的原理和方法；

２掌握二甲酚橙指示剂的应用条件和终点颜色判断。
二、实验原理

混合离子常用控制酸度法、掩蔽法进行连续测定。

Ｂｉ３＋、Ｐｂ２＋均能与ＥＤＴＡ形成稳定的１∶１型配合物，ｌｇＫ 分别为２７９４和１８０４。由

于两者的ｌｇＫ 相差 较 大，因 此 可 利 用 酸 效 应，控 制 不 同 的 酸 度，用ＥＤＴＡ连 续 滴 定Ｂｉ３＋

和Ｐｂ２＋。
通 常 在Ｂｉ３＋ 和Ｐｂ２＋ 的 混 合 溶 液 中，首 先 调 节 溶 液ｐＨ＝１，以 二 甲 酚 橙 为 指 示 剂，

Ｂｉ３＋ 与 指 示 剂 形 成 紫 红 色 配 合 物 （Ｐｂ２＋ 在 此 条 件 下 不 会 与 二 甲 酚 橙 形 成 有 色 配 合 物），
用ＥＤＴＡ标 准 滴 定 溶 液 滴 定Ｂｉ３＋，当 溶 液 由 紫 红 色 恰 变 为 黄 色 时，即 为 滴 定 Ｂｉ３＋ 的

终 点。
滴定前 →Ｂｉ＋Ｉｎ ＢｉＩｎ
　　　　　　　　　　　　　　　 （黄色）（紫红色）
终点前 →Ｂｉ＋Ｙ ＢｉＹ
终点时 →ＢｉＩｎ＋Ｙ ＢｉＹ＋Ｉｎ
　　　　　　　　　　　　　 （紫红色）　　　 （黄色）
在滴定Ｂｉ３＋后的溶液中，加入六亚甲基四胺溶液，调节溶液ｐＨ为５～６，此时Ｐｂ２＋与

二甲酚橙形成紫红色配合物，溶液再次呈现紫红色，然后用ＥＤＴＡ标准滴定溶液继续滴定，
当溶液由紫红色恰好转变为黄色时，即为滴定Ｐｂ２＋的终点。

滴定前 →Ｐｂ＋Ｉｎ ＰｂＩｎ
　　　　　　　　　　　　　　　 （黄色）（紫红色）
终点前 →Ｐｂ＋Ｙ ＰｂＹ
终点时 →ＰｂＩｎ＋Ｙ ＰｂＹ＋Ｉｎ
　　　　　　　　　　　　　 （紫红色）　　　 （黄色）
三、试剂

ＥＤＴＡ标准滴定溶液 ［ｃ （ＥＤＴＡ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］。
二甲酚橙指示液 （２ｇ／Ｌ）：称取二甲酚橙０２０ｇ，溶于水，稀释至１００ｍＬ。
六 亚 甲 基 四 胺 缓 冲 溶 液 （２００ｇ／Ｌ）：称 取 六 亚 甲 基 四 胺 ２００ｇ，溶 于 水，稀 释

至１０００ｍＬ。

ＨＮＯ３ 溶液 （０１ｍｏｌ／Ｌ）：量取６ｍＬ浓 ＨＮＯ３，稀释至１０００ｍＬ。

ＨＮＯ３ 溶液 （２ｍｏｌ／Ｌ）：量取２４０ｍＬ浓 ＨＮＯ３，稀释至１０００ｍＬ。

ＮａＯＨ溶液 （２ｍｏｌ／Ｌ）：称取８ｇＮａＯＨ，溶于水，稀释至１００ｍＬ。

Ｂｉ３＋、Ｐｂ２＋混合液 （各约０．０２ｍｏｌ／Ｌ）：称取Ｐｂ（ＮＯ３）２６６ｇ、Ｂｉ（ＮＯ３）３９７ｇ，放入

已盛有３０ｍＬ浓 ＨＮＯ３ 的烧杯中，微热溶解后，稀释至１０００ｍＬ。
精密ｐＨ试纸。
四、实验步骤

１Ｂｉ３＋的测定
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用 移 液 管 移 取２５００ｍＬＢｉ３＋、Ｐｂ２＋ 混 合 液 于２５０ｍＬ锥 形 瓶 中，用２ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ
溶 液 和２ｍｏｌ／ＬＨＮＯ３ 调 节 试 液 的 酸 度 至ｐＨ＝１，然 后 加 入１０ｍＬ０１ｍｏｌ／ＬＨＮＯ３ 溶

液、２滴 二 甲 酚 橙 指 示 液，这 时 溶 液 呈 紫 红 色，用ＥＤＴＡ标 准 滴 定 溶 液 滴 定，当 溶 液 由

紫红色恰好 变 为 黄 色 时，即 为 滴 定Ｂｉ３＋ 的 终 点。记 下 消 耗 的ＥＤＴＡ标 准 滴 定 溶 液 的 体

积Ｖ１。

２Ｐｂ２＋的测定

在滴定Ｂｉ３＋后的溶液中，滴加六亚甲基四胺缓冲溶液，至呈现稳定的紫红色后，再过

量加入５ｍＬ，此时溶液的ｐＨ为５～６。继续用ＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定，当溶液由紫红色

恰好变为黄色时，即为滴定Ｐｂ２＋ 的终点。记下消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积Ｖ２。平行

测定３次。

五、数据记录与处理

混合液中Ｂｉ３＋、Ｐｂ２＋的含量 （ｇ／Ｌ）按下式计算：

ρ（Ｂｉ３＋）＝
ｃ（ＥＤＴＡ）×Ｖ１×Ｍ（Ｂｉ）

Ｖ

ρ（Ｐｂ２＋）＝
ｃ（ＥＤＴＡ）×Ｖ２×Ｍ（Ｐｂ）

Ｖ
式中　ρ（Ｂｉ３＋）———混合液中Ｂｉ３＋的含量，ｇ／Ｌ；

ρ（Ｐｂ２＋）———混合液中Ｐｂ２＋的含量，ｇ／Ｌ；

ｃ（ＥＤＴＡ）———ＥＤＴＡ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定Ｂｉ３＋时消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———滴定Ｐｂ２＋时消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ———移取试液的体积，ｍＬ；

Ｍ（Ｂｉ）———Ｂｉ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

Ｍ（Ｐｂ）———Ｐｂ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。
取平行 测 定 结 果 的 算 术 平 均 值 为 测 定 结 果，平 行 测 定 结 果 的 相 对 平 均 偏 差 不 大

于０２０％。

六、注意事项

（１）调节试液的酸度至ｐＨ＝１时，可用精密ｐＨ试纸检验。但是，为了避免检验时试

液被带出而引起损失，可先用一份试液做调节试验，再按所加入的ＮａＯＨ量或 ＨＮＯ３ 量调

节溶液的ｐＨ后，进行滴定。
（２）滴定速度不宜过快，终点控制要恰当。

七、思考题

１用ＥＤＴＡ连续滴定多种金属离子的条件是什么？

２描述 连 续 滴 定 Ｂｉ３＋、Ｐｂ２＋ 过 程 中，锥 形 瓶 中 颜 色 变 化 的 情 形 以 及 颜 色 变 化 的

原因。

３二甲酚橙指示剂使用的ｐＨ范围是多少？本实验如何控制溶液的ｐＨ？

４ＥＤＴＡ测定Ｂｉ３＋、Ｐｂ２＋混合液时，为什么要在ｐＨ＝１时滴定Ｂｉ３＋？酸度过高或过

低对滴定结果有何影响？

５本实验中，能否先在ｐＨ为５～６的溶液中测定Ｐｂ２＋的含量，然后调整ｐＨ＝１时再

测定Ｂｉ３＋的含量？
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实验二十五　铝盐中铝含量的测定

一、技能目标

１掌握置换滴定法测定铝盐中铝含量的原理和方法；

２掌握二甲酚橙指示剂的应用条件和终点颜色判断；

３了解复杂试样的分析方法，提高分析问题、解决问题的能力。
二、实验原理

Ａｌ３＋与ＥＤＴＡ的配位反应进行缓慢，可利用返滴定或置换滴定法测定铝的含量。Ａｌ３＋

需加过量的ＥＤＴＡ并加热煮沸才能反应完全，Ａｌ３＋对二甲酚橙指示剂有封闭作用，酸度不

高时Ａｌ３＋又要水解，所以不能直接滴定，常采用置换滴定法测定。
在ｐＨ为３～４的条件下，于铝盐试液中加入过量的ＥＤＴＡ溶液，加热煮沸使Ａｌ３＋配位

完全。调节溶液ｐＨ为５～６，以二甲酚橙为指示剂，用锌盐 （或铅盐）标准滴定溶液滴定

剩余的ＥＤＴＡ。然后，加入过量的ＮＨ４Ｆ，加热煮沸，置换出与Ａｌ３＋配位的ＥＤＴＡ，再用

锌盐 （或铅盐）标准滴定溶液滴定至溶液由黄色变为紫红色即为终点。有关反应如下：

Ｈ２Ｙ２－＋Ａｌ →３＋ ＡｌＹ－＋２Ｈ＋

Ｈ２Ｙ２－（剩余）＋Ｚｎ →２＋ ＺｎＹ２－＋２Ｈ＋

ＡｌＹ－＋６Ｆ－＋２Ｈ →＋ ［ＡｌＦ６］３－＋Ｈ２Ｙ２－

Ｈ２Ｙ２－（置换生成）＋Ｚｎ →２＋ ＺｎＹ２－＋２Ｈ＋

三、试剂

ＥＤＴＡ标准溶液 ［ｃ（ＥＤＴＡ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］。

Ｚｎ２＋标准滴定溶 液 ［ｃ（Ｚｎ２＋）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］：可 用 标 定ＥＤＴＡ所 配 制 的Ｚｎ２＋ 标 准 溶

液，计算其准确浓度。
百里酚蓝指示剂 （１ｇ／Ｌ）：称取０１０ｇ百里酚蓝溶于乙醇，用乙醇稀释至１００ｍＬ。
二甲酚橙指示剂 （２ｇ／Ｌ）；盐 酸 （１∶１）；氨 水 （１∶１）；六 亚 甲 基 四 胺 溶 液 （２０％）；

ＮＨ４Ｆ （固体）。
铝盐试样 （如工业硫酸铝）。
四、实验步骤

准确称取铝盐试样０５～１０ｇ，加少量盐酸 （１∶１）及５０ｍＬ水溶解，定量转入２５０ｍＬ
容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。

用移液管移取 上 述 试 液２５００ｍＬ于 锥 形 瓶 中，加２０ｍＬ水 及３０ｍＬ的ｃ （ＥＤＴＡ）＝
００２ｍｏｌ／Ｌ的ＥＤＴＡ标准溶液，再加４～５滴百里酚蓝指示剂，用氨水中和至黄色 （ｐＨ为

３～３５），煮沸２ｍｉｎ。取下，加入２０％的六亚甲基四胺溶液２０ｍＬ，使试液ｐＨ为５～６，用

力振荡，以流水冷却至室温，然后加入２滴二甲酚橙指示剂，用ｃ （Ｚｎ２＋）＝００２ｍｏｌ／Ｌ的

Ｚｎ２＋标准滴定溶液 滴 定 至 溶 液 由 黄 色 变 为 紫 红 色 （不 计 体 积，为 什 么？）。加１～２ｇ固 体

ＮＨ４Ｆ，加热煮沸２ｍｉｎ，冷却，用ｃ （Ｚｎ２＋）＝００２ｍｏｌ／Ｌ的Ｚｎ２＋标准滴定溶液滴定至溶液

由黄色变为紫红色，记下消耗Ｚｎ２＋标准溶液的体积。平行测定３次。
五、数据记录与处理

铝盐的含量按下式计算：

ｗ（Ａｌ）＝ｃ
（Ｚｎ２＋）×Ｖ×１０－３×Ｍ（Ａｌ）

ｍ×２５２５０

×１００％
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式中　ｗ（Ａｌ）———铝盐试样中Ａｌ的质量分数；

ｃ（Ｚｎ２＋）———Ｚｎ２＋标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ———滴定消耗Ｚｎ２＋标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（Ａｌ）———Ａｌ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———铝盐试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２％。
六、注意事项

（１）由于Ａｌ３＋与ＥＤＴＡ的配位反应比较缓慢，国家标准或行业标准通常采用返滴定法

测定铝。即加入定量且过量的ＥＤＴＡ标准滴定溶液，以刚果红试纸作指示剂，用氨水调节

酸度，在ｐＨ＝３５时煮沸几分钟，使Ａｌ３＋与ＥＤＴＡ配位完全，然后用乙酸乙酸钠为缓冲

溶液，调ｐＨ为５～６，以二甲酚橙或ＰＡＮ为指示剂，用铅盐 （或锌盐）标准溶液返滴定过

量的ＥＤＴＡ，计算时需要扣除铁的干扰，从而得到铝的含量。
（２）由于返滴定法测定铝缺乏选择性，所有能与ＥＤＴＡ形成稳定配合物的离子都产生

干扰，因此往往采用置换滴定法以提高选择性。用置换滴定法测定铝，当试样中含有Ｔｉ４＋、

Ｚｒ４＋、Ｓｎ４＋等离子时，也会发生与 Ａｌ３＋ 相同的置换反应而干扰 Ａｌ３＋的测 定。这 时，就 要

采用掩蔽的方法，把上述干扰离子掩蔽掉，例如，用苦杏仁酸掩蔽Ｔｉ４＋。
七、思考题

１测定步骤中加入氨水和六亚甲基四胺的目的是什么？可否仅用其中一种调节酸度？

２测定过程中，为什么要二次加热、二次滴定？

３第一次用Ｚｎ２＋标准滴定溶液滴定ＥＤＴＡ，为什么不记体积？若此时Ｚｎ２＋标准滴定

溶液过量，对分析结果有何影响？

４什么叫置换滴定法？测定Ａｌ３＋为什么要用置换滴定法？能否采用直接滴定法？测定

Ａｌ３＋还可以用哪种滴定方式？

５置换滴定法中所用的ＥＤＴＡ溶液，是否需要标定？为什么？

６可否采用ＰＡＮ指示剂代替二甲酚橙指示剂？滴定终点的颜色如何变化？
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第六章　氧化还原滴定法

氧化还原滴定法是以氧化还原反应为基础的滴定分析方法。它不仅可以直接测定具有氧

化性或还原性的物质，而且可以间接测定能与氧化剂或还原剂发生定量反应的非氧化性、非

还原性物质。根据使用不同的氧化剂或还原剂作标准滴定溶液，氧化还原滴定法可分为高锰

酸钾法、重铬酸钾法、碘量法、溴酸钾法、铈量法等。

实验二十六　高锰酸钾标准滴定溶液的配制与标定

一、技能目标

１掌握ＫＭｎＯ４ 的配制、标定方法；

２掌握ＫＭｎＯ４ 自身指示剂的终点指示原理；

３掌握ＫＭｎＯ４ 法的基本原理及滴定条件。
二、实验原理

纯的ＫＭｎＯ４ 溶液是相当稳定的。一般市售的ＫＭｎＯ４ 试剂常常含有少量的 ＭｎＯ２ 和其

他杂质，蒸馏水中含有少量有机物，它们能使ＫＭｎＯ４ 还原为 ＭｎＯ（ＯＨ）２，而 ＭｎＯ（ＯＨ）２
又能促进ＫＭｎＯ４ 的自身分解，见光时分解得更快，故不能用直接法配制ＫＭｎＯ４ 标准滴定

溶液，通常先配成一近似浓度的溶液，然后进行标定。
为了配制较稳定的ＫＭｎＯ４ 溶液，可称取稍多于理论量的ＫＭｎＯ４ 溶于蒸馏水中，加热

煮沸，冷却后贮存于棕色瓶中，于暗处放置数天，使溶液中可能存在的还原性物质 完 全 氧

化，然后过滤除去析出的 ＭｎＯ２ 沉淀。
常 用 来 标 定 ＫＭｎＯ４ 标 准 滴 定 溶 液 的 基 准 物 质 有：Ｈ２Ｃ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ、Ｎａ２Ｃ２Ｏ４、

（ＮＨ４）２Ｃ２Ｏ４、Ａｓ２Ｏ３、ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ、 （ＮＨ４）２ＳＯ４·ＦｅＳＯ４·６Ｈ２Ｏ和 纯 铁 丝 等。ＧＢ／Ｔ
６０１—２００２中规定用Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 作基准物质。在酸性条件下，Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 与ＫＭｎＯ４ 的反应如下：

５Ｃ２Ｏ２－４ ＋２ＭｎＯ－４ ＋１６Ｈ →＋ ２Ｍｎ２＋＋８Ｈ２Ｏ＋１０ＣＯ２↑
滴定终点时以过量的半滴ＫＭｎＯ４ 自身的紫红色指示终点。
三、仪器与试剂

４号玻璃滤埚 （或Ｐ１６玻璃砂芯漏斗）。

固体ＫＭｎＯ４。
基准无水Ｎａ２Ｃ２Ｏ４：１０５～１１０℃烘干至恒重。

Ｈ２ＳＯ４ 溶液 （８∶９２）。
四、实验步骤

１ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液 ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝０１ｍｏｌ／［ ］Ｌ 的配制

在台秤上称取３３ｇＫＭｎＯ４ 溶于１０５０ｍＬ水中，盖上表面皿，缓缓煮沸１５ｍｉｎ，冷却，
于暗处放置两周，用已处理的４号玻璃滤埚过滤，滤液贮存于棕色瓶中，待标定。

玻璃滤埚的处理，是指玻璃滤埚在同样浓度的 ＫＭｎＯ４ 溶液中缓缓煮沸５ｍｉｎ。用过的



玻璃滤埚应及时先用较浓的 ＨＣｌ溶液清洗，然后用水清洗。

２ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液 ［ｃ （１５ＫＭｎＯ４
）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］浓度的标定

称取０２５ｇ于１０５～１１０℃烘 干 至 恒 重 的 基 准 Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 于２５０ｍＬ锥 形 瓶 中，溶 于

１００ｍＬＨ２ＳＯ４ 溶液 （８∶９２），用待标定的 ＫＭｎＯ４ 溶液滴定。开始滴定时 ＫＭｎＯ４ 颜色消

失较慢，待前一滴溶液褪色后再加第二滴；近终点时加热至约６０℃，趁热继续滴定至溶液

呈粉红色，３０ｓ不褪色为滴定终点。记录消耗ＫＭｎＯ４ 溶液的体积Ｖ１，同时做空白试验，记

录消耗的体积Ｖ０。平行测定４份。

五、数据记录与处理

ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的浓度按下式计算：

ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝ ｍ×１０００
（Ｖ１－Ｖ２）×Ｍ １

２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４
式中　ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ———高锰酸钾标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｍ———基准草酸钠的质量，ｇ；

Ｖ１———滴定消耗高锰酸钾标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗高锰酸钾标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ １
２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ———以１

２Ｎａ２Ｃ２Ｏ４
为基本单元的基准Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

平行试验不得少于４次，测定结果的极差与平均值之比不应大于０１％。
六、注意事项

（１）过滤ＫＭｎＯ４ 溶液所使用的４号玻璃滤埚 （或Ｐ１６玻璃砂芯漏斗），应先以同样浓度

的ＫＭｎＯ４ 溶液缓缓煮沸５ｍｉｎ，收集瓶也要用此ＫＭｎＯ４ 溶液洗涤２～３次。
（２）加热及放置时，均应盖上表面皿，以免尘埃及有机物等落入。
（３）正确配制的ＫＭｎＯ４ 溶液，必须呈中性，不含 ＭｎＯ２ 沉淀，保存在玻璃瓶塞的棕色

试剂瓶中，放置暗处。放置太久的ＫＭｎＯ４ 溶液使用时应重新标定其浓度。
（４）配制ＫＭｎＯ４ 溶液应使用煮沸冷却后的蒸馏水，以除去水中的还原性杂质。
七、思考题

１配制ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液时，为什么要煮沸一定时间？为什么要冷却放置一段时

间后过滤？能否用滤纸过滤？

２装ＫＭｎＯ４ 的锥形瓶或烧杯放置较久，其壁上常有棕色沉淀物，是什么？

３在酸性条件下，以Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 标定ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液，有哪些因素影响反应速率？

如何控制滴定速度？

４用Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 标定ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液浓度时，为什么必须在 Ｈ２ＳＯ４ 存在下进行？

可否用 ＨＣｌ或 ＨＮＯ３？

５标定ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液时，酸度过低在滴定中将出现什么现象？酸度过高或过

低对标定结果有什么影响？

６用Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 标 定 ＫＭｎＯ４ 标 准 溶 液，为 什 么 要 近 终 点 时 加 热 至 约６０℃后 再 继 续

滴定？

７ＫＭｎＯ４ 溶 液 为 什 么 要 装 在 棕 色 酸 式 滴 定 管 中？ 盛 ＫＭｎＯ４ 溶 液 的 滴 定 管 应 怎 样
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读数？

实验二十七　过氧化氢含量的测定

一、技能目标

１掌握ＫＭｎＯ４ 法测定 Ｈ２Ｏ２ 含量的原理、方法；

２掌握液体试样的称量操作。
二、实验原理

过氧化氢俗称双氧水，分子式为 Ｈ２Ｏ２，气味很像硝酸，其稳定性随浓度减小而增强。

Ｈ２Ｏ２ 是强氧化剂，在某些情况下又是还原剂，可被ＫＭｎＯ４ 氧化。Ｈ２Ｏ２ 可以通过电解法

及蒽醌法制 得。工 业 上 生 产 的 Ｈ２Ｏ２ 分 为５种 规 格，即 含 量 为２７５％、３００％、３５０％、

５００％和７００％。

ＧＢ１６１６—２００３中规定，在酸性介质中，Ｈ２Ｏ２ 与ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液发生如下氧化

还原反应：

２ＫＭｎＯ４＋３Ｈ２ＳＯ４＋５Ｈ２Ｏ →２ Ｋ２ＳＯ４＋２ＭｎＳＯ４＋５Ｏ２↑＋８Ｈ２Ｏ
当溶液呈现淡粉红色并保持３０ｓ不褪色时即为终点。
三、试剂

ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液 ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝０１ｍｏｌ／［ ］Ｌ 。

Ｈ２ＳＯ４ 溶液 （１∶１５）。

Ｈ２Ｏ２ 试样。
四、实验步骤

用１０～２５ｍＬ的 滴 瓶 以 减 量 法 称 取 各 种 规 格 的 Ｈ２Ｏ２ 试 样 （均 称 准 至００００２ｇ）：

２７５％～３００％规格的产品称量０１５～０２０ｇ试样，３５０％规格的产品称量０１２～０１６ｇ试

样，分别放于已盛有１００ｍＬ（１∶１５）硫酸溶液的２５０ｍＬ锥形瓶中；５０％～７０％规格的产品

称量０８～１０ｇ的试样，放于２５０ｍＬ容量瓶中稀释至刻度，用移液管移取２５００ｍＬ稀释后

的溶液放于已盛 有１００ｍＬ（１∶１５）Ｈ２ＳＯ４ 溶 液 的２５０ｍＬ锥 形 瓶 中。用ｃ （１５ＫＭｎＯ４
）＝

０１ｍｏｌ／Ｌ的ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液分别滴定至溶液呈粉红色，并在３０ｓ内不消失即为终点。
五、数据记录与处理

２７５％～３５０％的 Ｈ２Ｏ２ 试样中 Ｈ２Ｏ２ 的测定结果按下式计算：

ｗ（Ｈ２Ｏ２）＝
ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ×Ｖ×１０－３×Ｍ １

２Ｈ２Ｏ（ ）２
ｍ ×１００％

５０％～７０％的 Ｈ２Ｏ２ 试样中 Ｈ２Ｏ２ 的测定结果按下式计算：

ｗ（Ｈ２Ｏ２）＝
ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ×Ｖ×１０－３×Ｍ １

２Ｈ２Ｏ（ ）２
ｍ×２５２５０

×１００％

式中　ｗ（Ｈ２Ｏ２）———Ｈ２Ｏ２ 的质量分数；

ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ———ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的准确浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ———滴定消耗ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；
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Ｍ １
２Ｈ２Ｏ（ ）２ ———以１

２Ｈ２Ｏ２
为基本单元的 Ｈ２Ｏ２ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———Ｈ２Ｏ２ 试样的质量，ｇ。

取两次 平 行 测 定 结 果 的 算 术 平 均 值 为 测 定 结 果，平 行 测 定 结 果 的 绝 对 差 值 不 大

于０１０％。

六、注意事项

（１）开始滴定时滴加速度应较慢，第一滴ＫＭｎＯ４ 颜色消失后 （即生成了 Ｍｎ２＋）再继

续滴定。因为生成的 Ｍｎ２＋起催化剂作用，一旦有 Ｍｎ２＋生成就能使反应加速。这时的滴定

速度可以加快。
（２）反应不能加热，否则 Ｈ２Ｏ２ 分解。
（３）有时 Ｈ２Ｏ２ 样品中含有 少 量 有 机 物 （如 稳 定 剂 乙 酰 苯 胺）时，能 消 耗 ＫＭｎＯ４ 溶

液，使结果偏高。遇此情况，可改用铈量法或碘量法测定。
（４）锥形瓶中加入１００ｍＬ硫酸 （１∶１５）的目的是使滴定反应在强酸性介质中进行。这

样才能保证ＫＭｎＯ４ 被还原为 Ｍｎ２＋，反应按反应原理的化学方程式进行。
（５）反应终点的粉红色为过量半滴的高锰酸钾溶液的颜色，指示终点。

七、思考题

１用高锰酸钾法测定过氧化氢时，为什么不用 ＨＮＯ３、ＨＣｌ、ＨＡｃ控制酸度？

２用ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液滴定 Ｈ２Ｏ２ 试液时，为什么会出现棕色浑浊物？

３若试样中 Ｈ２Ｏ２ 的质量分数为３％左右，应如何进行测定？

实验二十八　绿矾中ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ含量的测定

一、技能目标

１掌握用ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液直接测定绿矾中ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ含量的基本原理、方法

和计算；

２熟练掌握ＫＭｎＯ４ 法滴定终点的判断。

二、实验原理

绿矾试样用稀硫酸溶液溶解，用ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液直接滴定Ｆｅ２＋试液，反应式为：

５Ｆｅ２＋＋ＭｎＯ－４ ＋８Ｈ →＋ ５Ｆｅ３＋＋Ｍｎ２＋＋４Ｈ２Ｏ
以ＫＭｎＯ４ 自身为指示剂，加入Ｈ３ＰＯ４ 可消除Ｆｅ３＋颜色对终点的影响，并使反应进行完全。

ＧＢ１０５３１—８９规定了硫酸亚铁 （ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ）含量的测定。

三、试剂

ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液 ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝０１ｍｏｌ／［ ］Ｌ 。

Ｈ２ＳＯ４ 溶液 （２０％）；Ｈ３ＰＯ４ 溶液 （８５％）。

绿矾试样。

四、实验步骤

准确称 取 绿 矾 试 样 约１ｇ，放 于２５０ｍＬ锥 形 瓶 中，加 入５０ｍＬ煮 沸 并 冷 却 的 蒸 馏 水、

１０ｍＬ２０％ 的 Ｈ２ＳＯ４ 溶 液 和 ４ｍＬ８５％ 的 Ｈ３ＰＯ４ 溶 液，轻 摇 使 样 品 溶 解，立 即 以

ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝０１ｍｏｌ／Ｌ的ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液滴定至溶液呈淡粉红色并保持３０ｓ不褪
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色即为终点。记录消耗ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的体积。平行测定３次。

五、数据记录与处理

ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ的测定结果按下式计算：

ｗ（ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ）＝
ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ Ｖ（ＫＭｎＯ４）×１０－３×Ｍ（ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ）

ｍ ×１００％

式中　ｗ（ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ）———ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ的质量分数；

ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ———ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＫＭｎＯ４）———滴定消耗ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ）———ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———绿矾试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。

六、注意事项

绿矾试样用稀硫酸溶液溶解，防止Ｆｅ２＋ 水解，立即用 ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液滴定，以

免Ｆｅ２＋在空气中被氧化成Ｆｅ３＋而使结果偏低。

七、思考题

１溶解试样，为什么要用煮沸并冷却的蒸馏水？

２说明实验中加入 Ｈ２ＳＯ４ 和 Ｈ３ＰＯ４ 的目的。

实验二十九　软锰矿中 ＭｎＯ２ 含量的测定

一、技能目标

１掌握软锰矿的溶样方法；

２掌握ＫＭｎＯ４ 返滴定法测定软锰矿中 ＭｎＯ２ 含量的基本原理、方法和计算；

３熟练在烧杯中进行滴定的操作方法。

二、实验原理

软锰矿的主要成分是 ＭｎＯ２。ＭｎＯ２ 是一种氧化剂，其含量多少可以说明其氧化能力的

大小。由于 ＭｎＯ２ 具有氧化性，不能用ＫＭｎＯ４ 法直接滴定，但可以用返滴定法测定。

在酸性溶液中，将 ＭｎＯ２ 和过量的Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 加热溶解，然后用ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液

滴定剩余的Ｃ２Ｏ２－４ ，反应式为：

ＭｎＯ２＋Ｃ２Ｏ２－４ ＋４Ｈ →＋ Ｍｎ２＋＋２ＣＯ２↑＋２Ｈ２Ｏ

２ＭｎＯ－４ ＋５Ｃ２Ｏ２－４ （剩余）＋１６Ｈ →＋ ２Ｍｎ２＋＋１０ＣＯ２↑＋８Ｈ２Ｏ
以ＫＭｎＯ４ 自身为指示剂，粉红色３０ｓ不褪色即为终点。

三、试剂

Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 固体：基准物质，于１０５～１１０℃干燥至恒重。

ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝０１ｍｏｌ／［ ］Ｌ ；Ｈ２ＳＯ４ 溶液ｃ １２Ｈ２ＳＯ（ ）４ ＝６ｍｏｌ／［ ］Ｌ 。
软锰矿试样。

四、实验步骤

准确称取软锰矿试样约０５ｇ，放入４００ｍＬ烧杯中，再准确称取固体Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 约０７ｇ，
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放入同一烧杯中，加入２５ｍＬ水，再加入５０ｍＬｃ １２Ｈ２ＳＯ（ ）４ ＝６ｍｏｌ／Ｌ的 Ｈ２ＳＯ４ 溶液，盖

上表面皿，徐徐加热至试样全部溶解 （至无ＣＯ２ 气体生成，残渣内无黑色颗粒为止）。冲洗

表面 皿，将 溶 液 用 蒸 馏 水 稀 释 至２００ｍＬ，加 热 至７５～８５℃，趁 热 用ｃ １
５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝

０１ｍｏｌ／Ｌ的ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液滴定至溶液呈粉红色，在３０ｓ内不褪色即为终点，记录

消耗ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的体积。平行测定３次。
五、数据记录与处理

ＭｎＯ２ 的测定结果按下式计算：

ｗ（ＭｎＯ２）＝

ｍ（Ｎａ２Ｃ２Ｏ４）

Ｍ １
２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ －ｃ

１
５ＫＭｎＯ（ ）４ Ｖ（ＫＭｎＯ４）×１０熿

燀

燄

燅

－３
×Ｍ １

２ＭｎＯ（ ）２
ｍ ×１００％

式中　ｗ（ＭｎＯ２）———ＭｎＯ２ 的质量分数；

ｍ（Ｎａ２Ｃ２Ｏ４）———固体Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 的质量，ｇ；

Ｍ １
２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ———以１

２Ｎａ２Ｃ２Ｏ４
为基本单元的Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ———ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＫＭｎＯ４）———滴定时消耗ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ １
２ＭｎＯ（ ）２ ———以１

２ＭｎＯ２
为基本单元的 ＭｎＯ２ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———软锰矿试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。
六、注意事项

固体Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 的用量以多于ＭｎＯ２ 所需量０２ｇ为宜。若过量太少，软锰矿试样往往溶

解不完全，残留有灰黑色 颗 粒；若 过 量 太 多，滴 定 需 要 ＫＭｎＯ４ 标 准 滴 定 溶 液 的 体 积 也 过

多。两种情况都会影响分析结果的准确度。
七、思考题

１溶解样品时能否用 ＨＣｌ代替 Ｈ２ＳＯ４？为什么？

２试样加Ｎａ２Ｃ２Ｏ４，加酸和水溶解时为什么要缓慢加热？若加热至沸腾对分析结果有

何影响？为什么要加盖表面皿？

３试样溶解完全的标志是什么？若试样溶解不完全，对分析结果有何影响？

４试样溶解后，用ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液滴定前为什么要稀释？滴定时，溶液温 度 过

低或过高对分析结果有何影响？

阅读材料

二氧化锰简介
软锰矿的主要成分是二氧化锰。二氧化锰不溶于 水、硝 酸、稀 硫 酸 及 丙 酮；在 过 氧 化 氢 或 草 酸 存 在 时，能 溶

于稀硫酸或硝酸；渐溶于冷盐酸放出氯气而生成氯化锰；在 热 的 浓 硫 酸 中 放 出 氧 而 成 硫 酸 锰；与 苛 性 碱 和 氧 化 剂

共熔放出二氧化碳而生成高锰酸盐，有强氧化性；与有 机 物 或 硫 及 硫 化 物、磷 及 磷 化 物 等 摩 擦 或 共 热，能 引 起 燃

烧或爆炸。
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在干电池的制造中，二氧化锰的消耗量很大。过去直接使用高质量的天然软 锰 矿，据１９７６年 统 计，年 消 耗 量

已达５０×１０４ｔ。由于矿源问题，近年来采用电解法大量生产“人造二氧化锰”，此法以 碳 酸 锰 作 原 料，用 硫 酸 转 化

为硫酸锰。

实验三十　水质高锰酸盐指数的测定（水中化学耗氧量的测定）

一、技能目标

１掌握化学耗氧量的基本概念、表示方法。

２掌握ＫＭｎＯ４ 返滴定法测定水中化学耗氧量的基本原理、操作方法和计算。

二、实验原理

ＧＢ１１８９２—８９中规定，样品中加入已知量的高锰酸钾和硫酸，在沸水浴中加热３０ｍｉｎ，

高锰酸钾将样品中的某些有机物和无机还原性物质氧化，反应后加入过量的草酸钠还原剩余

的高锰酸钾，再用高锰酸钾标准滴定溶液回滴过量的草酸钠。通过计算得到样品的高锰酸盐

指数。反应式为：

４ＭｎＯ－４ ＋５Ｃ＋１２Ｈ →＋ ４Ｍｎ２＋＋５ＣＯ２↑＋６Ｈ２Ｏ

２ＭｎＯ－４ ＋５Ｃ２Ｏ２－４ ＋１６Ｈ →＋ ２Ｍｎ２＋＋１０ＣＯ２↑＋８Ｈ２Ｏ
以高锰酸钾自身为指示剂。

三、仪器与试剂

水浴或相当的加热装置 （有足够的容积和功率）。

ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液 ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝００１ｍｏｌ／［ ］Ｌ 。

Ｈ２ＳＯ４ 溶液 （１∶３）。

基准物质Ｎａ２Ｃ２Ｏ４：在１０５～１１０℃烘干至恒重。

四、实验步骤

１ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝００１ｍｏｌ／Ｌ的ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的配制

吸取０１ｍｏｌ／Ｌ的ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液２５００ｍＬ置于２５０ｍＬ容量瓶中，以新煮沸并

冷却的蒸馏水稀释至刻度，摇匀。

２ｃ １２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ＝００１ｍｏｌ／Ｌ的Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 标准滴定溶液的配制

准确称 取 基 准 物 质 Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 约１７ｇ，放 于 小 烧 杯 中，加 少 量 水 溶 解，定 量 转 移 至

２５０ｍＬ容量瓶中，用蒸馏水稀释定容，摇匀。移取上述溶液２５００ｍＬ至２５０ｍＬ容量瓶中，
用蒸馏水稀释定容，摇匀。

３化学耗氧量 （ＣＯＤ）的测定

吸取１０００ｍＬ经充分摇动、混合均匀的样品 （或分取适量，用水稀释至１００ｍＬ），置于

２５０ｍＬ锥形瓶中，加 入 （５０±０５）ｍＬ硫 酸 （１∶３），用 滴 定 管 准 确 加 入ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝
００１ｍｏｌ／Ｌ的ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液１０００ｍＬ （Ｖ１），摇匀。将锥形瓶置于沸水浴内 （３０±
２）ｍｉｎ （水浴沸腾，开始计时）。若此时红色褪去，说明水样中有机物含量较多，应补加适

量的ＫＭｎＯ４ 溶液至试样呈现稳定的红色。

取出后趁热用滴定管加入１０００ｍＬｃ １２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ＝００１ｍｏｌ／Ｌ的 Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 标准滴定
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溶液至溶液变为无色。加热至７５～８５℃（开始冒蒸汽），趁热用 ＫＭｎＯ４ 溶液滴定至刚出现

粉红色，并保持３０ｓ不褪色。记录消耗高锰酸钾溶液的体积Ｖ２。则所用去的 ＫＭｎＯ４ 标准

滴定溶液的总体积Ｖ（ＫＭｎＯ４）＝Ｖ１＋Ｖ２。平行测定３份。

４空白试验

另取１００ｍＬ纯水代替 水 样，同 样 操 作，求 得 空 白 值，计 算 化 学 耗 氧 量 时 将 空 白 值

减去。

５ＫＭｎＯ４ 校正系数Ｋ 的测定

在空白试验滴定后的溶液中，加入１０００ｍＬｃ １２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ＝００１ｍｏｌ／Ｌ的 Ｎａ２Ｃ２Ｏ４

标准滴定 溶 液。如 果 需 要，将 溶 液 加 热 至８０℃，立 即 用ｃ １
５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝００１ｍｏｌ／Ｌ的

ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液滴至粉红色，保持３０ｓ不褪色即为终点，记录消耗ＫＭｎＯ４ 标准滴定

溶液的 体 积Ｖ３。则 每 毫 升１
５ＫＭｎＯ４

标 准 滴 定 溶 液 相 当 于１
２Ｎａ２Ｃ２Ｏ４

标 准 滴 定 溶 液 的 体

积为：

Ｋ＝１０００／Ｖ３
五、数据记录与处理

Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 标准滴定溶液的浓度按下式计算：

ｃ １２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ＝ ｍ（Ｎａ２Ｃ２Ｏ４）×２５２５０

Ｍ １
２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ×２５０×１０－３

式中　ｃ １２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ———Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｍ（Ｎａ２Ｃ２Ｏ４）———称取的基准物质Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 的质量，ｇ；

Ｍ １
２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ———以１

２Ｎａ２Ｃ２Ｏ４
为基本单元的Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

高锰酸盐指数ＩＭｎ的计算如下：

ＩＭｎ＝
［（Ｖ１＋Ｖ２）Ｋ－１０００］×ｃ １２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ×８×１０００

Ｖ样

式中　　　　ＩＭｎ———高锰酸盐指数，以每升样品消耗Ｏ２ 的质量 （ｍｇ）来表示，ｍｇ／Ｌ；

Ｖ１＋Ｖ２———测定水样时用去ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的总体积，ｍＬ；

Ｋ———每毫升１
５ＫＭｎＯ４

标准滴定溶液相当于１
２Ｎａ２Ｃ２Ｏ４

标准滴定溶液的体

积，无量纲；

１０００———测定水样时，加入Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｃ １２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ———Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

８———以１
４Ｏ２

为基本单元时Ｏ２ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

Ｖ样———测定的水样的体积，ｍＬ。
重复性要求：实验室内相对标准偏差为４２％。
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再现性要求：实验室间总相对标准偏差为５２％。
六、注意事项

（１）ＧＢ１１８９２—８９标准适用于饮用水、水源水和地面水中化学耗氧量 （ＣＯＤ）的测定，
测定范围为０５～４５ｍｇ／Ｌ。对污染较重的水，可少取水样，经适当稀释后测定。该法不适

用于测定工业废水中有机污染物的负荷量，如需测定，可用重铬酸钾法测定化学需氧量。
（２）沸水浴的水面要高于锥形瓶内的液面。
（３）样品量以加热氧化后残留的ＫＭｎＯ４ 为其加入量的１／２～１／３为宜。加热时，如溶

液红色褪去，说明高锰酸钾量不够，须重新取样，经稀释后测定。
（４）滴定时温度如低于６０℃，反应速率缓慢，因此应加热至８０℃左右。
（５）沸水浴温度为９８℃。如在高原地区，报出数据时，需注明水的沸点。
（６）样品 中 无 机 还 原 性 物 质 如 ＮＯ－２ 、Ｓ２－ 和 Ｆｅ２＋ 等 可 被 测 定；若 氯 离 子 浓 度 高 于

３００ｍｇ／Ｌ，则采用在碱性介质中氧化的测定方法。
（７）高锰酸盐指数是反映水体中有机及无机可氧化物质污染的常用指标。定义为：在一

定条件下，用高锰酸钾氧化水样中的某些有机物及无机还原性物质，由消耗的高锰酸钾量计

算相当的氧量。高锰酸盐指数不能作为理论化学需氧量或总有机物含量的指标，因为在规定

的条件下，许多有机物只能部分地被氧化，易挥发的有机物也不包含在测定值之内。
七、思考题

１水样中加入高锰酸钾溶液煮沸时，如果褪至无色，说明了什么？应如何进行处理？

２为配制ｃ １２Ｎａ２Ｃ２Ｏ（ ）４ ＝００１ｍｏｌ／Ｌ的Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 标准滴定溶液２５０ｍＬ，计算需称取

基准物质Ｎａ２Ｃ２Ｏ４０１６７５ｇ。本 实 验 为 何 先 称 取１７ｇ，配 制 成 一 定 体 积 的 溶 液 后 再 进 行

稀释？

３按照本次实验步骤，在计算分析结果时，是否要已知高锰酸钾溶液的准确浓度？为

什么？

４如果 已 知 ＫＭｎＯ４ 和 Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 两 种 溶 液 的 准 确 浓 度 而 未 做 Ｋ 值 的 测 定，试 总 结

ＣＯＤ的计算公式。

５本实验中需用的ＫＭｎＯ４ 溶液可以用实验 “ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液的配制与标定”中

配制的ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液稀释，如何稀释？

阅读材料

化学需氧量和生化需氧量
化学耗氧量又称化学需氧量，简称ＣＯＤ（ｃｈｅｍｉｃａｌｏｘｙｇｅｎｄｅｍａｎｄ），是 度 量 水 体 受 还 原 性 物 质 （主 要 是 有 机

物） 污染程度的综合性指标。它是指水体中还原性物 质 所 消 耗 的 氧 化 剂 的 量， 换 算 成 氧 的 质 量 浓 度 表 示 （以 Ｏ２，

ｍｇ／Ｌ表示）。

该法适用于地表 水、 饮 用 水 和 生 活 污 水 中 ＣＯＤ的 测 定。 以 ＫＭｎＯ４ 滴 定 法 测 得 的 化 学 耗 氧 量， 以 往 称 为

ＣＯＤＭｎ，现在称为“高锰酸钾指数”。

生化需氧量是指水中可以被分解的有机物质在有氧 的 条 件 下，由 于 微 生 物 的 作 用，被 完 全 氧 化 分 解 时 所 需 要

的溶解氧量。常用ＢＯＤ表示，单位常用ｍｇ／Ｌ。

各类有机物在微生物作用下可以逐步氧化分解成 无 机 物，这 种 作 用 过 程 称 为 生 物 氧 化。自 然 界 的 微 生 物，其

中包括细菌，有分解氧化有机物的巨大能力。这些细菌 将 有 机 物 作 为 它 们 的 食 料，通 过 自 身 的 生 命 活 动，把 一 部

分被吸收的有机物转化成简单的无机物，并释放出能量 供 细 菌 生 长、活 动 所 需，另 一 部 分 有 机 物 转 化 为 细 胞 原 生
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质，供细菌本身生长和繁殖的需要。

细菌从有机物的氧化反应中获得能量，称为呼吸作用。根 据 细 菌 呼 吸 时 对 氧 的 需 要 情 况，可 将 细 菌 分 为 好 氧

细菌和厌氧细菌。好氧细菌是指在生活时需要氧的细菌；厌氧细菌是指在缺氧条件下才能生存的细菌。

水中有机物含量越多，生物氧化过程中消耗氧的数量 就 越 多，生 化 需 氧 量 也 就 越 高。由 于 微 生 物 的 活 动 与 温

度有关，所以测定生化需氧量时必须规定 一 个 温 度， 目 前 国 内 外 一 般 以２０℃作 为 测 定 的 标 准 温 度。 在 该 温 度 下，

一般有机物需要２０天左右的时间 才 能 基 本 上 完 成 碳 化 阶 段， 将 有 机 物 转 化 为 二 氧 化 碳、 水 和 氨。 目 前， 规 定 在

２０℃温度下培养５天作为生化需氧量的标准条件，这时测得的生化需氧量称为“５日生化需氧量”，用ＢＯＤ５ 表示。

生化需氧量是水质评价和水质监测中最重要的控 制 参 数 之 一。根 据 它 的 大 小，可 以 估 计 废 水 的 污 染 程 度，以

研究适当的处理方法。

实验三十一　重铬酸钾标准滴定溶液的配制与标定

一、技能目标

１掌握直接配制法配制Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的方法和计算；

２掌握间接配制法配制Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的方法；

３根据实际需要配制的浓度和用量，正确估算称量物质的量；

４学会碘量瓶的操作。

二、实验原理

Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 在空气中非常稳定，易提纯，纯度高，杂质含量少，可 以 忽 略。Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 的

实际组成与化学式完全符合，具有较大的摩尔质量，所以基准物质Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 可以用直接配

制法来配制标准滴定溶液。
当用非基准试剂Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 时，必须用间接法配制。Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 在酸性溶液中与Ｉ－作用，

生成相应的Ｉ２，再用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液滴定Ｉ２，反应如下：

Ｃｒ２Ｏ２－７ ＋６Ｉ－＋１４Ｈ →＋ ３Ｉ２＋２Ｃｒ３＋＋７Ｈ２Ｏ

Ｉ２＋２Ｓ２Ｏ２－ →３ ２Ｉ－＋Ｓ４Ｏ２－６
以淀粉作指示剂确定终点。

ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中规定，配制Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准溶液的方法一是间接法，方法二是直接法。

三、试剂

基准物质Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７：于１２０℃干燥至恒重。

Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 固体；ＫＩ固体；Ｈ２ＳＯ４ 溶液 （２０％）。

Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液 ［ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］。
淀粉指示剂 （１０ｇ／Ｌ）：称 取１０ｇ可 溶 性 淀 粉 放 入 小 烧 杯 中，加 水１０ｍＬ，使 成 糊 状，

在搅拌下倒入９０ｍＬ沸水中，微沸２ｍｉｎ，冷却后转移至１００ｍＬ试剂瓶中，贴好标签。

四、实验步骤

１直接法配制ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ＝０１０００ｍｏｌ／Ｌ的Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液

准确称取 （４９±０２）ｇ于１２０℃干燥至恒重的基准试剂Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７，在小烧杯中用水溶

解，定量转移入１０００ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀，然后计算其准确浓度。

２间接法配制Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液

（１）ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ＝０１ｍｏｌ／Ｌ的Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的配制　称取Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 固体

５ｇ，溶于１０００ｍＬ水中，摇匀备用。
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（２）Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准 滴 定 溶 液 的 标 定　用 滴 定 管 准 确 量 取３５００～４０００ｍＬ配 制 好 的

Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 溶液，置于５００ｍＬ碘量瓶中，加２ｇ固体ＫＩ、２０ｍＬ２０％的 Ｈ２ＳＯ４ 溶液，立即盖

好瓶塞，摇匀，用水封好瓶口，于暗处放置１０ｍｉｎ。打开瓶塞，冲洗瓶塞及瓶颈，加１５０ｍＬ
水，用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液滴定，滴定至近终点时，溶液呈浅黄色，加２ｍＬ１０ｇ／Ｌ的淀

粉指示剂，此时溶液呈蓝色，继续滴定，至溶液由蓝色变成亮绿色时即为终点。同时做空白

试验。平行测定３次。
五、数据记录与处理

直接法配制Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的浓度按下式计算：

ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ＝ ｍ（Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）×１０００

Ｍ １
６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ×Ｖ（Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）

式中　ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ———Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｍ（Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）———Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 基准试剂的质量，ｇ；

Ｖ（Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）———Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的体积，Ｌ；

Ｍ １
６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ———以１

６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７
为基本单元的Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

间接法配制Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的浓度按下式计算：

ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ＝ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）×（Ｖ１－Ｖ２）Ｖ

式中　ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ———Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）———Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ———Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ。
平行试验不得少于４次，测定结果的极差与平均值之比不应大于０１％。
六、注意事项

（１）重铬酸钾易溶于水，水溶液呈酸性，不溶于乙醇，有强氧化性，应密封保存。２０℃
时，在水中的溶解度为１０７ｇ／１００ｍＬ。重铬酸钾用于鞣制皮革、绘画染料、搪瓷工业着色、
火柴制造、媒染剂、有机合成等，可用作氧化剂。重铬酸钾为剧毒强氧化剂，其溶液或滴定

废液不能随意排放。
（２）Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 法实验产生的废液中均含有铬，其中主要以Ｃｒ（Ⅲ）和Ｃｒ（Ⅵ）形式存

在，它们都是有毒有害的，如果直接排放，会造成严重的环境污 染。在 铬 的 化 合 物 中，以

Ｃｒ（Ⅵ）毒性最强，可在酸性条件下，在 含 铬 废 液 中 加 入 亚 铁 盐，使 六 价 铬 还 原 为 三 价 铬

后，再加入碱使其转化为难溶的氢氧化铬沉淀分离。反应式为：

Ｃｒ２Ｏ２－７ ＋６Ｆｅ２＋＋１４Ｈ →＋ ２Ｃｒ３＋＋６Ｆｅ３＋＋７Ｈ２Ｏ
Ｃｒ３＋＋３ＯＨ →－ Ｃｒ（ＯＨ）３↓

七、思考题

１ 什 么 规 格 的 试 剂 可 以 用 直 接 法 配 制 Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标 准 滴 定 溶 液？ 如 何 配 制

ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ＝０１０００ｍｏｌ／Ｌ的Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液２５０ｍＬ？

８１１ 分析化学实验与实训



２间接法配制Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液时，用水封碘量瓶瓶口的目的是什么？于暗处放

置１０ｍｉｎ的目的是什么？

３间接碘量法标定Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的原理是什么？标定时，淀粉指示剂何时加

入？如果过早或过晚加入会产生什么影响？

实验三十二　Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 法测定硫酸亚铁铵中Ｆｅ２＋含量

一、技能目标

１掌握Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 法测定亚铁盐中Ｆｅ２＋含量的原理、方法；

２掌握二苯胺磺酸钠指示剂的终点判断方法。
二、实验原理

在硫酸磷酸混合酸介质中，Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 与Ｆｅ２＋反应如下：

６Ｆｅ２＋＋Ｃｒ２Ｏ２－７ ＋１４Ｈ →＋ ６Ｆｅ３＋＋２Ｃｒ３＋＋７Ｈ２Ｏ
以二苯胺磺酸钠为指示剂，溶液由无色经绿色变到蓝紫色即为终点。
若测定试样中的总铁含量，则需先将试样中的Ｆｅ３＋ 还原成Ｆｅ２＋，再用 Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准

滴定溶液滴定Ｆｅ２＋。
三、试剂

Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液 ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ＝０１ｍｏｌ／［ ］Ｌ 。

二苯胺磺酸钠指示液 （０５％）：称取０５ｇ二苯胺磺酸钠，溶于１００ｍＬ水中，滴加２滴

浓硫酸，混匀，存放于棕色试剂瓶中。

Ｈ２ＳＯ４ 溶液 （２０％）；Ｈ３ＰＯ４ 溶液 （８５％）。
固体硫酸亚铁铵 ［（ＮＨ４）２ＳＯ４·ＦｅＳＯ４·６Ｈ２Ｏ］试样。
四、实验步骤

准确称取硫酸亚铁铵试样１～１５ｇ置于锥形瓶中，加入１０ｍＬ２０％的 Ｈ２ＳＯ４ 溶液防止

水解，加入５０ｍＬ无氧水溶解、４～５滴二苯胺磺酸钠指示液、５ｍＬ８５％的Ｈ３ＰＯ４ 溶液，立

即用Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液滴定至溶液呈稳定的紫色即为终点。记录消耗Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴

定溶液的体积。同时做空白试验。平行测定３次。
五、数据记录与处理

Ｆｅ２＋含量按下式计算：

ｗ（Ｆｅ２＋）＝
ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ×（Ｖ１－Ｖ２）×１０－３×Ｍ（Ｆｅ）

ｍ ×１００％

式中　ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ———Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（Ｆｅ）———Ｆｅ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———硫酸亚铁铵试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。
六、注意事项

（１）为防止试样用水溶解时发生水解，因此要先加 Ｈ２ＳＯ４ 溶液后加水，否则会使测定
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结果偏低。
（２）Ｆｅ２＋在 Ｈ３ＰＯ４ 介 质 中 极 易 被 氧 化，加 入 Ｈ３ＰＯ４ 后 要 立 即 滴 定，否 则 滴 定 结 果

偏低。
七、思考题

１实验中加入 Ｈ３ＰＯ４ 溶液的作用是什么？

２以二苯胺磺酸钠指示剂为例，说明氧化还原反应指示剂的变色原理。

３试样为什么要用无氧水溶解？

实验三十三　硫代硫酸钠标准滴定溶液的配制与标定

一、技能目标

１掌握Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液的配制方法；

２掌握间接法标定Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液的原理、条件和方法；

３掌握淀粉指示剂的配制方法，能正确使用淀粉指示剂确定碘量法的滴定终点；

４掌握碘量瓶的操作方法。
二、实验原理

硫代硫酸钠中往往含有杂质，Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液易受空气和水中微生物作用而分解。因此，

先配制所需近似浓度的溶液，加入少量Ｎａ２ＣＯ３，以控制溶液的ｐＨ在９～１０之间，放置一

定时间待浓度稳定后，再进行标定。

ＧＢ／Ｔ６０１—２００２ 中 规 定，标 定 Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 用 基 准 试 剂 Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７，先 使 基 准 试 剂

Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 与过量ＫＩ作用，析出的Ｉ２ 再在中性或微酸性溶液中，用硫代硫酸钠溶液滴定，其

反应为：

Ｃｒ２Ｏ２－７ ＋６Ｉ－＋１４Ｈ →＋ ２Ｃｒ３＋＋３Ｉ２＋７Ｈ２Ｏ

Ｉ２＋２Ｓ２Ｏ２－ →３ ２Ｉ－＋Ｓ４Ｏ２－６
以淀粉为指示剂，滴定至近终点时加入指示剂，继续滴定至溶液由蓝色 变 为 亮 绿 色 为

终点。
三、试剂

固体Ｎａ２Ｓ２Ｏ３·５Ｈ２Ｏ。

基准物质Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７：于１２０℃干燥至恒重。

ＫＩ固体；Ｈ２ＳＯ４ 溶液 （２０％）。
淀粉指示剂 （１０ｇ／Ｌ）：称 取１０ｇ可 溶 性 淀 粉 放 入 小 烧 杯 中，加 水１０ｍＬ，使 成 糊 状，

在搅拌下倒入９０ｍＬ沸水中，微沸２ｍｉｎ，冷却后转移至１００ｍＬ试剂瓶中，贴好标签。
四、实验步骤

１ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ的Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的配制

在台秤上称取２６ｇＮａ２Ｓ２Ｏ３·５Ｈ２Ｏ （或１６ｇ无水Ｎａ２Ｓ２Ｏ３），加入０２ｇ无水Ｎａ２ＣＯ３，
溶于１０００ｍＬ水中，加热煮沸１０ｍｉｎ，冷却后，保存于具橡胶瓶塞的棕色试剂瓶中，贴上标

签，放置１５天后过滤，标定。

２Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的标定

准确称取０１５～０１８ｇ于１２０℃干燥至恒重的基准物质Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７，置于碘量瓶中，加水

２５ｍＬ使其溶解，加２ｇＫＩ固 体 及２０ｍＬＨ２ＳＯ４ 溶 液 （２０％），立 即 盖 上 塞 子，轻 轻 摇 匀，
水封后置于 暗 处１０ｍｉｎ。取 出，打 开 瓶 塞，冲 洗 瓶 塞、瓶 颈 及 内 壁，加１５０ｍＬ水 （１５～
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２０℃），用配制好的Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液滴定。近终点 （此时溶液呈浅黄色）时加２ｍＬ淀粉指示

剂 （１０ｇ／Ｌ），继 续 滴 定 至 溶 液 由 蓝 色 变 为 亮 绿 色 即 为 终 点。同 时 做 空 白 试 验。平 行 测 定

４次。

五、数据记录与处理

Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的浓度按下式计算：

ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝ ｍ×１０００
（Ｖ１－Ｖ２）×Ｍ １

６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７
式中　ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）———Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｍ———基准物质Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 的质量，ｇ；

Ｖ１———滴定消耗Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ １
６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ———以 １

６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７
为 基 本 单 元 的 基 准 物 质 Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 的 摩 尔 质 量，

ｇ／ｍｏｌ。

平行试验不得少于４次，测定结果的极差与平均值之比不应大于０１％。

六、注意事项

１ 碘量瓶的使用方法

（１）检查磨口塞是否配套，即是否密合。
（２）加入试液及有关反应物：将有关试液 （剂）沿碘量瓶内壁加入，用少量蒸馏水冲洗

瓶口，盖上瓶塞。
（３）在瓶口加液封口：在瓶口处加少量水或其他专用试液 （如碘化钾溶液）封口，防止

瓶内挥发性物质挥发损失。反应完毕后，先轻轻松动瓶塞，使瓶口的水或其他封口的溶液从

瓶口慢慢流进碘量瓶内，充分吸收已挥发的气体物质，防止挥发物从瓶口溢出。并用少量的

水在瓶塞和瓶口的空隙处冲洗瓶塞和瓶口。
（４）摇动混匀：在滴定时，用右手中指和无名指夹住瓶塞，用与摇动锥形瓶相同的方法

进行摇动，但不可放下瓶塞。
（５）碘量瓶和瓶塞要保持原配，不能混用，一般不能高温加热。在较低温度加热时，要

将瓶塞打开，防止瓶塞冲出或瓶子破碎。

２配制好的Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液加入少量 Ｎａ２ＣＯ３，使溶液呈碱性，以抑制细菌生长，贮存

于棕色试剂瓶中，放置两周后进行标定。Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液不宜长期贮存，使用一 段

时间后要重新标定，如果发现溶液变浑浊或析出硫，应过滤后重新标定，或弃去再重新配制

溶液。

３为了防止Ｉ２ 的挥发和空气中Ｏ２ 氧化，可以采用以下方法：使用碘量瓶；加入过量

的ＫＩ，使Ｉ２ 生成易溶于水的Ｉ－３ ；反应在室温下进行；反应完全后，应立即用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶

液滴定，滴定时不要剧烈摇动。

４用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液滴定生成的Ｉ２ 时应保持溶液呈中性或弱酸性，所以常在滴定前加水

稀释，既降低了酸度，又减少了Ｃｒ３＋的绿色对终点的影响。

５在间接滴定法中，淀粉应在滴定到近终点 （溶液呈浅黄色）时加入，以防止Ｉ２ 被淀

粉胶粒包裹，影响终点的确定。
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６滴定终点后，经过５～１０ｍｉｎ，溶液又会出现蓝色，这是由于空气氧化Ｉ－所引起的，
属正常现象。若滴定到终点后很快又转变为蓝色，则有可能是由于酸度不足或放置时间不够

使Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 与ＫＩ的反应未完全，此时应弃去重做。
七、思考题

１配制Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液加Ｎａ２ＣＯ３ 的目的是什么？是否可以不加？

２用Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ 标定Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 时，为什么要加ＫＩ，并要在暗处放置１０ｍｉｎ？

３标定Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 时，为什么在滴定前要加水稀释？

４标定Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 时，为什么在近终点时加淀粉指示剂？若指示剂过早加入，对标定结

果有什么影响？如何判断滴定近终点？

５滴定终点为什么是亮绿色？若出现亮绿色后，很快又变蓝色，是什么原因？应如何

处理？

实验三十四　碘标准滴定溶液的配制与标定

一、技能目标

１掌握碘标准滴定溶液的配制方法；

２掌握碘标准滴定溶液的标定原理及方法。
二、实验原理

碘是一种紫色的固体，易挥发，几乎不溶于水，ｃ （Ｉ２）＝０００１３３ｍｏｌ／Ｌ，但碘能溶解在

ＫＩ溶液中以Ｉ－３ 形式存在，所以只能用间接法配制。

ＧＢ／Ｔ６０１—２００２规定，用基准试剂Ａｓ２Ｏ３ 标定 （标定法）或用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶

液比较 （比较法）来确定碘标准溶液的浓度。
（１）标定法　由于Ａｓ２Ｏ３ 难溶于水，先 将 Ａｓ２Ｏ３ 溶 解 在 ＮａＯＨ溶 液 中，生 成 亚 砷 酸

钠，再用 Ｈ２ＳＯ４ 中 和，使 溶 液 呈 中 性 或 微 碱 性 （ｐＨ＝８左 右），用 碘 溶 液 滴 定，反 应

如下：

Ａｓ２Ｏ３＋６ＯＨ →－ ２ＡｓＯ３－３ ＋３Ｈ２Ｏ

ＡｓＯ３－３ ＋Ｉ２＋Ｈ２ →Ｏ ＡｓＯ３－４ ＋２Ｉ－＋２Ｈ＋

以淀粉为指示剂，终点由无色变为蓝色。
（２）比较法　用已知浓度的Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液来滴定碘溶液，反应为：

Ｉ２＋２Ｓ２Ｏ２－ →３ ２Ｉ－＋Ｓ４Ｏ２－６
以淀粉为指示剂，终点由蓝色变为无色。
由于 Ａｓ２Ｏ３ 为 剧 毒 物，实 际 工 作 中 常 用 Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标 准 滴 定 溶 液 滴 定Ｉ２ 溶 液，即 比

较法。
三、试剂

固体碘；固体ＫＩ；固体ＮａＨＣＯ３。

基准试剂Ａｓ２Ｏ３：在硫酸干燥器中干燥至恒重。

ＮａＯＨ溶液 （１ｍｏｌ／Ｌ）：将４ｇＮａＯＨ溶于水，稀释至１００ｍＬ。

Ｈ２ＳＯ４ 溶 液 ｃ １２Ｈ２ＳＯ（ ）４ ＝１ｍｏｌ／［ ］Ｌ ：将２８ｍＬ浓 Ｈ２ＳＯ４ 缓 慢 注 入７００ｍＬ水 中，冷

却，稀释至１０００ｍＬ。
酚酞指示剂 （１０ｇ／Ｌ）；淀粉指示剂 （１０ｇ／Ｌ）。
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Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液 ［ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０１０００ｍｏｌ／Ｌ］。
四、实验步骤

１ｃ １２Ｉ（ ）２ ＝０１ｍｏｌ／Ｌ的Ｉ２ 溶液的配制

称取１３ｇ碘、３５ｇ碘化钾，溶于１００ｍＬ水中，用水稀释至１０００ｍＬ，摇匀，贮存于棕色

试剂瓶中，存放于暗处。

２Ｉ２ 标准滴定溶液的标定———用基准试剂Ａｓ２Ｏ３ 标定

准确称取０１８ｇ在硫酸干燥器中干燥至恒重的基准试剂Ａｓ２Ｏ３，置于２５０ｍＬ碘量瓶中，
加入６ｍＬＮａＯＨ溶液 （１ｍｏｌ／Ｌ）使 试 剂 完 全 溶 解，加５０ｍＬ水、２滴 酚 酞 指 示 剂 （１０ｇ／

Ｌ），用ｃ １２Ｈ２ＳＯ（ ）４ ＝１ｍｏｌ／Ｌ的硫酸溶液滴定至溶液无色，加入３ｇＮａＨＣＯ３ 及２ｍＬ淀粉

指示剂 （１０ｇ／Ｌ），用配制好的碘溶液滴定至溶液由无色变为浅蓝色为终点。同时做空白试

验。平行测定４次。

３Ｉ２ 标准滴定溶液的标定———比较法

准确量取３５００～４０００ｍＬ配制好的碘溶液于２５０ｍＬ碘量瓶中，加１５０ｍＬ水 （１５～
２０℃），用ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０１０００ｍｏｌ／Ｌ的硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定，近终点时 （溶 液

呈浅黄色）、加２ｍＬ淀 粉 指 示 剂 （１０ｇ／Ｌ），继 续 滴 定 至 溶 液 蓝 色 消 失 为 终 点。平 行 测 定

４次。
同时做水所消耗碘的空白试验：取２５０ｍＬ水，加００５ｍＬ配制好的碘溶液及２ｍＬ淀粉

指示剂 （１０ｇ／Ｌ），用ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０１０００ｍｏｌ／Ｌ的硫代硫酸钠标准滴定溶液滴定，至溶液

蓝色消失为终点。
五、数据记录与处理

标定法测定碘标准滴定溶液的浓度按下式计算：

ｃ １２Ｉ（ ）２ ＝ ｍ×１０００
（Ｖ１－Ｖ２）×Ｍ １

４Ａｓ２Ｏ（ ）３
式中　ｃ １２Ｉ（ ）２ ———碘标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｍ———基准试剂Ａｓ２Ｏ３ 的质量，ｇ；

Ｖ１———滴定消耗碘标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗碘标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ １
４Ａｓ２Ｏ（ ）３ ———以１

４Ａｓ２Ｏ３
为基本单元的基准Ａｓ２Ｏ３ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

比较法测定碘标准滴定溶液的浓度按下式计算：

ｃ １２Ｉ（ ）２ ＝ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）×（Ｖ１－Ｖ２）Ｖ３－Ｖ４

式中　ｃ １２Ｉ（ ）２ ———碘标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）———Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ３———碘标准滴定溶液的体积，ｍＬ；
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Ｖ４———空白试验中加入碘标准滴定溶液的体积，ｍＬ。
平行试验不得少于４次，测定结果的极差与平均值之比不应大于０１％。
六、注意事项

（１）由于Ａｓ２Ｏ３ 为剧毒物，使用 时 要 特 别 注 意 安 全，学 生 实 验 尽 可 能 不 要 用 此 方 法。

实际工作中常用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液滴定Ｉ２ 溶液，即比较法。
（２）碘量法的误差主要有两方面的来源：一是碘易挥发；二是在酸性溶液中Ｉ－容易被

空气中的氧氧化。为此需采取适当的措施以减少误差：加入过量的ＫＩ（一般比理论值大２～
３倍），使Ｉ２ 生成Ｉ－３ ；在滴定Ｉ２ 时，不要剧烈摇动；溶液的酸度不宜太高，否则会增大氧

氧化Ｉ－的速率。Ｃｕ２＋、ＮＯ－２ 等能催化氧对Ｉ－ 的氧化，应设法除去；日光 也 有 催 化 作 用，
应避免阳光直接照射；滴定速度宜适当地快些。

七、思考题

１配制Ｉ２ 溶液，为什么加ＫＩ？若Ｉ２ 是１３ｇ，ＫＩ的用量为多少？

２Ｉ２ 溶液应装在何种滴定管中？为什么？

３配制Ｉ２ 溶液时，为什么要在溶液非常浓的情况下将Ｉ２ 与 ＫＩ一起研磨，当Ｉ２ 和 ＫＩ
溶解后才能用水稀释？如果过早地稀释会发生什么情况？

４以Ａｓ２Ｏ３ 为基准试剂标定Ｉ２ 溶液为什么加ＮａＯＨ？其后为什么加 Ｈ２ＳＯ４ 中和？滴

定前为什么加ＮａＨＣＯ３？

阅读材料

含碘废液的回收利用
在碘量法实验中，常产生大量的多种含碘废液。而碘 和 碘 化 钾 两 种 试 剂 是 碘 量 法 的 常 用 试 剂，同 时，碘 化 钾

又是比较贵重的化学试剂。利用含碘废液来提取碘或制备碘化钾，既 可 以 为 实 验 室 节 省 试 剂，“变 废 为 宝”，又 能

使学生在做实验的同时养成积极动脑思考的好习惯，使学 生 树 立 科 学 正 确 的 思 维 方 法，培 养 学 生 善 于 发 现 问 题 并

灵活运用学过的知识解决问题的能力和动手操作能力。

含碘废液中的碘常以Ｉ２、Ｉ－ 、ＣｕＩ沉淀等形式存在。回收 碘 的 方 法 通 常 是 将 含 碘 废 液 转 化 为Ｉ－ ，用 沉 淀 法 富

集后再选择适当的氧化剂，使碘以Ｉ２ 形式析出，再用升华法提纯Ｉ２。

Ｉ２＋ＳＯ２－３ ＋Ｈ２ →Ｏ ２Ｉ－＋ＳＯ２－４ ＋２Ｈ＋

２Ｉ－＋２Ｃｕ２＋＋ＳＯ２－３ ＋Ｈ２ →Ｏ ２ＣｕＩ↓＋ＳＯ２－４ ＋２Ｈ＋

然后用浓 ＨＮＯ３ 氧化ＣｕＩ，析出Ｉ２，反应式为：

２ＣｕＩ＋８ＨＮＯ →３ ２Ｃｕ（ＮＯ３）２＋４ＮＯ２↑＋４Ｈ２Ｏ＋Ｉ２
制取ＫＩ时，可以将已制备的Ｉ２ 与铁粉反应生成Ｆｅ３Ｉ８，再与Ｋ２ＣＯ３ 反应，过 滤 除 去Ｆｅ３Ｏ４，将 滤 液 蒸 发、浓

缩、结晶后即制得ＫＩ晶体。反应式为：

３Ｆｅ＋４Ｉ →２ Ｆｅ３Ｉ８

Ｆｅ３Ｉ８＋４Ｋ２ＣＯ →３ ８ＫＩ＋４ＣＯ２↑＋Ｆｅ３Ｏ４↓

实验三十五　胆矾中ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ含量的测定

一、技能目标

１了解胆矾的成分和基本性质；

２掌握间接碘量法测定硫酸铜含量的原理、操作方法及计算。
二、实验原理

将胆矾试样溶解 后，在 弱 酸 性 溶 液 中，加 入 过 量 的 ＫＩ，反 应 析 出 的Ｉ２ 以 淀 粉 为 指 示
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剂，用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液滴定，反应式为：

２Ｃｕ２＋＋４Ｉ →－ ２ＣｕＩ↓＋Ｉ２

２Ｓ２Ｏ２－３ ＋Ｉ →２ Ｓ４Ｏ２－６ ＋２Ｉ－

由于ＣｕＩ沉淀表面吸附Ｉ－３ ，使结果偏低。为了减少ＣｕＩ沉淀对Ｉ－３ 的吸附，可在临近终

点时加入ＫＳＣＮ，使ＣｕＩ沉淀转化为溶解度更小的ＣｕＳＣＮ沉淀，使吸附的Ｉ２ 释放出来，以

防结果偏低。同时在临近终点时加入ＫＳＣＮ，可防止ＳＣＮ－直接将Ｃｕ２＋还原成Ｃｕ＋，使结

果偏低。

ＣｕＩ＋ＳＣＮ →－ ＣｕＳＣＮ↓＋Ｉ－

工业胆矾的成分 是ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ。ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ为 蓝 色 结 晶 体，是 一 种 无 机 农 药。

２００℃时可失去全部结晶水成为白色硫酸铜粉末。胆矾易溶于水，工业品常含有亚铁、高铁、
锌、镁等硫酸盐杂质，纯度为９３％～９８％。

三、试剂

Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液 ［ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］。

Ｈ２ＳＯ４ 溶液 （２０％）；ＫＩ溶 液 （１０％）；ＫＳＣＮ溶 液 （１０％）；ＮＨ４ＨＦ２ 溶 液 （２０％）；
淀粉指示液 （１０ｇ／Ｌ）。

胆矾试样。
四、实验步骤

准确称取胆矾 试 样０５～０６ｇ，置 于２５０ｍＬ碘 量 瓶 中，加５ｍＬＨ２ＳＯ４ 溶 液 （２０％）、

１００ｍＬ水使其溶解，加１０ｍＬ２０％的 ＮＨ４ＨＦ２ 溶 液、１０ｍＬ１０％的 ＫＩ溶 液 （也 可 以 称 取

１ｇ固体碘化钾，倾入碘量 瓶），迅 速 盖 上 瓶 塞，摇 匀，用 水 封 住 瓶 口。于 暗 处 放 置３ｍｉｎ。
打开碘量瓶瓶 塞，用 少 量 蒸 馏 水 冲 洗 瓶 塞 和 瓶 内 壁，立 即 用ｃ （Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ的

Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液滴定至溶液呈浅黄色，加３ｍＬ淀粉指示液，继续滴定至浅蓝色，再

加入１０ｍＬ１０％的ＫＳＣＮ溶液 （国标法不加），继续用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液滴定至溶液蓝

色刚好消失为终点。此时溶液为米色的ＣｕＳＣＮ悬浮液。同时做空白试验。平行测定３次。
五、数据记录与处理

胆矾试样中ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ的含量按下式计算：

ｗ（ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ）＝
ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）×（Ｖ１－Ｖ２）×１０－３×Ｍ（ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ）

ｍ ×１００％

式中　ｗ（ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ）———试样中ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ的质量分数；

ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）———Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ）———ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———称取胆矾试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。
六、注意事项

（１）加ＫＩ必须过量，使生成ＣｕＩ沉淀的反应更完全，并使Ｉ２ 形成Ｉ－３ 而增大Ｉ２ 的溶解

性，提高滴定的准确度。
（２）为 防 止 铜 盐 水 解，试 液 需 加 Ｈ２ＳＯ４ （不 能 加 ＨＣｌ，避 免 形 成 ［ＣｕＣｌ３］－、

［ＣｕＣｌ４］２－配合物）。控制ｐＨ 在３０～４０之 间，酸 度 过 高，则Ｉ－ 易 被 空 气 中 的 氧 氧 化 为
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Ｉ２（Ｃｕ２＋催化此反应），使结果偏高。
（３）Ｆｅ３＋对测定有干扰，因Ｆｅ３＋能将Ｉ－氧化成Ｉ２，使结果偏高。可加入ＮＨ４ＨＦ２ 与

Ｆｅ３＋形成稳定的 ［ＦｅＦ６］３－配离子，消除Ｆｅ３＋的干扰。同时ＮＨ４ＨＦ２ 又是缓冲剂，可使溶

液的ｐＨ保持在３０～４０。
（４）用碘量法测定铜时，最好用纯铜标定Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液，以抵消方法的系统误差。
七、思考题

１间接碘量 法 一 般 选 择 中 性 或 弱 酸 性 条 件。测 定 铜 时，为 什 么 要 加 Ｈ２ＳＯ４？ 能 否 加

ＨＣｌ？酸度过高有什么影响？

２测定铜时，为什么要加过量的ＫＩ？

３测定铜时，加入ＫＳＣＮ的目的是什么？为什么在临近终点时加入？若滴定前就加入，
会有什么影响？

４若近终点时不加ＫＳＣＮ，可采取什么措施减少测定误差？

实验三十六　维生素Ｃ试样中抗坏血酸含量的测定

一、技能目标

１掌握直接碘量法测定维生素Ｃ的原理和方法；

２掌握直接碘量法滴定终点的判断。
二、实验原理

维生素Ｃ又称丙种维生素，有预防和治疗坏血病、促进身体健康的作用，所以又称抗

坏血酸 （简称Ｖｃ）分子式为Ｃ６Ｈ８Ｏ６。
试剂维生素Ｃ在分析化学中常用作掩蔽剂和还原剂。在空气中极易被氧化变黄。味酸，

易溶于水或醇，水溶液呈酸性反应，有显著还原性，尤其在碱性溶液中更易被氧化，在弱酸

（如乙酸）存在条件下较稳定。维生素Ｃ中的烯二醇基具有还原性，能被Ｉ２ 氧化为二酮基，
故可用Ｉ２ 标准滴定溶液直接测定，以淀粉指示剂确定终点。反应式为：

Ｈ２

Ｃ

ＯＨ

ＣＨ

ＯＨ

ＣＨ

Ｏ

Ｃ Ｏ

 ＣＨＯ ＣＯＨ

＋Ｉ →２ Ｈ２Ｃ

ＨＯ

ＣＨ

ＯＨ

ＣＨ

Ｏ

Ｃ Ｏ




ＣＯ ＣＯ

＋２ＨＩ

三、试剂

碘标准滴定溶液：ｃ １２Ｉ（ ）２ ＝０１ｍｏｌ／Ｌ。
ＨＡｃ溶液 （２ｍｏｌ／Ｌ）：将冰醋酸６０ｍＬ用水稀释至５００ｍＬ。
淀粉指示液 （１０ｇ／Ｌ）。
维生素Ｃ试样。
四、实验步骤

准确称取维生素Ｃ试样约０２ｇ （若试样为粒状或片状，各取１粒或１片），放于２５０ｍＬ
锥形瓶中，加入新煮沸并冷却的蒸馏水１００ｍＬ、ＨＡｃ溶液１０ｍＬ，轻摇使之溶解。加淀粉

指示液２ｍＬ，立即用Ｉ２ 标准滴定溶液滴定至溶液恰呈蓝色不褪为终点。记录消耗Ｉ２ 标准滴

定溶液的体积。同时做空白试验。平行测定３次。
五、数据记录与处理

维生素Ｃ的含量按下式计算：
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ｗ（ＶＣ）＝
ｃ １２Ｉ（ ）２ ×（Ｖ１－Ｖ２）×１０－３×Ｍ １

２Ｖ（ ）Ｃ
ｍ ×１００％

式中　ｗ（ＶＣ）———试样中维生素Ｃ的质量分数；

ｃ １２Ｉ（ ）２ ———Ｉ２ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗Ｉ２ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗Ｉ２ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ １
２Ｖ（ ）Ｃ ———以１

２ＶＣ
为基本单元的维生素Ｃ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———维生素Ｃ试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０５％。
六、注意事项

（１）测定时加入 ＨＡｃ使溶液呈现弱酸性，以减少维生素Ｃ的副反应。
（２）维生素Ｃ在 空 气 中 易 被 氧 化，所 以 在 ＨＡｃ酸 化 后 应 立 即 滴 定。蒸 馏 水 中 溶 解 有

氧，因此蒸馏水必须事先煮沸，否则会使测定结果偏低。如果试液中存在可被Ｉ２ 直接氧化

的物质，则对测定有干扰。
（３）ＧＢ／Ｔ１５３４７—１９９４中规定了化学试剂抗坏血酸的分析方法，ＧＢ１４７５４—１９９３中规

定了食品添加剂维生素Ｃ （抗坏血酸）的分析方法，均采用直接碘量法。ＧＢ／Ｔ１２１４３３—

１９８９中规定了果蔬汁饮料中Ｌ抗坏血酸的测定方法，采用乙醚萃取法。
（４）维生素Ｃ的测定方法 较 多，如 分 光 光 度 法 （２，６二 氯 靛 酚 法、２，４二 硝 基 苯 肼 法

等）、荧光分光光度法、碘量法等。
七、思考题

１测定维生素Ｃ含量时，溶解试样为什么要用新煮沸并冷却的蒸馏水？

２测定维生素Ｃ含量时，为什么要在醋酸酸性溶液中进行？

实验三十七　溴酸钾溴化钾标准滴定溶液的配制与标定

一、技能目标

１学会配制ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标准滴定溶液的方法；

２掌握ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标准滴定溶液浓度的标定原理、方法。
二、实验原理

溴酸钾是无色三角晶体，密度为３２７ｇ／ｃｍ３，熔点为３７０℃，溶于水，用作氧化剂和分

析试剂。溴化钾是白色稍具潮解性的晶体，密度为２７５ｇ／ｃｍ３，熔点为７３０℃，溶于水。
在酸性溶液中，溴与过量的ＫＩ作用，生成相应的Ｉ２，用淀粉为指示剂，硫代硫酸钠标

准滴定溶液滴定，溶液由蓝色变为无色，即为终点。反应式为：

ＢｒＯ－３ ＋５Ｂｒ－＋６Ｈ →＋ ３Ｂｒ２＋３Ｈ２Ｏ
Ｂｒ２＋２Ｉ →－ ２Ｂｒ－＋Ｉ２

Ｉ２＋２Ｓ２Ｏ２－ →３ ２Ｉ－＋Ｓ４Ｏ２－６
三、试剂

固体ＫＢｒＯ３（分析纯）；固体ＫＢｒ（分析纯）；ＫＩ溶液 （１０％）；浓盐酸。

Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液 ［ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］。
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淀粉指示液 （５ｇ／Ｌ）。
四、实验步骤

１配制ｃ １６ＫＢｒＯ（ ）３ ＝０１ｍｏｌ／Ｌ的ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标准滴定溶液

用台秤称取１５ｇ溴酸钾和１２５ｇ溴化钾，将所称取溴酸钾和溴化钾倒入１０００ｍＬ烧杯

中，分别加入蒸馏水使溴酸钾和溴化钾完全溶解，再稀释至５００ｍＬ，搅拌均匀，把配制好

的溴酸钾溴化钾溶液移入棕色试剂瓶中，贴上标签，待标定。

２ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标准滴定溶液浓度的标定

用滴定管准确加入ｃ １６ＫＢｒＯ（ ）３ ＝０１ｍｏｌ／Ｌ的ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标准滴定溶液３０００～３５００ｍＬ

于碘量瓶中，加入１０ｍＬ１∶１的ＨＣｌ，立即盖紧瓶塞，摇匀，用水封好瓶口，于暗处放置５～
１０ｍｉｎ（此时生成Ｂｒ２）。打开瓶塞，冲洗瓶塞、瓶颈及瓶内壁，加入１０％的ＫＩ溶液１０ｍＬ，立

即用ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ的Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液滴定，至溶液呈浅黄色时加淀粉指示

液３ｍＬ，继续滴定至蓝色恰好消失即为终点。同时做空白试验。平行测定４次。
五、数据记录与处理

溴酸钾溴化钾标准滴定溶液中ＫＢｒＯ３ 的浓度按下式计算：

ｃ １６ＫＢｒＯ（ ）３ ＝ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）×（Ｖ１－Ｖ２）Ｖ

式中　ｃ １６ＫＢｒＯ（ ）３ ———溴酸钾溴化钾标准滴定溶液中ＫＢｒＯ３ 的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）———硫代硫酸钠标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ———溴酸钾溴化钾溶液的体积，ｍＬ。
平行试验不得少于４次，测定结果的极差与平均值之比不应大于０１％。
六、注意事项

在实际工作中为了方便和减少误差，可不必标定其准确浓度，只是在实验的同时做空白

试验即可。ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中 只 有 ＫＢｒＯ３ 标 准 滴 定 溶 液 和 ＫＢｒ标 准 滴 定 溶 液 的 配 制 与

标定。
七、思考题

１已知准确浓度的ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标准滴定溶液，其中ＫＢｒＯ３ 和ＫＢｒ哪种物质的浓度是

准确的？

２说明实验过程中溶液颜色变化的原因。

３淀粉指示剂为什么要在滴定至溶液呈浅黄色时加入？

实验三十八　苯酚含量的测定

一、技能目标

１学会溴量法测定苯酚含量的基本原理和方法；

２掌握空白试验的方法和作用。
二、实验原理

试样中加入过量的ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标准滴定溶液，在酸性介质中，ＫＢｒＯ３ 与ＫＢｒ反应生成
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Ｂｒ２，Ｂｒ２ 与苯酚作用生成三溴苯酚，过量的Ｂｒ２ 与ＫＩ作用析出Ｉ２，用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶

液滴定。反应如下：
ＢｒＯ－３ ＋５Ｂｒ－＋６Ｈ →＋ ３Ｂｒ２＋３Ｈ２

帨帨
師師
師師

Ｏ


ＯＨ

＋３Ｂｒ → 帨帨
師師
師師２


Ｂｒ

Ｂｒ

ＯＨ

Ｂｒ＋３ＨＢｒ

Ｂｒ２＋２Ｉ →－ Ｉ２＋２Ｂｒ－

Ｉ２＋２Ｓ２Ｏ２－ →３ ２Ｉ－＋Ｓ４Ｏ２－６

用淀粉作指示剂，当溶液蓝色消失即为终点。
三、试剂

Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液 ［ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］。

ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标 准 滴 定 溶 液 ｃ １６ＫＢｒＯ（ ）３ ＝０１ｍｏｌ／［ ］Ｌ ：称 取 １５ｇＫＢｒＯ３ 及 １２５ｇ

ＫＢｒ，加适量水溶解，稀释至５００ｍＬ，摇匀备用。

ＫＩ溶液 （１０％）；ＨＣｌ溶液 （１∶１）；ＮａＯＨ溶液 （１０％）。
氯仿；淀粉指示液 （１０ｇ／Ｌ）。
苯酚试样。
四、实验步骤

准确称取苯酚试样０２～０３ｇ，放于盛有５ｍＬ１０％ ＮａＯＨ溶液的２５０ｍＬ烧杯中，加入

少量蒸馏水溶解。转移至２５０ｍＬ容量瓶中，用 少 量 水 洗 涤 烧 杯 数 次，定 量 移 入 容 量 瓶 中，
稀释至刻度，摇匀。

用移 液 管 移 取 上 述 试 液 ２５００ｍＬ，放 于 ２５０ｍＬ 碘 量 瓶 中，用 滴 定 管 准 确 加 入

ｃ １６ＫＢｒＯ（ ）３ ＝０１ｍｏｌ／Ｌ的 ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标 准 滴 定 溶 液３０００～３５００ｍＬ，微 开 碘 量 瓶 塞，

加入１∶１的 ＨＣｌ溶液１０ｍＬ，立即盖紧瓶塞，振摇５～１０ｍｉｎ，用水封好瓶口，于暗处放置

１５ｍｉｎ，此时生成白色三溴苯酚沉淀和Ｂｒ２。微开碘量瓶塞，加入１０％的ＫＩ溶液１０ｍＬ，盖

紧瓶塞，充分振摇后，加氯仿２ｍＬ，摇 匀。打 开 瓶 塞，冲 洗 瓶 塞、瓶 颈 及 瓶 内 壁，立 即 用

ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ的Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴 定 溶 液 滴 定，至 溶 液 呈 浅 黄 色 时 加 淀 粉 指 示 液

３ｍＬ，继续滴定至蓝色恰好消失即为终点。同时做空白试验。平行测定３次。
五、数据记录与处理

苯酚的含量按下式计算：

ｗ（Ｃ６Ｈ５ＯＨ）＝
ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）×（Ｖ２－Ｖ１）×１０－３×Ｍ １

６Ｃ６Ｈ５（ ）ＯＨ

ｍ×２５２５０

×１００％

式中　ｗ（Ｃ６Ｈ５ＯＨ）———试样中苯酚的质量分数；

ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）———Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ １
６Ｃ６Ｈ５（ ）ＯＨ ———以１

６Ｃ６Ｈ５ＯＨ
为基本单元的Ｃ６Ｈ５ＯＨ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；
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ｍ———苯酚试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２０％。
六、注意事项

（１）苯酚在水中的溶解度较小，加入ＮａＯＨ溶液后，与苯酚生成易溶于水的苯酚钠。
（２）实验操作中应尽量避免Ｂｒ２ 的挥发损失。ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标准滴定溶液遇酸即迅速产

生游离Ｂｒ２，Ｂｒ２ 易挥发，因此加 ＨＣｌ溶液和ＫＩ溶液时，应微开瓶塞使溶液沿瓶塞流入。
（３）本实验加入的ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标准滴定溶液是过量的，在酸性介质中生成Ｂｒ２，与苯

酚反应后，剩余的Ｂｒ２ 不 能 用 Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标 准 滴 定 溶 液 直 接 滴 定。因 为 Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 易 被Ｂｒ２、

Ｃｌ２ 等较强氧化剂非定量地氧化为ＳＯ２－４ 。所以加过量ＫＩ与Ｂｒ２ 作用生成Ｉ２，再用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３
标准滴定溶液滴定。

七、思考题

１为什么测定苯酚时，在试液中先加 ＫＢｒＯ３ＫＢｒ溶液，后加 ＨＣｌ？若加入顺序颠倒，

有什么结果？

２测定过程中两次静置的目的是什么？

３空白试验的目的是什么？

４实验中加入氯仿的目的是什么？氯仿层应是什么颜色？

５实验中使用的ＫＢｒＯ３ＫＢｒ标准滴定溶液是否需要标定出准确浓度？为什么？
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第七章　沉淀滴定法

沉淀滴定法是以沉淀反应为基础的滴定分析方法。沉淀反应很多，由于许多沉淀产物无

固定组成、沉淀不完全、容易形成过饱和溶液、达到平衡的速率慢、共沉淀现象严重或缺少

合适的指示剂等原因，使沉淀滴定法在应用中受到一定限制。由于上述条件的限制。能用于

沉淀滴定法的反应并不多。目前比较有实际意义的是生成难溶性银盐的 “银量法”，用银量

法可以测定Ｃｌ－、Ｂｒ－、Ｉ－、ＳＣＮ－ 和 Ａｇ＋ 等 以 及 一 些 含 卤 素 的 有 机 化 合 物 （如 六 六 六、

ＤＤＴ等）。
根据滴定方式的不同，银量法可分为直接滴定法和返滴定法；根据确定滴定终点方法的

不同，银量法分为莫尔法、福尔哈德法和法扬司法。

实验三十九　硝酸银标准滴定溶液的配制与标定

一、技能目标

１掌握ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的配制和标定方法；

２掌握用Ｋ２ＣｒＯ４ 作指示剂判断滴定终点的方法。
二、实验原理

ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液可用基准物质 ＡｇＮＯ３ 直接配制。一般的 ＡｇＮＯ３ 试剂常 含 有 杂

质，如金属银、氧化银、游离硝酸等，配制成溶液后，需要进行标定。配制ＡｇＮＯ３ 标准滴

定溶液用的纯水不应含有Ｃｌ－，配好的溶液贮存于棕色试剂瓶中。
标定ＡｇＮＯ３ 溶液的基准物质多用ＮａＣｌ，用Ｋ２ＣｒＯ４ 作指示剂，反应如下：

Ａｇ＋＋Ｃｌ →－ ＡｇＣｌ↓（白色）　　Ｋｓｐ＝１８×１０－１０

２Ａｇ＋＋ＣｒＯ２－ →４ Ａｇ２ＣｒＯ４↓（砖红色）　　Ｋｓｐ＝２０×１０－１２

当反应达到化 学 计 量 点 时，微 过 量 的 Ａｇ＋ 与ＣｒＯ２－４ 反 应 析 出 砖 红 色 Ａｇ２ＣｒＯ４ 沉 淀，
指示滴定达到终点。

三、试剂

固体ＡｇＮＯ３。

基准试剂ＮａＣｌ：于５００～６００℃灼烧至恒重。

Ｋ２ＣｒＯ４ 指示剂 （５０ｇ／Ｌ）：称取５０ｇＫ２ＣｒＯ４ 溶于适量水中，稀释至１００ｍＬ。
四、实验步骤

１０１ｍｏｌ／Ｌ硝酸银标准滴定溶液的配制

称取１７ｇ固体硝酸银，溶 于１０００ｍＬ不 含Ｃｌ－ 的 纯 水 中，然 后 将 溶 液 移 入 棕 色 试 剂 瓶

中，摇匀，置于暗处保存，待标定。

２ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的标定

准确称取０１２～０１５ｇ经灼烧至恒重的基准试剂ＮａＣｌ４份，加７０ｍＬ纯水和２ｍＬ５０ｇ／Ｌ
的Ｋ２ＣｒＯ４ 指示液，在充分摇动下，用配制好的ＡｇＮＯ３ 溶液滴定，至溶液由黄色变为微呈

砖红色即为终点，记录所用硝酸银溶液的体积。同时做空白试验。平行测定４份。



五、数据记录与处理

ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的浓度ｃ（ＡｇＮＯ３）计算如下：

ｃ（ＡｇＮＯ３）＝ ｍ×１０００
（Ｖ１－Ｖ２）×Ｍ（ＮａＣｌ）

式中 　ｍ———基准物质ＮａＣｌ的质量，ｇ；

Ｖ１———滴定消耗ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＮａＣｌ）———ＮａＣｌ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。
平行试验不得少于４次，测定结果的极差与平均值之比不应大于０１％。

六、注意事项

（１）ＡｇＮＯ３ 试剂及其溶液具有腐蚀性，破坏皮肤组织，注意切勿接触皮肤及衣服。

（２）配制ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的纯水应无Ｃｌ－，否则配成的溶液会出现白色浑浊，不

能使用。
（３）滴定时应剧烈摇动使被吸附的Ｃｌ－释放出来，以获得准确的终点。
（４）实验完毕，盛装ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的滴定管应先用纯水洗涤２～３次后，再用

自来水洗净，以免ＡｇＣｌ沉淀残留于滴定管内壁。
（５）ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中规定，ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的标定采用电 位 滴 定 按 二 级 微 分

法确定终点。

七、思考题

１用ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液滴定ＮａＣｌ时，为什么要充分摇动溶液？如果不充分摇动溶

液，对测定结果有什么影响？

２Ｋ２ＣｒＯ４ 指示剂的浓度为什么要控制？浓度过大或过小，对测定有什么影响？

３为什么滴定时溶液的ｐＨ需控制在６５～１０５？

阅读材料

银的回收利用
在银量法中，要使用 ＡｇＮＯ３ 标 准 溶 液， 因 此 在 银 量 法 的 滴 定 废 液 中， 含 有 大 量 的 银， 其 主 要 存 在 形 式 如

Ａｇ＋ 、ＡｇＣｌ沉淀、Ａｇ２ＣｒＯ４ 沉淀及ＡｇＳＣＮ沉淀等。在废定影 液 中 也 含 有 大 量 银，主 要 以 ［Ａｇ（Ｓ２Ｏ３）２］３－ 配 离 子

形式存在。银是贵重的金属之一，属于重金属。如果将实验 中 产 生 的 这 些 含 银 废 液 排 放 掉，不 仅 造 成 了 经 济 上 的

巨大浪费，而且也带来了重金属对环境的污染，严重危 害 人 们 的 身 体 健 康，此 外，银 氨 溶 液 在 适 当 的 条 件 下 还 可

转变成氨化银而引起爆炸。因此，将含银废液中的银回收或制备常用试剂硝酸银是极有意义的。

工厂化验室或学校实验室中产生的含银废液，其共同特点是银含量较低，需要进行 富 集，然 后 再 提 取、精 制。

从含银废液中提取金属银有很多途径，选择途径的依据 是 废 液 中 银 含 量、存 在 形 式 及 杂 质 等，因 此 一 般 选 择 处 理

方法前应了解废液的来源及基本 组 成 情 况。此 处 选 择 以 下 两 种 方 法， 它 们 具 有 仪 器 设 备 简 单、 成 本 低、 效 益 高、

无毒、不污染环境、操作简便等优点。

一、银量法中产生的含银废液的处理

１实验方案

废液
盐酸或 ＮａＣｌ＋ＨＮＯ

→
３ 沉淀

ＮＨ３·Ｈ２
→
Ｏ

｛
滤液

沉淀

滤液 →
盐酸 沉淀（ＡｇＣｌ）｛｛

滤液
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ＡｇＣｌ
ＮＨ３·Ｈ２

→
Ｏ

［Ａｇ（ＮＨ３）２］＋ →
甲醛
Ａｇ粉

Ａｇ粉
１∶１

→ → → →
硝酸 蒸发 结晶 烘干

ＡｇＮＯ３

２具体操作

（１） 分离干扰离子，Ａｇ＋ 生成ＡｇＣｌ沉淀　在含银废液中，除Ａｇ＋ 外， 还 常 含 有ＣｒＯ２－４ 、Ｈｇ２＋２ 、Ｐｂ２＋ 等 离 子。

向废液中加入盐酸酸化（也可加入ＮａＣｌ同时加入 ＨＮＯ３ 酸化），此时，Ａｇ２ＣｒＯ４ 沉淀溶解 （因 为ＣｒＯ２－４ 在 酸 溶 液

中以Ｃｒ２Ｏ２－７ 形式存在）。

２Ａｇ２ＣｒＯ４＋２Ｈ →＋ ４Ａｇ＋＋Ｃｒ２Ｏ２－７ ＋Ｈ２Ｏ

Ａｇ＋ 、Ｈｇ２＋２ 生成相应的氯化物沉淀，ＰｂＣｌ２ 溶解度较大，故Ｐｂ２＋ 部分沉淀。

Ａｇ＋＋Ｃｌ →－ ＡｇＣｌ↓

Ｈｇ２＋２ ＋２Ｃｌ →－ Ｈｇ２Ｃｌ２↓

Ｐｂ２＋＋２Ｃｌ →－ ＰｂＣｌ２↓

沉淀过滤洗涤后，将沉 淀 转 入 烧 杯 中， 加 入 过 量 的１∶１氨 水，ＡｇＣｌ沉 淀 溶 解，Ｈｇ２Ｃｌ２ 沉 淀 转 化 为 Ｈｇ和

ＨｇＮＨ２Ｃｌ沉淀，ＰｂＣｌ２ 沉淀不溶。

ＡｇＣｌ＋２ＮＨ３·Ｈ２ →Ｏ ［Ａｇ（ＮＨ３）２］Ｃｌ＋２Ｈ２Ｏ　　　

Ｈｇ２Ｃｌ２＋２ＮＨ３·Ｈ２ →Ｏ Ｈｇ↓＋ＨｇＮＨ２Ｃｌ↓＋ＮＨ４Ｃｌ＋２Ｈ２Ｏ
（黑色）　（白色）

过滤除去沉淀，保留滤液，再向 滤 液 中 加 入 盐 酸，使 Ａｇ＋ 再 次 以 ＡｇＣｌ沉 淀 形 式 析 出，过 滤、 洗 涤， 保 留 沉

淀。经过两次处理后，得到了较纯净的ＡｇＣｌ沉淀。

（２） 单质银的制备　在上述制得的ＡｇＣｌ沉淀中，加入１∶１氨 水 使 之 全 部 溶 解，再 加 入 甲 醛 溶 液 使 之 有 银 灰

色沉淀出现。加热搅拌，缓慢加入４０％的ＮａＯＨ溶液使至上层溶液面呈透明，停止 加 热 搅 拌。过 滤，所 得 沉 淀 用

２％的 Ｈ２ＳＯ４ 溶液洗涤，再用蒸馏水洗至中性，抽滤，得金属银粉末。

２［Ａｇ（ＮＨ３）２］ →Ｃｌ＋２ＮａＯＨ Ａｇ２Ｏ＋２ＮａＣｌ＋４ＮＨ３＋Ｈ２Ｏ

Ａｇ２ →Ｏ＋ＨＣＨＯ ２Ａｇ＋ＨＣＯＯＨ

（３）ＡｇＮＯ３ 的制备　将上述金属银粉末转移至瓷 蒸 发 皿 中， 加 入１∶１硝 酸 使 粉 末 全 部 溶 解。 在 电 炉 上 加 热

蒸发至有晶形析出，停止加热，将瓷蒸发皿放在烘箱中，在１１０℃下进行结晶，得ＡｇＮＯ３。

二、废定影液的处理

１实验方案

废液
Ｎａ２
→
Ｓ
Ａｇ２Ｓ↓ →

高温燃烧
Ａｇ↓

Ａｇ
１∶１

→ → → →
硝酸 蒸发 结晶 烘干

ＡｇＮＯ３

２具体操作

（１） 分离干扰离子，Ａｇ＋ 生成Ａｇ２Ｓ沉淀　取５００～６００ｍＬ废定影液于１０００ｍＬ烧 杯 中，加 热 至３０℃左 右，加

入６ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ溶液调节ｐＨ≈８。在不断搅拌下，加入２ｍｏｌ／ＬＮａ２Ｓ溶液，生成Ａｇ２Ｓ沉淀。

２Ｎａ３Ａｇ（Ｓ２Ｏ３）２＋Ｎａ２ →Ｓ Ａｇ２Ｓ↓＋４Ｎａ２Ｓ２Ｏ３

用Ｐｂ（Ａｃ）２ 试纸检查清液，若试纸变黑，说明Ａｇ２Ｓ沉淀完全。用倾泻法分离上层清 液，将Ａｇ２Ｓ沉 淀 转 移 至

２５０ｍＬ烧杯中，用热水洗涤至无Ｓ２－ 为止。抽滤并将Ａｇ２Ｓ沉淀转移至蒸发皿中，中火烘干，冷却，称量。

（２） 单质银的制备　Ａｇ２Ｓ沉淀经灼烧分解为Ａｇ：

Ａｇ２Ｓ＋Ｏ →２ ２Ａｇ＋ＳＯ２

为降低灼烧温度，可 加 Ｎａ２ＣＯ３ 与 少 量 硼 砂 作 为 助 熔 剂。 按 Ａｇ２Ｓ、Ｎａ２ＣＯ３、Ｎａ２Ｂ４Ｏ７·１０Ｈ２Ｏ的 质 量 比 为

３∶２∶１的比例称取Ｎａ２ＣＯ３ 和硼砂，与Ａｇ２Ｓ混合，研细后 置 于 瓷 坩 埚 中， 在 高 温 炉 中 灼 烧１ｈ。 小 心 取 出 坩 埚，

迅速将熔化的银倒出，冷却，然后在稀 ＨＣｌ中煮沸，除去黏附在表面上的盐类，干燥，称量。
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（３）ＡｇＮＯ３ 的制备　将上面制得的银溶解在１∶１的 ＨＮＯ３ 溶液中，在蒸发皿中缓缓蒸 发 浓 缩，冷 却 后 过 滤，

用少量酒精洗涤，干燥，得ＡｇＮＯ３。

３Ａｇ＋４ＨＮＯ →３ ３ＡｇＮＯ３＋ＮＯ↑＋２Ｈ２Ｏ

上述方法制得的ＡｇＮＯ３ 纯度可用福尔哈德法测定。

实验四十　硫氰酸铵标准滴定溶液的配制与标定

一、技能目标

１掌握ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液的配制与标定方法；

２掌握福尔哈德法判断滴定终点的方法。

二、实验原理

硫氰酸铵试剂中常含有硫酸盐、氯化物等杂质，纯度在９８％以上。配制时，应先配成

近似浓度的溶液后，再用基准硝酸银或硝酸银标准滴定溶液进行标定和比较。

在硝酸溶液中，以硫酸铁铵作指示剂，在化学计量点时，稍微过量的ＳＣＮ－就与Ｆｅ３＋

生成 ［Ｆｅ（ＳＣＮ）］２＋红色配离子，以指示终点到达。反应如下：

Ａｇ＋＋ＳＣＮ →－ ＡｇＳＣＮ↓（白色）

Ｆｅ３＋＋ＳＣＮ →－ ［Ｆｅ（ＳＣＮ）］２＋（红色）

若用ＫＳＣＮ或ＮａＳＣＮ配制标准滴定溶液，它们同样含有杂质，配成溶液后，也需要进

行标定。

三、试剂

ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液 ［ｃ（ＡｇＮＯ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］。

固体ＡｇＮＯ３：基准试剂，于硫酸干燥器中干燥至恒重。

ＨＮＯ３ 溶液 （２５％）：量取３０８ｍＬ浓 ＨＮＯ３，稀释至１０００ｍＬ，其浓度约为４ｍｏｌ／Ｌ。

硫酸铁铵指示液 （４００ｇ／Ｌ）：称取４００ｇ硫酸铁铵 ［ＮＨ４Ｆｅ（ＳＯ４）２·１２Ｈ２Ｏ］，溶于水

（加几滴硫酸），稀释至１００ｍＬ。
固体硫氰酸铵（或硫氰酸钾）。

四、实验步骤

１０１ｍｏｌ／ＬＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液的配制

在台秤上称取８０ｇＮＨ４ＳＣＮ （或１００ｇＫＳＣＮ）固体，溶于１０００ｍＬ水中，摇匀，浓

度待标定。

２用基准试剂ＡｇＮＯ３ 标定

准确称取０５ｇ于 硫 酸 干 燥 器 中 干 燥 至 恒 重 的 基 准 试 剂 ＡｇＮＯ３ 固 体 于 锥 形 瓶 中，加

１００ｍＬ纯水溶解。加１ｍＬ硫酸铁铵指示液及１０ｍＬ２５％的 ＨＮＯ３ 溶液，在摇动下用配制好

的ＮＨ４ＳＣＮ标准溶液滴定。终点前充分摇动溶液至完全清亮后，继续滴定至溶液呈浅红棕

色，保持３０ｓ不褪色为终点。同时做空白试验。平行滴定４次。

３用ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液比较

用棕色滴定管准确量取３０００～３５００ｍＬ０１ｍｏｌ／Ｌ的ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液于锥形瓶

中，加７０ｍＬ纯水、１ｍＬ硫酸铁铵指示液及１０ｍＬ２５％的 ＨＮＯ３ 溶液，在摇动下用配制好

的ＮＨ４ＳＣＮ标准溶液滴定。终点前摇动溶液至完全清亮后，继续滴定至 溶 液 呈 浅 红 棕 色，

保持３０ｓ不褪色为终点。平行滴定４次。
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五、数据记录与处理

标定法测定ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液的浓度计算如下：

ｃ１＝ ｍ×１０００
（Ｖ１－Ｖ２）×Ｍ（ＡｇＮＯ３）

（１）

式中 　　ｍ———基准试剂ＡｇＮＯ３ 的质量，ｇ；

Ｖ１———滴定消耗ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＡｇＮＯ３）———ＡｇＮＯ３ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。
平行试验不得少于４次，测定结果的极差与平均值之比不应大于０１％。
比较法测定ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液的浓度计算如下：

ｃ２＝ｃ
（ＡｇＮＯ３）×Ｖ（ＡｇＮＯ３）
Ｖ（ＮＨ４ＳＣＮ）

（２）

式中　ｃ（ＡｇＮＯ３）———ＡｇＮＯ３ 的物质的量浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＡｇＮＯ３）———ＡｇＮＯ３ 溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ（ＮＨ４ＳＣＮ）———滴定消耗ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液的体积，ｍＬ。
平行试验不得少于４次，测定结果的极差与平均值之比不应大于０１％。
若上述两公式的计算结果满足下式：

｜ｃ－１－ｃ－２｜
ｃ－

×１００％≤０２％

则实验成功。最终所配硫氰酸铵标准滴定溶液的浓度取用基准硝酸银固体标定出的浓度，即

按式（１）计算出的浓度，将该浓度写于标签上。
六、注意事项

（１）福 尔 哈 德 法 适 于 在 酸 性 （稀 ＨＮＯ３）溶 液 中 进 行，其 酸 度 通 常 控 制 在０２～
０５ｍｏｌ／Ｌ。在碱性或中性溶液中，指示剂中的Ｆｅ３＋ 将发生水解而析出Ｆｅ（ＯＨ）３ 沉淀，使

测定无法 进 行。由 于 此 法 是 在 稀 硝 酸 溶 液 中 进 行 滴 定 的，许 多 弱 酸 的 阴 离 子 如 ＰＯ３－４ 、

ＡｓＯ３－４ 、ＣｒＯ２－４ 都不会与 Ａｇ＋ 产 生 沉 淀。因 此，福 尔 哈 德 法 的 选 择 性 较 高，可 用 来 测 定

Ｃｌ－、Ｂｒ－、Ｉ－、ＳＣＮ－和Ａｇ＋等离子。但是，能与ＳＣＮ－起反应的强氧化剂、铜盐、汞盐

等干扰测定，应预先除去。
（２）由于ＡｇＳＣＮ沉淀对Ａｇ＋的吸附作用较强，因此终点时应充分摇动溶液，使被沉淀

吸附的Ａｇ＋释放出来，以防止终点出现过早。
（３）ＧＢ／Ｔ６０１—２００２中规定，ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液的标定采用电位滴定按二级微分

法确定终点。
七、思考题

１滴定时为什么要用 ＨＮＯ３ 酸化？可否用 ＨＣｌ或 Ｈ２ＳＯ４？

２终点前为什么要摇动锥形瓶至溶液完全清亮后，再继续滴定？

３为什么终点颜色为浅红棕色，而不是浅红色？

实验四十一　生理盐水中ＮａＣｌ含量的测定（莫尔法）

一、技能目标

１掌握生理盐水中ＮａＣｌ含量测定的原理和方法；
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２培养学生理论联系实际的应用能力。
二、实验原理

生理盐水是常用的输液液体，其ＮａＣｌ含量 是 否 达 到 生 理 等 渗 要 求，直 接 影 响 或 危 害

患者健康乃至生 命。生 理 盐 水 中 的 ＮａＣｌ可 通 过 沉 淀 滴 定 法 中 的 莫 尔 法 加 以 测 定。其 反

应为：

Ａｇ＋＋Ｃｌ →－ ＡｇＣｌ↓
（白色）

２Ａｇ＋＋ＣｒＯ２－４
（黄色

→
）

Ａｇ２ＣｒＯ４↓
（砖红色）

三、仪器与试剂

密度计。

００１００ｍｏｌ／Ｌ的ＡｇＮＯ３ 标准溶 液：用 移 液 管 吸 取 或 用 棕 色 滴 定 管 准 确 量 取２５００ｍＬ
前述实验标定好的０１ｍｏｌ／ＬＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液，放于２５０ｍＬ容量瓶中，加纯水稀释至

刻度，摇匀。

Ｋ２ＣｒＯ４ 指示剂 （５０ｇ／Ｌ）：称取５０ｇＫ２ＣｒＯ４ 溶于适量水中，稀释至１００ｍＬ。
生理盐水。
四、实验步骤

１用密度计测出生理盐水的密度ρ，记录。

２准确移取２５００ｍＬ生 理 盐 水 于 锥 形 瓶 中，加 入１ｍＬＫ２ＣｒＯ４ 指 示 剂，在 充 分 摇 动

下，用配制好的ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液滴定，至溶液由黄色变为微呈砖红色即为终点，记录

所用硝酸银标准滴定溶液的体积。同时做空白试验。平行测定３份。
五、数据记录与处理

生理盐水中ＮａＣｌ的含量计算如下：

ｗ（ＮａＣｌ）＝ｃ
（ＡｇＮＯ３）×（Ｖ１－Ｖ２）×１０－３×Ｍ（ＮａＣｌ）

Ｖ样×ρ样
×１００％

式中　ｗ（ＮａＣｌ）———生理盐水中ＮａＣｌ的质量分数；

ｃ（ＡｇＮＯ３）———ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定消耗ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———空白试验消耗ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＮａＣｌ）———ＮａＣｌ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

Ｖ样———生理盐水的体积，ｍＬ；

ρ样———生理盐水的密度，ｇ／ｍＬ。
取平行测 定 结 果 的 算 术 平 均 值 为 测 定 结 果，平 行 测 定 结 果 的 相 对 平 均 偏 差 不 大 于

０２％。
六、注意事项

（１）Ｋ２ＣｒＯ４ 溶液的浓度至关重要，一般以５×１０－３ｍｏｌ／Ｌ为宜，故加入５０ｇ／ＬＫ２ＣｒＯ４ 指

示液１～２ｍＬ为宜。同时做空白试验进行校正。
（２）溶液的酸度对滴定有影响。莫尔法 必 须 在 中 性 或 弱 碱 性 溶 液 （ｐＨ 为６５～１０５）

中进行。
（３）干扰离子，例如能与Ａｇ＋生成难溶性化合物或配合物的阴离子、能与ＣｒＯ２－４ 生成
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难溶性化合物的阳离子、影响终点观察的有色离子以及在中性或弱碱性溶液中易水解产生沉

淀的离子，都应预先将其分离。

七、思考题

１生理盐水的测定中为什么要先测其密度？

２在生理盐水的计算过程中，如果没有测定密度的数据，计算结果如何表示？

阅读材料

食盐及其质量检验
食盐 是 人 们 生 活 中 不 可 缺 少 的 调 味 品 ，又 是 副 食 品 加 工 中 重 要 的 辅 料 。 我 国 食 用 盐 的 历 史 可 以 追 溯 到５０００

年 前 。食 盐 不 仅 有 调 味 作 用 ，还 具 有 一 定 的 医 用 价 值 和 营 养 价 值 。 据 《大 明 田 华 本 草》 记 载 ：“ 食 盐 通 大 小 便 ，

疗 疝 气 ，滋 五 味”。据 李 时 珍 《本 草 纲 目》 中 说 “百 病 无 不 用 之”， 如 治 疗 虚 脱 症 、 脚 气 、 明 目 坚 齿 、 疮 癣 痛 痒

等 。人 们 吃 盐 是 为 了 吸 收 其 中 的 钠 ，它 在 人 体 中 可 产 生 “渗 透 压”，能 影 响 细 胞 内 外 水 分 的 流 通 ，维 持 体 内 水 分

的 正 常 分 布 。虽 然 生 命 离 不 开 盐 ，但 并 非 盐 吃 得 越 多 越 好 ， 相 反 ， 过 多 的 食 盐 对 人 体 有 害 。 成 年 人 每 天 有１０ｇ
左 右 的 食 盐 即 可 满 足 身 体 需 要 ； 过 量 食 用 常 可 导 致 一 些 疾 病 的 产 生 ， 食 盐 摄 入 量 过 多 是 引 起 高 血 压 病 的 重 要

因 素 。

食盐因其来源不同可分为海盐、湖盐、池盐、井盐和 岩 盐 （又 叫 矿 盐）。我 国 已 成 为 世 界 三 大 产 盐 国 家 之 一，

食盐生产以海盐为主。自１９８６年起，我国将食用盐全部由大粒原盐改为精细盐，为了 提 高 全 民 族 的 身 体 素 质，还

在所有食用盐中加入安全剂量的碘酸钾。随着人们生活 水 平 的 不 断 提 高，食 盐 的 品 种 也 由 过 去 的 生 产 原 盐、洗 涤

盐和粉碎洗涤盐、精盐发展到今天的多品种食用盐，如碘盐、硒盐、锌盐、低钠盐、餐桌盐、保健盐、调味盐等。

食盐的主要成分是氯化钠，还含有少量的钾、镁、钙等 物 质。为 保 证 食 盐 的 质 量，食 盐 一 直 作 为 专 卖 品 由 国

家统一销售，并制定了ＧＢ５４６１《食 用 盐 标 准》、ＧＢ２７６０—１９８６《食 品 添 加 剂 使 用 卫 生 标 准》、ＧＢ／Ｔ５００９４２—

１９９６《食盐卫生标准的分析方法》、ＧＢ１４８８０—１９９４《食品营养强化剂使用卫生标准》 等，规定了食 盐 的 感 官 指 标

和理化指标及检验方法。

（１） 感官指标：白色、味咸，无可见的外来杂物，无苦味、涩味，无异臭。

（２） 理化指标：理化指标应符合下表的规定。

项　　目 指　　标

氯化钠（以干基计）／％ ≥９７

水不溶物／％
普通盐 ≤０４

精制盐 ≤０１

硫酸盐（以ＳＯ２－４ 计）／％ ≤２

氟（以Ｆ计）／（ｍｇ／ｋｇ） ≤２５

镁／％ ≤０５

钡（以Ｂａ计）／（ｍｇ／ｋｇ） ≤１５

砷（以Ａｓ计）／（ｍｇ／ｋｇ） ≤０５

铅（以Ｐｂ计）／（ｍｇ／ｋｇ） ≤１

食品添加剂 按ＧＢ２７６０规定

碘化钾、碘酸钾（以碘计）／（ｍｇ／ｋｇ） 按ＧＢ１４８８０规定
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水中的氯化物及其危害
天然水中一般都含有氯化物，主要以钠、钙、 镁 的 盐 类 存 在。 天 然 水 用 漂 白 粉 消 毒 或 加 入 凝 聚 剂 ＡｌＣｌ３ 处 理

时也会带入一定量的氯化物，因此饮用水中常含有一定量的氯。一般要求饮用水中的氯化物含量不 超 过２００ｍｇ／Ｌ。

工业用水含有氯化物对锅炉、管道有腐蚀作用；化工原料用水中含有氯化物会影响产品质量。

实验四十二　酱油中ＮａＣｌ含量的测定（福尔哈德法）

一、技能目标

１掌握福尔哈德法测定酱油中ＮａＣｌ含量的基本原理、方法；

２培养学生理论联系实际的应用能力。
二、实验原理

酱油中含有ＮａＣｌ，其含量一般不能少于１５％，太少起不到调味作用，且容易变质；如

果太多，则味变苦，不鲜，感官指标不佳，影响产品质量。通常，酿造酱油中ＮａＣｌ的含量

为１８％～２０％。
在０１～１ｍｏｌ／Ｌ的 ＨＮＯ３ 介质中，加入过量的 ＡｇＮＯ３ 标准溶液，再加入铁铵矾指示

剂，用ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液返滴定过量的ＡｇＮＯ３，至溶液出现 ［Ｆｅ（ＳＣＮ）］２＋红色指示

终点。反应式为：

Ｃｌ－＋Ａｇ →＋ ＡｇＣｌ↓（白色）

Ａｇ＋＋ＳＣＮ →－ ＡｇＳＣＮ↓（白色）

Ｆｅ３＋＋ＳＣＮ →－ ［Ｆｅ（ＳＣＮ）］２＋（红色）
三、试剂

ＨＮＯ３ 溶液：１６ｍｏｌ／Ｌ （浓）和６ｍｏｌ／Ｌ。

ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液 ［ｃ（ＡｇＮＯ３）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］。
硝基苯或邻苯二甲酸二丁酯。

ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液 ［ｃ（ＮＨ４ＳＣＮ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］。
铁铵矾指示剂（８０ｇ／Ｌ）：称取８ｇ硫酸铁铵，溶解于少许水中，滴加浓硝酸至溶液几乎

无色，用水稀释至１００ｍＬ，装入小试剂瓶中，贴好标签。
四、实验步骤

准确称取酱油样品５００ｇ于小烧杯中，加少量水稀释，定量移入２５０ｍＬ容量瓶中，加

水稀释至刻度，摇匀。准确移取上述试液１０００ｍＬ置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加水５０ｍＬ，加

１５ｍＬ６ｍｏｌ／Ｌ的 ＨＮＯ３ 及２５００ｍＬｃ（ＡｇＮＯ３）＝００２ｍｏｌ／Ｌ的 ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液，再

加５ｍＬ硝基苯 （或邻苯二甲酸二丁酯），用力振荡摇匀。待ＡｇＣｌ沉淀凝聚后，加入铁铵矾

指示剂５ｍＬ，用ｃ（ＮＨ４ＳＣＮ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ的ＮＨ４ＳＣＮ标定滴定溶液滴定至血红色为终点。
记录消耗ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液的体积。平行测定３次。

五、数据记录与处理

酱油中ＮａＣｌ的含量按下式计算：

ｗ（ＮａＣｌ）＝
［ｃ（ＡｇＮＯ３）×Ｖ（ＡｇＮＯ３）－ｃ（ＮＨ４ＳＣＮ）×Ｖ（ＮＨ４ＳＣＮ）］×１０－３×Ｍ（ＮａＣｌ）

５００×１０２５０

×１００％

式中　ｗ（ＮａＣｌ）———ＮａＣｌ的质量分数；

ｃ（ＡｇＮＯ３）———ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

ｃ（ＮＨ４ＳＣＮ）———ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；
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Ｖ（ＡｇＮＯ３）———测定试样时加入ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ（ＮＨ４ＳＣＮ）———测定试样时滴定消耗ＮＨ４ＳＣＮ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＮａＣｌ）———ＮａＣｌ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２％。
六、注意事项

（１）操作过程中应避免阳光直接照射。
（２）酿造酱油国家标准为ＧＢ１８１８６－２０００，其中ＮａＣｌ含量的测定用莫尔法。
（３）返滴定法测定Ｃｌ－时，最好用返滴定法标定ＡｇＮＯ３ 溶液和ＮＨ４ＳＣＮ溶液的浓度，

以减小指示剂误差。
七、思考题

１用福尔哈德法标定ＡｇＮＯ３ 标准溶液和ＮＨ４ＳＣＮ标准溶液的原理是什么？

２用福尔哈德法测定酱油中 ＮａＣｌ含量的 酸 度 条 件 是 什 么？能 否 在 碱 性 溶 液 中 进 行 测

定？为什么？

３用福尔哈德法测定Ｃｌ－时，加入硝基苯或邻苯二甲酸二丁酯有机溶剂的目的是什么？

若测定Ｂｒ－、Ｉ－时是否需要加入硝基苯？硝基苯可以用什么试剂取代？

实验四十三　罐头食品中ＮａＣｌ含量的测定（法扬司法）

一、技能目标

１掌握法扬司法的原理和方法；

２掌握荧光黄指示剂判断滴定终点的方法；

３掌握罐头食品的测定原理和方法；

４培养学生理论联系实际的应用能力。
二、实验原理

为了防腐和贮藏，许多罐头食品在加工中都要放入一定量的食盐。而食盐含量的多少，
对罐头食品的口味品质等有一定的影响。

本实验采用法扬司法测定罐头食品中食盐的含量。反应为：
滴定前 Ａｇ＋＋Ｃｌ →－ ＡｇＣｌ↓

（ＡｇＣｌ）ｎ＋Ｃｌ →－ （ＡｇＣｌ）ｎ·Ｃｌ－

（ＡｇＣｌ）ｎ＋Ａｇ →＋ （ＡｇＣｌ）ｎ·Ａｇ＋

终点时 （ＡｇＣｌ）ｎ·Ａｇ＋＋ＦＩｎ →－ （ＡｇＣｌ）ｎ·Ａｇ＋·ＦＩｎ－

（黄绿色）　　　　 （粉红色）
三、仪器与试剂

组织捣碎机。

ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液 ［ｃ（ＡｇＮＯ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］。

ＮａＯＨ溶液 （０１ｍｏｌ／Ｌ）。
荧光黄指示剂 （０５％）：称取０５ｇ荧光黄溶于乙醇，用乙醇稀释至１００ｍＬ。
淀粉溶液 （１０ｇ／Ｌ）：ｐＨ试纸。
蔬菜类罐头，肉、禽、水产类罐头。
四、实验步骤

１蔬菜类罐头中食盐含量的测定
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（１）取样及试样处理　将蔬菜类罐头打开，全部放入组织捣碎机中打成匀浆后置于烧杯

中。准确称取匀浆２０ｇ，用蒸馏水将试样定量转移至２５０ｍＬ容量瓶中，摇匀后滤入干燥的

烧杯中，用ＮａＯＨ溶液调节ｐＨ＝８。
（２）滴定　用移液管准确移取５０００ｍＬ试样于锥形瓶中，加入５ｍＬ淀粉溶液和少许荧

光黄指示剂，混匀，用 ＡｇＮＯ３ 标 准 滴 定 溶 液 滴 定 至 溶 液 呈 粉 红 色 为 终 点。平 行 测 定２～
３次。

２肉、禽、水产类罐头中食盐含量的测定

（１）取样及试样处理　将此类罐头打开，全部放入组织捣碎机中捣匀。准确称 取 样 品

１０ｇ，置于坩埚中，在水浴锅上干燥至内容物用玻璃棒易压碎为止，用蒸馏水溶解后定量转

移至２５０ｍＬ容量瓶中，摇匀后滤入干燥的烧杯中，用ＮａＯＨ溶液调节ｐＨ＝８。
（２）滴定　用移液管准确移取５０００ｍＬ试样于锥形瓶中，加入５ｍＬ淀粉溶液和少许荧

光黄指示剂，混匀，用 ＡｇＮＯ３ 标 准 滴 定 溶 液 滴 定 至 溶 液 呈 粉 红 色 为 终 点。平 行 测 定２～
３次。

五、数据记录与处理

罐头食品中ＮａＣｌ的含量ｗ（ＮａＣｌ）按下式计算：

ｗ（ＮａＣｌ）＝ｃ
（ＡｇＮＯ３）×Ｖ（ＡｇＮＯ３）×１０－３×Ｍ（ＮａＣｌ）

ｍ样×５０２５０

×１００％

式中　ｃ（ＡｇＮＯ３）———ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＡｇＮＯ３）———ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＮａＣｌ）———ＮａＣｌ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ样———样品的质量，ｇ。

取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２％。

六、注意事项

（１）由于荧光黄指 示 剂 必 须 在ｐＨ 为７～８的 溶 液 中 使 用，所 以 试 样 处 理 后 一 定 要 用

ＮａＯＨ调节ｐＨ＝８，否则影响终点判断。
（２）由于吸附指示剂颜色的变化发生在沉淀表面，因此应尽可能使比表面大些，即沉淀

的颗粒小一些。为此，常在滴定溶液中加入糊精或淀粉作为保护胶体，阻止卤化银沉淀过分

凝聚，尽量保持胶体状态。
（３）操作过程中应避免阳光直接照射。

七、思考题

１试样处理时要注意些什么？

２为什么同是罐头食品，蔬菜类罐头与肉、禽、水产类罐头的称取量不同？取样量是

如何确定的？

实验四十四　碘化钠纯度的测定（法扬司法）

一、技能目标

１掌握法扬司法测定卤化物的基本原理、方法和计算；

２掌握吸附指示剂的作用原理；

３学会以曙红作指示剂判断滴定终点的方法。
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二、实验原理

在醋酸酸 性 溶 液 中，用 ＡｇＮＯ３ 标 准 滴 定 溶 液 滴 定 碘 化 钠，以 曙 红 作 指 示 剂，反 应

式为：
滴定前 Ａｇ＋＋Ｉ →－ ＡｇＩ↓

（ＡｇＩ）ｎ＋Ｉ →－ （ＡｇＩ）ｎ·Ｉ－

（ＡｇＩ）ｎ＋Ａｇ →＋ （ＡｇＩ）ｎ·Ａｇ＋

终点时 （ＡｇＩ）ｎ·Ａｇ＋＋Ｉｎ－
（黄色

→
）

（ＡｇＩ）ｎ·Ａｇ＋·Ｉｎ－
（玫瑰红色）

达到化学计量点时，微过量的Ａｇ＋沉淀的表面，进一步吸附指示剂阴离子使沉淀由黄

色变为玫瑰红色指示滴定终点。
三、试剂

ＡｇＮＯ３ 标准溶液 ［ｃ（ＡｇＮＯ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］。

醋酸溶液 （１ｍｏｌ／Ｌ）。
曙红指示液：２ｇ／Ｌ的７０％乙醇溶液或５ｇ／Ｌ的钠盐水溶液。

ＮａＩ试样。
四、实验步骤

准确称取 ＮａＩ试样０２ｇ，放于锥形瓶中，加５０ｍＬ蒸馏水溶解，加１ｍｏｌ／Ｌ醋酸溶液

１０ｍＬ、曙红指示液２～３滴，用ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液滴定至溶液由黄色变为玫瑰红色即为

终点。记录消耗ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的体积。平行测定３次。
五、数据记录与处理

ｗ（ＮａＩ）＝ｃ
（ＡｇＮＯ３）×Ｖ（ＡｇＮＯ３）×１０－３×Ｍ（ＮａＩ）

ｍ ×１００％

式中　ｗ（ＮａＩ）———碘化钠的质量分数；

ｃ（ＡｇＮＯ３）———ＡｇＮＯ３ 标定滴定溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＡｇＮＯ３）———滴定时消耗ＡｇＮＯ３ 标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＮａＩ）———ＮａＩ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ———ＮａＩ试样的质量，ｇ。
取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大于０２％。
六、注意事项

（１）由于曙红指示剂必须在ｐＨ为３～８的溶液中使用，所以试样溶解后一定要用 ＨＡｃ
调节ｐＨ，否则影响终点判断。

（２）选择指示剂的吸附性要适当，胶体微粒对指示剂的吸附能力应略低于对被测定离子

的吸附能力。
（３）操作过程中应避免阳光直接照射。
七、思考题

１举例说明吸附指示剂的变色原理。

２说明在法扬司法中，选择吸附指示剂的原则。
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第八章　称量分析法

【学习目标】

１掌握试样的溶解方法；

２掌握使沉淀纯净的方法；

３理解沉淀的条件；

４掌握沉淀的处理方法；

５掌握称量分析的计算。

第一节　称量分析基本操作

称量分析法是定量 化 学 分 析 的 方 法 之 一。称 量 分 析 法 不 需 要 基 准 物 质，通 过 沉 淀 和

直接用分析天平称 量 而 得 到 物 质 的 含 量，其 测 定 的 准 确 度 很 高，但 操 作 过 程 繁 琐，时 间

较长。尽管如此，由于称 量 分 析 法 具 有 其 他 方 法 不 可 代 替 的 特 点，目 前 仲 裁 分 析 中 仍 然

经常使用。
称量分析法主要有三种方法：①挥发法 （汽化法），如水分的测定、蒸发和灼烧残留物

的测定；②电解法；③沉淀 （称量）法，即将待测组分生成沉淀，经处理后称其质量计算结

果。其中沉淀法应用较多，本节介绍的主要是沉淀称量法的基本操作，包括试样的溶解、沉

淀、过滤、洗涤、烘干 和 灼 烧，最 后 称 量 等。任 何 一 步 骤 操 作 失 误，都 会 影 响 最 终 分 析

结果。
一、试样的溶解

将称量好的试样放入洁净的烧杯中。根据试样的性质选择用水、酸或其他溶剂溶解。溶

解时，若无气体产生，将玻璃棒下端紧靠杯壁，沿玻璃棒缓缓倾入溶剂，盖上表面皿，轻轻

摇动烧杯使试样溶解。若试样溶解时有气体产生，则应先加少量水使试样润湿，然后盖好表

面皿，从烧杯嘴和表面皿的间隙处滴加溶剂，轻轻摇动。试样溶解后，用洗瓶吹洗表面皿的

凸面，流下来的水应沿杯壁流入烧杯中，并吹洗烧杯内壁。
若需加热促使试 样 溶 解，则 应 盖 好 表 面 皿，注 意 温 度 不 要 太 高，以 免 暴 沸 使 试 样 分

解或试液溅失。若试 祥 溶 解 后 必 须 加 热 蒸 发，可 在 烧 杯 边 沿 架 上 一 个 玻 璃 三 角，再 放 表

面皿。
二、沉淀

应根据沉淀的性质采取不同的操作方法。

１晶形沉淀

加沉淀剂时，左手拿滴管滴加沉淀剂溶液，滴管口要接近液面，以免溶液溅出；滴加速

度要慢。与此同时，右手持玻璃棒充分搅拌，但要注意切勿使玻璃棒碰撞烧杯内壁 或 烧 杯

底，以免沉淀黏附在烧杯上。如果在热溶液中进行沉淀，可在水浴或电热板上进行。沉淀完

毕，应检查沉淀是否完全。检查的方法是：将溶液静置，待沉淀下沉后，再加入１～２滴沉



淀剂，如果上层清液中不出现浑浊，表示已沉淀完全；若有浑浊出现，说明沉淀尚未完全，
须继续滴加沉淀剂，直到沉淀完全为止。然后盖上表面皿，放置过夜或在水浴上加热１ｈ左

右，使沉淀陈化。

２无定形沉淀

沉淀时，应当在较浓的溶液中，在充分搅拌下，较快地 加 入 较 浓 的 沉 淀 剂。沉 淀 完 全

后，立即用热水稀释，以减少杂质的吸附。待沉淀下沉后，检查沉淀是否完全，不必陈化，
即可进行过滤和洗涤。

三、过滤和洗涤

过滤是使沉淀从溶液中分离出来；洗涤沉淀是为了除去混杂在沉淀中的母液和吸附在沉

淀表面上的杂质。要根据沉淀的性质选用滤纸，并且要按漏斗的规格折叠滤纸。

１滤纸和漏斗的选择

首先应根据沉淀的形状选择适当大小和致密程度的滤纸。如细晶形沉淀应选直 径 较 小

（７～９ｃｍ）、致密的慢速滤纸；疏松的无定形沉淀，体积庞大，难于洗涤，可选用直径较大

（９～１１ｃｍ）、疏松的快速滤纸。常见国产定量滤纸的类型及规格见表８１。

表８１　定量滤纸规格

项　 目
规　格

快速 中速 慢速

质量／（ｇ／ｍ２） ８０±４０

分离性能（沉淀物） 氢氧化铁 碳酸锌 硫酸钡

过滤速度／（ｓ／１００ｍＬ） ６０～１００ １００～１６０ １６０～２００

湿耐破度（水柱）／ｍｍ ≥１２０ ≥１４０ ≥１６０

灰分／％ ≤００１ ≤００１ ≤００１

颜色标志 白色 蓝色 红色

适用范围
　粗晶形及无 定 形 沉 淀，如

氢氧化铁、氢氧化铝

　中等粒度沉 淀，如 大 部 分

硫化物、磷酸铵镁
　细粒状沉淀，如硫酸钡

圆形滤纸直径／ｍｍ ５５、７０、９０、１１０、１２５、１８０、２３０、２７０

称量分析使用的漏斗是长颈漏斗，其规格如图８１所示，漏斗锥体角度为６０°，颈的直

径通常为３～５ｍｍ，颈长１５～２０ｃｍ。滤纸放入漏斗后，其边缘应比漏斗低０５～１ｃｍ。将沉

淀转移至滤纸上后，沉淀高度应相当于滤纸高度的１／３～１／２。

２折叠安放滤纸和做水柱

折叠滤纸一般采用四折法。先将滤纸对折并按紧一半，如图８２（ａ）所示，然后再对折，
但不要按紧。把滤纸圆锥体放入干燥漏斗中，滤纸的大小应低于漏斗边缘１ｃｍ左右，若高

于漏斗边缘，可剪掉一圈。观察折好的滤纸是否能与漏斗内壁紧密贴合，若不贴合，对折部

分可适当错开改变滤纸折叠角度，打开后使顶角形成稍大于６０°的圆锥体，直至与漏斗能紧

密贴合时把第二次的折边折紧。取出滤纸圆锥体，将半边为三层滤纸的外层折角撕下一角，
如图８２（ｂ）所示，这样可以使内层滤纸能紧密地贴在漏斗壁上。

撕下来的滤纸角放在表面皿上，留作擦拭烧杯及玻璃棒上残留的沉淀用。
将折叠好的滤纸如图８２（ｃ）所示放入漏斗，三层的一面在漏斗颈的斜口短侧。用食指

按紧三层的一边，然后用洗瓶吹入少量水润湿滤纸，轻压滤纸赶去气泡，使滤纸紧贴于漏斗
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壁上，再加水至滤纸边缘，让水流出。此时漏斗颈内应全部充满 水，且 无 气 泡，即 形 成 水

柱。若不能形成水柱，可用手指堵住漏斗颈下口，稍掀起滤纸的一边，用洗瓶向滤纸和漏斗

的空隙处加水，使漏斗颈及滤纸锥体内外充满水，用食指将滤纸拉紧，放开堵住出 口 的 手

指，此时应可形成水柱。由于水柱的重力可起抽滤作用，从而加快过滤速度。

图８１　长颈漏斗规格 图８２　滤纸的折叠

　　将做好水柱的漏斗放在漏斗架上，用一洁净的烧杯承接滤液，漏斗颈出口长的一侧贴于

烧杯壁。漏斗位置的高低，以过滤过程中漏斗颈的出口不接触滤液为准。

３倾泻法过滤和初步洗涤

一手拿起烧杯置于漏斗上方，一手轻轻从烧杯中取出玻璃棒，勿使沉淀搅起，将玻璃棒

下端轻触一下烧杯内壁使悬挂的液滴流回烧杯中。将玻璃棒直立，下端接近三层滤纸的一

边，但不要触及滤纸。将烧杯嘴与玻璃棒贴紧，慢慢倾斜烧杯 （勿使沉淀搅动）将上层清液

沿玻璃棒倾入漏斗，如图８３所示，漏斗中的液面不要超过滤纸高度的２／３。暂停倾注时，
将烧杯沿玻璃棒向上提起少许，同时缓缓扶正烧杯，使残留在烧杯嘴的液体流回烧杯中。待

玻璃棒上的溶液流完后，将玻璃棒放回烧杯中，注意不要靠在烧杯嘴处。如此重复直至将上

层清液几近倾完为止。
当上层清液倾注完以后，即可进行初步洗涤。洗涤时，每次用１０～２０ｍＬ洗涤液冲洗烧

杯内壁，充分搅拌后静置。待沉淀沉降后，按上法倾注过滤。如此洗涤沉淀数次。洗涤的次

数视沉淀的性质而定。一般晶形沉淀洗３～４次，无定形沉淀洗５～６次。每次应尽可能把洗

涤液倾尽，再 加 下 次 洗 涤 液。随 时 察 看 滤 液 是 否 透 明 不 含 沉 淀，否 则 应 重 新 过 滤 或 重 做

实验。

４转移沉淀

沉淀用倾泻法洗涤几次以后，将沉淀定量地转移到滤纸上。转移沉淀时，在烧杯中加入

１０～１５ｍＬ洗涤液，搅起沉淀，小心地将悬浊液顺着玻璃棒倾入漏斗中。这样重复３～４次，
即可将大部分沉淀转移到滤纸上。注意：如果失落一滴悬浊液，整个分析作废。烧杯中留下

的极少量沉淀可按图８４所示方法转移。将玻璃棒横放在烧杯口上，玻璃棒下端比烧杯口长

出２～３ｃｍ，左手食指按住玻璃棒，大拇指在前，其余手指在后，拿起烧杯，放在漏斗上方。
倾斜烧杯使玻璃棒仍指向三层滤纸的一边，用洗瓶或滴管冲洗烧杯内壁上附着的沉淀，使之

全部转移到漏斗中。最后用折叠滤纸时撕下来的滤纸角先擦净玻璃棒上的沉淀，再放入烧杯

中，用玻璃棒压住滤纸角擦拭杯壁。擦拭后的滤纸角，用玻璃棒拨入漏斗中。用洗涤液再冲

洗烧杯将残存的沉淀全部转入漏斗中。仔细检查烧杯内壁、玻璃棒及表面皿是否干净，直至

沉淀转移完全为止。
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５洗涤沉淀

沉淀全部转移后，继续用洗涤液洗涤沉淀和滤纸，以除去沉淀表面吸附的杂质和残留的

母液。用洗瓶或滴管，由滤纸边缘稍下一些的地方螺旋向下冲洗沉淀，如图８５所示，至洗

涤液充满滤纸锥体的一半，此时沉淀已被冲洗集中于滤纸锥体尖端。待每次洗涤液流尽后，
再进行第二次洗涤。三层滤纸的一边不易洗净，应注意多冲洗几次。洗涤数次后，检查沉淀

是否洗净，直至洗净为止。

图８３　倾泻法过滤 图８４　转移沉淀 图８５　洗涤沉淀

四、烘干和灼烧

１坩埚的恒重

将坩埚用热的１∶４盐 酸 浸 泡１０ｍｉｎ以 上，洗 净 烘 干 后 用 氯 化 铁 （也 可 用 含Ｆｅ３＋ 或

Ｃｏ２＋的蓝墨水）在坩埚外壁及盖上编号，然后在高温炉口预热一下，于规定温度下在炉中

灼烧 （一般３０～４０ｍｉｎ）。从高温炉中取出坩埚时，用预热过的坩埚钳移至炉口稍冷却，将

坩埚从炉中取出放在洁净瓷板 （或石棉板）上，冷却到红热消退不感到烤手时，再把它放入

干燥器中，送至天平室，冷却１５～２０ｍｉｎ，至与天平室温度相同，取出快速准确称量。在干

燥器中冷却的初期，干燥器盖不要盖紧，留一小缝，待干燥器内无热气流逸出时再 盖 紧 盖

子，或推动干燥器盖打开几次调节气压，以防干燥器内气温升高而冲开干燥器盖；同时也防

止坩埚冷却后，干燥器内压力降低致使推动打开干燥器盖比较困难。
第二次在相 同 温 度 下 灼 烧１５～２０ｍｉｎ，冷 却 称 量，前 后 两 次 称 量 的 质 量 之 差 不 大 于

０２ｍｇ，即可认为坩埚已达恒重。
灼烧空坩埚的温度必须与灼烧沉淀的温度相同。

２沉淀的包裹

若是晶形沉淀，用下端细而圆的玻璃棒从滤纸的三层处小心地将滤纸从漏斗壁拨开，用

洗净的手从滤纸三层处的外层把滤 纸 和 沉 淀 取 出，按 图８６所 示 方 法 包 裹 沉 淀。沉 淀 包 好

后，将滤纸层数较多的部分向上，放入质量已恒定的空坩埚中。
若是无定形沉淀，沉淀体积较大，可用扁头玻璃棒把滤纸的边缘挑起，向中间折叠，将

沉淀全部盖住，如图８７所示。然后小心取出，倒转过来尖头向上或三层滤纸部分向上，放

入质量已恒定的空坩埚中。

３烘干

烘干的目的是除去沉淀中的水分，以免在灼烧沉淀时因受热不均而使坩埚破裂。
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图８６　晶形沉淀的包裹 图８７　无定形沉淀的包裹

　　将放有沉淀的坩埚斜放在泥三角上，其底部抵在泥三角的一个边上，把坩埚盖斜倚在坩

埚口的中上部，如图８８所示。为使滤纸和沉淀迅速干燥，应该采用反射焰，即将煤气灯的

火焰放在图８９（ａ）处，利用热空气流把滤纸和沉淀烘干。

图８８　坩埚侧放在泥三角上 图８９　烘干与炭化

　　４炭化和灰化

滤纸和沉淀烘干后，将煤气灯的火焰移至图８９（ｂ）处，加热使滤纸炭化。炭化时，如

果滤纸着火，可将坩埚盖盖上，让火焰熄灭 （绝对不许用嘴吹 灭！）。滤 纸 炭 化 后，增 大 火

焰，继续加热直至全部灰化不再呈黑色为止，可用坩埚钳转动坩埚使其灰化完全。

当在电炉上进行烘干、炭化和灰化时，将带有沉淀的坩埚直立放在电炉上，坩埚盖掩盖

一半，加热温度不要太高，使沉淀和滤纸慢慢干燥和炭化。滤纸炭化后，升高温度使其灰化

完全。

５灼烧

沉淀和滤纸灰化后，将坩埚移至高温炉中 （根据沉淀性质调节适当温度），斜盖上坩埚

盖，但留有空隙。在与灼烧空坩埚时相同温度下灼烧４０～５０ｍｉｎ，与空坩埚灼烧操作相同，

取出，冷却至室温称量。然后进行第二次、第三次灼烧，直至坩埚和沉淀恒重为止。一般第

二次以后的灼烧２０ｍｉｎ即可。

某些沉淀在烘干时就可得到一定组成，此时就无须再灼烧，而热稳定性差的沉淀也不宜

灼烧，这时，可用微孔玻璃坩埚烘干至恒重即可。微孔玻璃坩埚放入烘箱中烘干时，应将它

放在表面皿上 进 行。根 据 沉 淀 性 质 确 定 干 燥 温 度。一 般 第 一 次 烘 干 约２ｈ，第 二 次 烘 干 为

４５ｍｉｎ至１ｈ。如此重复烘干，称量，直至恒重为止。
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五、冷却和称量

冷却和称量的操作与空坩埚相同。第一次称量后，继续灼烧一定时间，冷却后再称量，
直至质量恒定为止。放干燥器内冷却的条件与时间应尽量一致，这样才容易达到质量恒定。

称量带沉淀的微孔玻璃坩埚的方法与上面叙述方法相同。
干燥器是具有磨口盖子的厚质玻璃器皿，如图８１０所示，用来进行干燥或保存干燥物

品。干燥器内放置一块有圆孔的瓷板，瓷板上层放置干燥物品，下层放干燥剂。常用的干燥

剂有变色硅胶和无水氯化钙。当蓝色硅胶变成红色 （钴盐水合物颜色）时，应将其烘干重复

使用；若使用无水氯化钙，则吸潮后需更换。干燥剂装至瓷板下层的一半即可。为避免干燥

器壁沾污，应筛除粉尘，借助纸筒送入底部，如图８１０（ａ）所示。

图８１０　干燥器的操作

干燥器的磨口边沿及盖沿，应涂敷一薄层凡士林使之密合。打开干燥器时，用左手按住

干燥器的下部，右手拿住盖子上的圆顶，向左前方平推打开器盖，如图８１０（ｂ）所示。取

下的盖子应仍拿在右手中，用左手取放干燥物品，及时盖好干燥器盖。必要时，可将干燥器

盖里朝上、圆顶朝下，放在台上。盖时也应拿住圆顶部分，平推盖好。
搬动干燥器时，两手大拇指压紧干燥器盖，其他手指托住下沿，如图８１０（ｃ）所示。禁

止用一只手抱干燥器走动，以防盖子滑落打碎。
干燥器内的空气并非绝对干燥，灼烧后的坩埚和沉淀不宜在干燥器内放置过久，应严格

控制时间，及时进行称量。

阅读材料

沉淀与放射性元素钋和镭的发现
玛 丽·斯克洛多芙斯卡１８６７年１１月７日出生沙俄统治下的华沙，当时波兰已经亡国１００多年了。她少年时就

有强烈的爱国思想，青年时代又爱上了科学，决心要 以 科 学 振 兴 祖 国，为 波 兰 争 光。她 于１８９１年 来 到 巴 黎 求 学，

先后以优异的成绩获得数学和物理学硕士学位，１８９５年与已是物 理 学 教 授 的 居 里 结 婚，结 成 了 一 对 后 来 非 常 著 名

的科学伴侣。

从１８９８年６月起，居里夫妇共同探索沥青铀矿中的新的放射性元素，他们把这种 矿 石 分 解 后，用 系 统 的 化 学

分析程序把其中的各种元素按组一组一组逐步分开。每 经 过 一 步 分 离，就 测 定 两 部 分 的 放 射 线，根 据 溶 液 和 沉 淀

有无放射性或放射性 的 大 小 来 确 定 新 元 素 在 哪 一 部 分 中。 最 后 他 们 发 现 在 沥 青 铀 矿 中 有 两 种 新 的 放 射 性 元 素。

１８９８年７月他们根据放射性证实了一种新放射性元素的存在，当 时 他 们 还 只 是 得 到 了 一 点 点 富 集 了 这 种 新 元 素 的

硫化铋，它的放射性远比金属铀的放射性大得多。玛丽为 这 个 新 元 素 命 名 为 “Ｐｏｌｏｎｉｕｍ”（钋），这 是 为 了 纪 念 她

的祖国波兰。
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五 个 月 后 ， 居 里 夫 妇 又 根 据 放 射 性 发 现 了 另 一 种 新 的 放 射 性 元 素 ， 它 已 富 集 在 氯 化 钡 结 晶 里 。 这 种 混 有

新 元 素 的 晶 体 比 金 属 铀 的 放 射 性 竟 大９００倍 。 居 里 夫 妇 给 该 元 素 命 名 为 “Ｒａｄｉｕｍ”（ 镭 ）， 意 思 是 “ 赋 予 放 射

性 的 物 质”。 钋 富 集 在 硫 化 铋 沉 淀 中 ， 镭 富 集 在 氯 化 钡 晶 体 中 ， 这 说 明 它 们 的 化 学 性 质 分 别 很 像 铋 和 钡 ， 而 与

铀 相 差 很 远 。 但 是 ， 这 时 居 里 夫 妇 还 没 有 得 到 一 点 点 纯 的 镭 或 钋 的 化 合 物 。 于 是 他 们 便 从 奥 地 利 处 理 沥 青 铀

矿 的 国 营 矿 场 买 到 了 便 宜 的 废 矿 渣 。 从１８９９年 到１９０２年 底 ， 居 里 夫 妇 在 物 理 学 校 的 破 烂 工 棚 里 艰 苦 地 工 作

了４５个 月 ， 一 公 斤 一 公 斤 地 处 理 了 两 吨 废 矿 渣 。 经 过 几 百 万 次 的 溶 解 、 沉 淀 和 结 晶 等 提 炼 工 作 ， 终 于 得 到 仅

仅１００ｍｇ的 光 谱 纯 氯 化 镭 。 它 的 放 射 性 强 大 得 令 人 吃 惊 ， 竟 是 铀 盐 的２００万 倍 ！ 把 它 放 在 玻 璃 瓶 里 ， 玻 璃 瓶

就 放 出 紫 色 的 荧 光 ， 它 也 能 使 金 刚 石 、 红 宝 石 、 萤 石 、 硫 化 锌 、 铂 氰 化 钡 等 发 出 磷 光 。 他 们 对 镭 的 原 子 量 进

行 了 初 步 测 定 ， 大 约 是２２５， 从 而 确 定 了 镭 在 周 期 表 中 处 于ⅡＡ族 钡 的 下 面 。１９０３年６月２５日 ，３６岁 的 玛

丽 · 居 里 夫 人 在 巴 黎 大 学 通 过 了 博 士 论 文 答 辩 ， 论 文 题 目 是 《 放 射 性 物 质 的 研 究 》； 同 年１１月 ， 英 国 皇 家 学

会 授 予 居 里 夫 妇 戴 维 金 质 奖 章 ；１２月１０日 ， 居 里 夫 妇 和 贝 克 勒 一 道 荣 获 这 一 年 的 诺 贝 尔 物 理 学 奖 ， 分 享

奖 金 。

全世界只有为数极少的几位科学 家 两 次 获 得 诺 贝 尔 奖，居 里 夫 人 是 其 中 唯 一 的 女 科 学 家。１９３４年７月４日，

居里夫人在长期患恶性贫血白血病后与世长辞。医生的证明是：“夺 去 居 里 夫 人 生 命 的 真 正 罪 人 是 镭”。她 把 自 己

的一生献给了科学事业。

练习题
一、选择题

１用烘干法测定煤中水分的含量属于称量分析法的是 （　　）。

Ａ沉淀法　　　　　Ｂ汽化法　　
Ｃ电解法　　　　　Ｄ萃取法

２沉淀称量分析中，依据沉淀性质，由 （　　）计算试样的称样量。

Ａ沉淀的质量　　　　　Ｂ沉淀的重量

Ｃ沉淀灼烧后的质量　　Ｄ沉淀剂的用量

３若沉淀中杂质含量太高，则应采用 （　　）措施使沉淀纯净。

Ａ再沉淀　　　　　Ｂ提高沉淀体系温度

Ｃ延长陈化时间　　Ｄ减小沉淀的比表面积

４只需烘干就可称量的沉淀，选用 （　　）过滤。

Ａ定性滤纸　　　Ｂ定量滤纸

Ｃ无灰滤纸　　 Ｄ玻璃砂芯坩埚或漏斗

５在称量分析中能使沉淀溶解度减小的因素是 （　　）。

Ａ酸效应　　　　Ｂ盐效应　　

Ｃ同离子效应　　Ｄ生成配合物

６已知ＢａＳＯ４ 的溶度积Ｋｓｐ＝１１×１０－１６，将０１ｍｏｌ／Ｌ的ＢａＣｌ２ 溶液和００１ｍｏｌ／Ｌ的 Ｈ２ＳＯ４ 溶液等

体积混合，则溶液 （　　）。

　 Ａ无沉淀析出　　　　　Ｂ有沉淀析出

　Ｃ析出沉淀后又溶解　　Ｄ不一定

７在称量分析中，为了生成结晶晶粒比较大的晶形沉淀，其操作要领可以归纳为 （　　）。

Ａ热、稀、搅、慢、陈　　Ｂ冷、浓、快

Ｃ 浓、热、快　　 Ｄ稀、冷、慢

８称量分析对称量形式的要求是 （　　）。

Ａ颗粒要粗大　　Ｂ相对分子质量要小

Ｃ表面积要大　　Ｄ组成要与化学式完全符合

９下列选项中，有利于形成晶形沉淀的是 （　　）。
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Ａ沉淀应在较浓的热溶液中进行　　　Ｂ沉淀过程应保持较低的过饱和度

Ｃ沉淀时应加入适量的电解质 Ｄ沉淀后加入热水稀释

１０下面有关称量分析法的叙述不正确的是 （　　）。

Ａ称量分析是定量分析方法之一

Ｂ称量分析法不需要基准物作比较

Ｃ称量分析法一般准确度较高

Ｄ操作简单，适用于常量组分和微量组分的测定

二、判断题

１沉淀的转化对于相同类型的沉淀通常是由溶度积较大的转化为溶度积较小的过程。（　　）

２从高温电炉里取出灼烧后的坩埚，应立即放入干燥器中予以冷却。（　　）

３在称量分析中，“恒重”的定义是前后两次称量的质量之差不超过０２ｍｇ。（　　）

４为使沉淀溶解损失减小到允许范围，可通过加入适当过量的沉淀剂来达到这一目的。（　　）

第二节　称量分析实验

实验四十五　氯化钡中结晶水含量的测定

一、技能目标

１掌握汽化法测定结晶水的方法；

２学会正确使用电热干燥箱；

３掌握烘除结晶水至质量恒定的概念及操作方法。
二、实验原理

结晶水是物质结构内部所含的水，加热到一定温度即可失去。

氯化钡 （ＢａＣｌ２·２Ｈ２Ｏ）的结晶水在１２０～１２５℃可汽化失去。因此，称取一定质量的

氯化钡，在该温度下加热到质量不再改变时，试样所减轻的质量就是结晶水的质量。
三、仪器与试剂

低型称量瓶；干燥器；电热干燥箱。
氯化钡。
四、实验步骤

１取洗净的低型 称 量 瓶 两 个，将 瓶 盖 横 立 在 瓶 口 上，置 于 干 燥 箱 中 于１２５℃烘 干１ｈ。
取出，放入干燥器中，盖上 瓶 盖 （先 不 要 盖 严，以 防 冷 却 后 不 易 打 开），冷 却 至 室 温 （约

２０ｍｉｎ），称量。再烘一次，冷却，称量。重复进行直至质量恒定，即两次称量之 差 不 超 过

０２ｍｇ。

２将氯化钡 （ＢａＣｌ２·２Ｈ２Ｏ）试样１ｇ放入称量瓶中，盖上瓶盖，准确称量。然后将瓶

盖横立在瓶口上，于１２５℃烘干２ｈ，放入干燥器中冷却至室温，称量。再烘１ｈ，冷却，称

量。重复烘干和称量，直至质量恒定。平行测定两次。
五、数据记录与处理

氯化钡中结晶水的含量按下式计算：

ｗ（Ｈ２Ｏ）＝
ｍ１－ｍ２
ｍ ×１００％

式中　ｗ（Ｈ２Ｏ）———氯化钡中结晶水的含量；
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ｍ１———试样和称量瓶烘干前的质量，ｇ；

ｍ２———试样和称量瓶烘干后的质量，ｇ；

ｍ———试样的质量，ｇ。
六、注意事项

（１）空称量瓶的恒重与试样烘干的恒重是实验成败的关键。
（２）温度不要高于１２５℃，否则ＢａＣｌ２ 可能有部分挥发。
（３）在热的情况下，称量瓶盖子不要盖严，以免冷却后盖子不易打开。
（４）加热时间不能少于１ｈ。
七、思考题

１空称量瓶为什 么 要 先 烘 干 至 质 量 恒 定？若 没 有 烘 干 至 恒 重，对 测 定 结 果 有 何 影 响？

加热温度为何要与烘除结晶水的温度相同？

２称量分析中 “质量恒定”的意义是什么？如何进行恒重操作？

３是否可以加长烘干时间，来代替烘干至质量恒定？

实验四十六　氯化钡含量的测定

一、技能目标

１掌握称量分析沉淀法测定氯化钡含量的原理和方法；

２掌握晶形沉淀的沉淀条件；

３掌握沉淀、过滤、洗涤、烘干、灰化和灼烧等称量分析的基本操作技术；

４学会正确使用高温炉。
二、实验原理

Ｂａ２＋以形成ＢａＳＯ４ 的溶解度为最小 （Ｋｓｐ＝１１×１０－１０），组成与化学式符合，性质稳

定，能满足称 量 分 析 对 沉 淀 式 及 称 量 式 的 要 求。因 此，以 称 量 分 析 沉 淀 法 测 定 Ｂａ２＋ 或

ＳＯ２－４ ，都是采用ＢａＳＯ４ 称量法。

Ｂａ２＋＋ＳＯ２－ →４ ＢａＳＯ４↓
三、仪器与试剂

称量瓶，烧杯，玻璃棒，表面皿，量筒，滴管，洗瓶，长颈漏斗，瓷坩埚，干燥器，定

量滤纸 （慢速），漏斗架，坩埚钳，煤气灯 （或电炉），高温炉。

ＨＣｌ溶液 （２ｍｏｌ／Ｌ）：量取１７０ｍＬ浓 ＨＣｌ，稀释至１０００ｍＬ。

Ｈ２ＳＯ４ 溶液 ［ｃ（Ｈ２ＳＯ４）＝１ｍｏｌ／Ｌ］：量 取５６ｍＬ浓 Ｈ２ＳＯ４，缓 缓 注 入７００ｍＬ水 中，
冷却，稀释至１０００ｍＬ。

ＨＮＯ３ 溶液 （２ｍｏｌ／Ｌ）：量取１５４ｍＬ浓 ＨＮＯ３，稀释至１０００ｍＬ。

ＡｇＮＯ３ 溶液 （０１ｍｏｌ／Ｌ）：称取１７ｇＡｇＮＯ３，溶于水后稀释至１０００ｍＬ。

ＮＨ４ＮＯ３ 溶液 （１％）：称取１ｇＮＨ４ＮＯ３，溶于９９ｍＬ水中。
四、实验步骤

１空坩埚的准备

取两个洁净干燥的瓷坩埚，编好号，于８００～８５０℃高温炉中灼烧３０～４５ｍｉｎ，稍冷后置

于干燥器中冷却至室温，称量。第二次灼烧１５～２０ｍｉｎ，冷却，称量。直至质量恒定。保存

于干燥器中备用。

２氯化钡含量的测定
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（１）试样的称取和溶解　准确称取氯化钡试样０４～０６ｇ两份，分别置于２５０ｍＬ烧杯

中，各加１００ｍＬ水溶解。
（２）沉淀和陈化　在盛有试样溶液的烧杯中，各加入２ｍｏｌ／ＬＨＣｌ溶液３～５ｍＬ，盖上

表面皿，加热近沸 （勿使溶液沸腾，以免液体飞溅）。未溶的试样应全部溶解。
另取 Ｈ２ＳＯ４ 溶液４ｍＬ两份，分别置于两个１００ｍＬ烧杯中，各加３０ｍＬ水，加热近沸。
将盛有试样热溶液的烧杯放在桌上，用洗瓶冲洗表面皿凸面，洗液一并流入烧杯中。趁

热，在不断搅拌下，用胶帽滴管将Ｈ２ＳＯ４ 热溶液以每秒２～３滴的速度加到试样溶液中，直

至剩余几滴 Ｈ２ＳＯ４ 溶液为止。搅拌时玻璃棒不要碰烧杯底和内壁，以免划损烧杯，且使沉

淀黏附在烧 杯 壁 上。用 洗 瓶 冲 洗 玻 璃 棒 和 烧 杯 上 部 边 缘，把 附 着 在 上 面 的 沉 淀 微 粒 冲 入

烧杯。
待沉淀沉降后，用滴管取剩余的稀 Ｈ２ＳＯ４ 溶液１～２滴沿烧杯壁注入已澄清的试液中，

检验沉淀是否完全。如果上层清液不出现浑 浊，则 表 明Ｂａ２＋ 已 沉 淀 完 全；若 有 浑 浊 现 象，
则应继续滴加稀 Ｈ２ＳＯ４ 溶液，直至沉淀完全为止。

将玻璃棒移靠于烧杯口，盖上表面皿，放置过夜进行陈化，放置时间不少于１２ｈ；或者

将烧杯置于水浴上，加热１ｈ，并不时搅拌，以进行陈化。
（３）沉淀的过滤和洗涤　取慢速定量滤纸两张，折叠好分别放在两个长颈漏斗中并做好

水柱。将漏斗放在漏斗架上，漏斗下面放一洁净的４００ｍＬ烧杯接收滤液，漏斗颈斜边长的

一侧贴靠烧杯壁。
先将沉淀上面的清液用倾泻法倾入滤纸锥体，再取 Ｈ２ＳＯ４ 溶液４ｍＬ稀释至２００ｍＬ作

洗涤液，每次用１５～２０ｍＬ，仍用倾泻法在烧杯中洗涤沉淀３～４次。然后将沉淀定量地转

移到滤纸上。开始转移时注意是否有沉淀穿过滤纸进入接收滤液的烧杯中。若有穿透现象，
应将下面滤液重新过滤，或重做实验。

继续用 Ｈ２ＳＯ４ 洗涤液洗涤沉淀，并使沉淀集中在滤纸锥体的底部，直至洗涤到滤出液

不含Ｃｌ－为止。检验有无Ｃｌ－的方法是：用表面皿收集几滴滤液，加１滴稀 ＨＮＯ３，以Ａｇ
ＮＯ３ 溶液检验，若无白色浑浊产生，表示Ｃｌ－已洗净。再用１％的ＮＨ４ＮＯ３ 溶液洗涤１～２
次，以除去残留的 Ｈ２ＳＯ４。

（４）沉淀的灼烧和称量　将洗涤干净的沉淀连同滤纸取出，折成小包，放入已灼烧至质

量恒定的坩埚中，在煤气灯或电炉上进行干燥、炭化和灰化。然后将坩埚 送 入 高 温 炉，于

８００～８５０℃灼烧３０ｍｉｎ，取出稍冷，放 入 干 燥 器 内 冷 却 至 室 温 （约２０ｍｉｎ），称 量。再 灼 烧

１５ｍｉｎ，冷却，称量。反复操作直至质量恒定。
五、数据记录与处理

试样中氯化钡的含量按下式计算：

ｗ（ＢａＣｌ２·２Ｈ２Ｏ）＝
（ｍ２－ｍ１）Ｆ

ｍ ×１００％

Ｆ＝Ｍ
（ＢａＣｌ２·２Ｈ２Ｏ）
Ｍ（ＢａＳＯ４）

式中　ｗ（ＢａＣｌ２·２Ｈ２Ｏ）———氯化钡的含量；

ｍ２———坩埚和沉淀灼烧至恒重后的质量，ｇ；

ｍ１———空坩埚的质量，ｇ；

ｍ———试样的质量，ｇ；
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Ｆ———换算因子；

Ｍ（ＢａＣｌ２·２Ｈ２Ｏ）———ＢａＣｌ２·２Ｈ２Ｏ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

Ｍ（ＢａＳＯ４）———ＢａＳＯ４ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。
六、注意事项

（１）氯化钡是剧毒品！不可直接接触皮肤和衣服！

（２）安全使用电炉、煤气灯、马弗炉，防止高温灼伤。
七、思考题

１晶形沉淀的沉淀条件是什么？

２在试液中加沉淀剂稀 Ｈ２ＳＯ４ 前，为什么要加２ｍｏｌ／Ｌ的 ＨＣｌ溶液少许？

３为什么要在热溶液中沉淀ＢａＳＯ４，而要在冷却后过滤？沉淀后为什么要陈化？

４洗涤ＢａＳＯ４ 沉淀时，为什么先用极稀的 Ｈ２ＳＯ４ 溶液，最后要用１％的 ＮＨ４ＮＯ３ 溶

液洗涤？若不用１％的ＮＨ４ＮＯ３ 溶液洗，会有什么影响？

５洗涤ＢａＳＯ４ 沉淀，为什么以检查Ｃｌ－作为洗涤干净的标志？

６沉淀灼烧温度超过９５０℃，会有什么结果？

７若将前一个实验中烘除结晶水的氯化钡作为试样，应称取多少克？

阅读材料

氯化钡相关知识简介
（１） 物化性质　相对分子质量２４４２７，无 色 有 光 泽 的 单 斜 晶 体。 相 对 密 度３０９７。 溶 于 水， 微 溶 于 盐 酸、 硝

酸，极微溶于醇。温度高于１１３℃时失去两分子水。水溶液有苦味。有毒！

（２） 质量标准　国家标准 ＧＢ／Ｔ１６１７—８９。

（３） 制法　可用碳酸钡与盐酸混合制得。

（４） 用途　可作分析试剂、脱水剂，制钡盐，以 及 用 于 电 子、 仪 表、 冶 金、 净 水、 鞣 革、 颜 料、 纺 织、 陶 瓷

等工业，也用于制造其他钡盐及金属热处理等。

（５） 毒性　氯化钡是剧毒品，可引起大脑及软脑膜 的 炎 症。中 毒 时 毛 细 血 管 通 透 性 升 高，同 时 伴 有 出 血 及 水

肿；抑制骨髓并引起肝脏疾患、脾硬化。经口中毒引起胃痛、恶心、呕吐、腹泻、血 压 升 高、脉 搏 坚 实 而 无 规 律、

呼吸困难等。食入０２～０５ｇ可引起 中 毒，致 死 剂 量 为０８～０９ｇ。如 发 现 中 毒， 速 服 硫 酸 镁 或 硫 酸 钠， 采 取 洗

胃、灌肠、催吐等措施。美国规定最高容许浓度为０５ｍｇ／ｍ３。生 产 过 程 中 要 注 意 防 尘 和 除 尘。工 作 时 应 戴 口 罩、

手套，穿工作服，以保护皮肤和呼吸器官。

（６） 包装贮运　包装上应有明显的“有毒品” 标志。属无机有毒品，危规编号８３００４。应贮存在通风、干 燥 的

库房中。注意包装完整，严防受潮。不 可 与 食 用 原 料 共 贮 混 运。 搬 运 人 员 应 穿 工 作 服， 戴 口 罩 和 手 套 以 防 中 毒。

失火时，可用水和沙土及各种灭火器扑救。

实验四十七　面粉中灰分含量的测定

一、技能目标

１掌握面粉中灰分含量测定的原理和方法；

２掌握直接灰化法测定灰分的原理及操作要点；

３掌握高温炉的使用方法，坩埚的处理、样品炭化和灰化等基本操作方法。
二、实验原理

一定质量的食品在高温灰化时，可去除有机质，保留食品中原有的无机盐及少量有机化

合物经燃烧后也生成的无机物，样品质量会发生改变。根据样品的失重，可计算食品中总灰
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分的含量。
三、仪器与试剂

高温炉 （附自动恒温控制器）；瓷坩埚；坩埚钳；分析天平；干燥器。
面粉试样。
四、实验步骤

１坩埚的准备

取两个大小适宜、洁净干燥的瓷坩埚，编好号，于６００℃下灼烧０５ｈ，稍冷后置于干燥

器中冷却至室温，称量。第二次灼烧１５～２０ｍｉｎ，冷却，称量。直至质量恒定。保存于干燥

器中备用。

２样品的测定

准确称取２～３ｇ面粉试样于事先恒重的瓷坩埚中，先以小火加热使面粉充分炭化至无

烟，然后置于高温炉中，在５５０～６００℃灼烧至无炭粒，即灰化完全，灼烧约２ｈ，将坩埚移

至炉口，冷却至红热退去后取出放入干燥器中冷却至室温，称量。灰分应呈白色或浅灰色。
重复灼烧至前后两次称量相差不超过０２ｍｇ为恒重。

五、数据记录与处理

面粉中灰分的含量按下式计算：

ｗ＝ｍ２－ｍ１ｍ ×１００％

式中　ｗ———总灰分含量；

ｍ２———坩埚加灰分的质量，ｇ；

ｍ１———空坩埚的质量，ｇ；

ｍ———试样的质量，ｇ。
六、注意事项

（１）空坩埚恒重时应连同盖子一起恒重。
（２）注意避免样品着火燃烧。
（３）炭化灼烧时，应将坩埚盖斜倚在坩埚口。
（４）对难于灰化的样品，可添加灰化助剂或其他方法加速其灰化速度，使其灰化完全。
七、思考题

１对于难灰化的样品可采取什么措施加速灰化？

２灰分测定与水分测定中的恒重操作过程有何不同？

３本实验应如何准备空坩埚？

阅读材料

食品中的灰分与营养
所 谓 灰 分 ， 顾 名 思 义 ， 是 指 物 质 经 高 温 灼 烧 后 残 留 下 来 的 灰 。 食 品 由 大 分 子 的 有 机 物 质 和 小 分 子 的 无 机

物 质 所 组 成 ， 这 些 组 分 经 高 温 加 热 时 ， 发 生 一 系 列 变 化 ， 有 机 成 分 挥 发 逸 散 ， 无 机 成 分 留 在 灰 中 ， 因 此 ， 食

品 灰 分 的 含 义 又 可 视 为 食 品 中 无 机 盐 的 总 称 。 由 于 食 品 经 灰 化 后 ， 残 留 物 质 与 食 品 中 原 有 的 无 机 物 不 完 全

相 同 ， 例 如 ， 碳 在 高 温 加 热 过 程 中 ， 可 形 成 无 机 物 碳 酸 盐 ， 此 外 ， 由 食 品 原 料 中 引 入 的 二 氧 化 硅 、 在 加 工

过 程 中 混 入 的 机 械 杂 质 等 ， 都 留 在 灰 中 ， 因 此 严 格 说 来 ， 食 品 经 高 温 灼 烧 后 的 残 留 物 应 称 为 总 灰 分 （ 或 粗

灰 分 ）。
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无机盐是六大营养要素之一，要正确评价某食品的 营 养 价 值，其 无 机 盐 含 量 是 一 个 评 价 指 标。例 如，黄 豆 是

营养价值较高的食物，除富含蛋白质外，它的灰分含量高达５０％。故测定灰分含量，在评价食品品质方面有其重

要意义。根据食品中总灰分的测定，可判断食品受污染 的 程 度。此 外，总 灰 分 的 测 定 是 某 些 食 品 加 工 精 度 的 一 项

控制指标。例如，面 粉 的 加 工 精 度 越 高， 灰 分 含 量 越 低， 如 富 强 粉 中 灰 分 含 量 为０３％～０５％， 标 准 粉 中 为

０６％～０９％，全麦粉中为１２％～２０％。

测定总灰分的方法有直接灰化法、硫酸灰化法及醋酸 镁 灰 化 法。其 中，直 接 灰 化 法 广 泛 应 用 于 各 类 食 品 中 灰

分含量的测定。

对难于灰化的样品，可采用下述方法缩短灰化时间，使灰化完全。

（１） 样品初步灼烧后，取出冷却，加水至残渣中，使水 溶 性 盐 类 溶 解， 让 未 灰 化 物 露 出 后， 在 水 浴 上 加 热 干

涸，于１２０～１３０℃充分干燥，再反复灼烧至恒重。

（２） 添加乙醇、硝酸、碳酸铵、过氧化氢等灰化助 剂。 这 类 物 质 在 灼 烧 后 完 全 消 失， 不 增 加 残 灰 的 质 量， 但

可起到加速灰化的作用。

（３） 添 加 氧 化 镁 、 碳 酸 钙 等 惰 性 不 溶 物 质 。 它 们 与 灰 分 混 杂 在 一 起 ， 使 碳 粒 不 被 覆 盖 。 此 法 应 做 空 白

试 验 。

实验四十八　茶叶中水分含量的测定

一、技能目标

１掌握茶叶中水分含量的测定方法；

２掌握称量分析基本操作。

二、实验原理

在常压条件下，茶叶试样于 （１０３±２）℃的电热恒温干燥箱中加热至恒重，称其质量损

失即为茶叶中水分的含量。

三、仪器与试剂

铝质烘皿：具盖，内径７５～８０ｍｍ。

鼓风电热恒温干燥箱：能自动控制温度，±２℃。

干燥器：内盛有效干燥剂。
分析天平。
茶叶试样。

四、实验步骤

１铝质烘皿的准备

将洁净的铝质烘皿连同盖置于 （１０３±２）℃的干燥箱中，加热１ｈ，加盖取出，于干燥器

内冷却至室温，称量 （准确至０００１ｇ）。

２仲裁法———１０３℃恒重法

称取充分混匀的试样５ｇ （准确至０００１ｇ）于已恒重的铝质烘皿中，置于 （１０３±２）℃的

干燥箱内 （皿盖斜置皿边），加热４ｈ。加盖取出，于干燥器内冷却至室温，称量。再置于干

燥箱中加热１ｈ，加盖取出，于干燥器内冷却，称量。重复加热１ｈ的操作，直至连续两次称

量差不超过０００５ｇ即为恒重，以最小称量为准。

３快速法———１２０℃烘干法

称取充分混匀的试样５ｇ （准确至０００１ｇ）于已恒重的铝质烘皿中，置于１２０℃干燥箱

内 （皿盖斜置皿边），以２ｍｉｎ内回升到１２０℃时计算，加热１ｈ，加盖取出，于干燥器内冷却

至室温，称量 （准确至０００１ｇ）。
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五、数据记录与处理

茶叶中水分的含量按下式计算：

ｗ（Ｈ２Ｏ）＝ｍ１－ｍ２ｍ ×１００％

式中　ｗ（Ｈ２Ｏ）———茶叶中水分的含量；

ｍ１———试样和铝质烘皿烘干前的质量，ｇ；

ｍ２———试样和铝质烘皿烘干后的质量，ｇ；

ｍ———茶叶试样的质量，ｇ。

六、注意事项

安全使用电热恒温干燥箱，防止触电、高温灼伤。

七、思考题

１烘皿为什么事先应先干燥？否则对分析结果会有哪些影响？

２烘干后的试样为何要恒重？恒重如何操作？

阅读材料

茶叶中的主要化学成分
茶是人们喜爱的饮料，因为它具有独特风味，同时茶对人体 有 较 高 的 营 养 价 值 和 保 健 功 效。人 体 所 需 要 的８６

种元素，茶叶中就有２８种之多，所以说茶是人体营养的补充源。茶叶含有与人体健康密 切 相 关 的 成 分。茶 叶 中 的

主要化学成分列于表８２。

表８２　茶叶中的主要化学成分

分　　类 名　称 占鲜叶重／％ 占干物重／％

水分 ７５～７８

水分
水溶性部分 ２～４

水不溶部分 １５～３０

干物质（占鲜叶

重２２％～２５％）

　
　

有机化合物

蛋白质 ２０～３０

氨基酸 １～４

生物碱 ３～５

茶多酚 ２０～３５

糖类 ２０～２５

有机酸 ３左右

脂类 ８左右

色素 １左右

芳香物质 ０００５～００３

维生素 ０６～１０

酶类

水分是茶树生命活动中必不可少的物质，同时也是制茶 过 程 中 所 发 生 的 一 系 列 化 学 变 化 的 重 要 介 质。制 茶 过

程中，茶叶色、香、味的变化就是随着 水 分 含 量 变 化 而 变 化 的。茶 鲜 叶 的 含 水 量 一 般 为７５％～７８％， 老 嫩 不 同、

茶树品种不同、季节不一，茶鲜叶含水量也不同。

茶叶中含有许多有机化合物，其中生物碱包括咖啡碱、可可碱和茶碱。其中咖啡碱的含量最多，占２％～５％，

可可碱和茶碱的含量比较少，所以茶叶中的生物碱含量常 以 咖 啡 碱 的 含 量 来 表 示。咖 啡 碱 含 量 可 作 为 鉴 别 真 假 茶
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叶的特征之一。咖啡碱对人体有多种药理功效，如提神、利尿、促进血液循环、助消化等。

此外，茶叶中还有许多无机矿物质元素。

茶 叶 不 仅 具 有 提 神 清 心 、清 热 解 暑 、消 食 化 痰 、 去 腻 减 肥 、 清 心 除 烦 、 解 毒 醒 酒 、 生 津 止 渴 、 降 火 明 目 、

止 痢 除 湿 等 药 理 作 用 ，而 且 在 预 防 衰 老 、提 高 免 疫 功 能 、改 善 肠 道 细 菌 结 构 等 方 面 的 功 效 已 被 许 多 科 学 研 究 所

证 实 ，还 对 现 代 疾 病 （如 辐 射 病 、心 脑 血 管 病 、癌 症 等） 有 一 定 的 药 理 功 效 。 因 此 茶 叶 是 一 种 性 能 良 好 的 机 能

调 节 剂 。
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第九章　分析化学综合实验

第一节　分析化学综合实验的目的和要求

【学习目标】

１了解分析化学综合实验的目的和要求；

２学会对同一样品进行测定时分析方法的选择与比较；

３学会用国家标准进行工业产品质量的全分析方法。

一、分析化学综合实验的目的

分析化学综合实验是工业分析专业重要的实践性教学环节。其目的是综合应用分析化学

的基本知识和技能，对工业产品 （包括原材料）的化学组分，按照国家标准进行全分析，对

同一样品用不同的分析方法进行测定后加以比较、评价，以进一步巩固分析化学的理论知

识，强化化学分析的操作技能，提高分析问题和解决问题的能力。
二、分析化学综合实验的要求

通过实验，使学生达到如下的要求：
（１）理论联系实际，将分析化学中学过的基本知识和基本技能应用于工业生产实际；
（２）根据实验要求能够配制所需试剂、试液和标准溶液；
（３）通过对所学过的知识的总结，能拟订出对同一样品采用不同分析方法测定的具体方

案，并对测定结果进行比较和讨论；
（４）能够按照国家现行的技术标准或操作规程正确地选用仪器，操作规范化，独立完成

实验并得出准确的分析结果；
（５）能够按照要求写出完整的实验报告，以提高独立工作能力和分析问题、解决问题的

能力；
（６）培养实事求是、严谨的科学态度及良好的实验室工作作风和职业道德。
三、分析方法的选择与比较

某物质或某一化学组分的定量测定，有时可以用多种分析方法完成。选择与比较分析方

法时，一般应考虑以下一些因素：
（１）待测组分的含量范围；
（２）分析结果的准确度和精密度；
（３）分析过程条件控制的难易程度；
（４）分析时间的长短及费用的多少；
（５）实验室现有条件，包括仪器设备和操作人员对该方法的掌握程度及工作经验。
显然，应力求选用分析过程条件易于控制、成本低、速度快、操作熟练、结果准确的分

析方法。



实际工作中，分析方法的选择是由具体要求决定的。
快速分析法，也叫例行分析，适用于车间控制分析。此 类 方 法 分 析 时 间 较 短，准 确 度

较低。
仲裁分析法适用于甲乙双方对分析结果有争议时裁决，方法严密，准确度高，属于标准

分析法。
标准分析法是由国务院标准化行政主管部门制定或者有备案的方法，它具有法律效力。

若某检测项目已经有标准分析方法，则必须选用并执行。在企业里，原材料与产品质量的检

验一般都要用标准分析方法。
本章选编了氧化钙含量和铁矿石中铁含量的测定，目的是用不同的分析方法测定同一样

品后，能简单地加以讨论、评价，以加深对有关知识的理解。
四、用国家标准进行工业产品质量的全分析

１标准的基本知识

（１）标准的定义　标准是对重复性事物和概念所作的统一规定，是以科学、技术和实践

经验的综合成果为基础，经有关方面协商一致，由主管机构批准，以特定形式发布，作为共

同遵守的准则和依据。
标准的本质是统一。有的标准是具有强制性的，有关各方面必须严格遵守。标准的统一

是相对的，不同级别的标准在不同的范围内统一，不同类别的标准从不同角度、不同侧面进

行统一。
（２）标准的分级　标准可以根据其协调统一的范围及适用的范围不同而分为不同级别的

标准，这就是标准的分级。国际上有两级标准，即国际标准和区域性标准。我国的标准分为

四级，即国家标准、行业标准、地方标准、企业标准。

① 国家标准。对需要在全国范围内统一的技术要求所制定的标准。由国务院标准化行

政主管部门制定、统一编号，国务院标准行政主管部门 （原国家技术监督局）批准发布，分

为强制性标准和推荐性标准。

② 行业标准。对没有国家标准而又需要在全国某个行业范围内统一的技术要求所制定

的标准。在行业标准中，也分为强制性标准和推荐性标准。行业标准由该标准的归口部门组

织制定，并由该部门统一审批、编号、发布。

③ 地方标准。对没有国家标准和行业标准而又需要在省、自治区、直辖市范围内统一

要求所制定的标准。地方标准由省、自治区、直辖市标准化行政主管部门统一编制计划、组

织制定、审批、编号和发布。

④ 企业标准。对企业范围内需要协调、统一的技术要求、管理要求和工作要求所制定

的标准。企业标准由企业制定，由企业法人代表或法人代表授权的主管领导批准、发布，由

法人代表授权的部门统一管理。
国际标准、行业标准和地方标准中的强制性标准，企业必须严格执行。推荐性标准，企

业一经采用也就具有了强制的性质，因此应严格执行。
（３）标准的代号与编号

① 国家标准的代号与编号

ⅰ国家标准 的 代 号。强 制 性 国 家 标 准 的 代 号 为 “ＧＢ”；推 荐 性 国 家 标 准 的 代 号 为

“ＧＢ／Ｔ”。

ⅱ国家标准的编号。国家标准的编号由国家标准的代号、国家标准发布的顺序和国家
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标准发布的年号构成。
强制性国家标准编号：

ＧＢ　　×××××　　—××
标准代号 顺序号 年号

推荐性国家标准编号：

ＧＢ／Ｔ　　×××××　　—××
标准代号 顺序号 年号

② 行业标准的代号与编号

ⅰ强制性行业的代号与编号。各行业标准的代号由国务院标准化行政管理部门规定，
有２８个行业标准代号，其中化工行业为 ＨＧ。

编号由行业标准的代号、标准顺序号及标准年号组成。与国家标准编号 的 区 别 只 在 代

号上。

ⅱ推荐性标准的代号为强制性标准的代号加Ｔ，例如 ＨＧ／Ｔ。

③ 地方标准的代号与编号

ⅰ强制性地方标准的代号由 汉 语 拼 音 “ＤＢ”加 上 省、自 治 区、直 辖 市 行 政 区 划 代 码

前两位数再加斜线 组 成；再 加 “Ｔ”，则 组 成 推 荐 性 地 方 标 准 代 号。例 如，吉 林 省 代 号 为

２２００００，吉林省强制性地方标准代号为ＤＢ２２，推荐性标准代号为ＤＢ２２／Ｔ。

ⅱ地方标准的编号由地方标准代号、地方标准顺序号和年号三部分组成。

④ 企业标准的代号与编号

ⅰ企业标准代号为 “Ｑ”。某企业标准的代号由企业标准代号Ｑ加斜线，再加企业代

号组成。企业代号可用汉语拼音字母或阿拉伯数字或两者兼用组成。

ⅱ企业标准编号。企 业 标 准 编 号 由 该 企 业 的 企 业 标 准 代 号、顺 序 号 和 年 号 三 部 分 组

成，例如Ｑ／××× ×××—××。

２产品质量指标及其意义

产品的质量指标的确定是将我国工业产品的实物质量按照国际先进水平、国际一般水平

和国内 一 般 水 平３个 档 次，相 应 地 划 分 为 优 等 品、一 等 品、合 格 品３个 等 级。ＧＢ／Ｔ
１２７０７—９１ 《工业产品质量分等原则》规定如下：

（１）优等品　质量指标必须达到国际先进水平，且实物质量水平与国际同类产品相比达

到近５年内的先进水平。
（２）一等品　质量指标必须达到国际一般水平，且实物质量水平达到国际同类产品的一

般水平。
（３）合格品　按我国一般质量水平标准 （国家标准、行业标准、地方标准、企业标准）

组织生产，实物质量水平必须达到相应标准要求。
从上述质量指标的规定可以看出，在化工企业生产经营中，只有按标准组织生产，才能

保证优质、高产、低消耗，提高工作效率及企业管理水平，增加经济效益。

３产品标准和分析方法标准的组成

产品标准由三大部分组成：概述部分、正文部分、补充部分。每部分包含内容如下：
（１）概述部分　包括封面与首页、目次、产品标准名称、引言。
（２）正文部分　包括主题内容与适用范围，引用标准，术语、符号、代号、产品分类，

技术要求，检验规则，标志、包装、运输、贮存，其他。
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（３）补充部分　包括附录、附加说明。
分析方法标准一般由方法原理概述，试剂或材料的要求，实验仪器、设备及其要求，试

剂及其制备，实验条件，实验程序，实验结果的计算和评定，精密度与允许差等项组成。

４产品质量监督与检验

产品质量监督是国家职能之一。国家为保证产品质量，维护用户利益，必须对产品质量

实施监督。它是贯彻执行标准的手段，是保证产品质量和取得经济效益的措施，是标准化工

作的重要组成部分。
产品质量检验是指检查和验证产品是否符合相应标准及有关规定的活动：通过采用一定

的测试手段和检查方法测定产品质量的特性，再将测定结果按规定的质量标准进行比较，进

而判断产品是否合格。质量检验是监督检查产品质量的重要手段，是质量保证不可缺少的重

要环节。
作为一名分析工作者，根据技术标准检验原材料和产品质量，是我们的职责，我们要认

真贯彻国家产品质量监督方面的方针政策法规和制度，努力精通本岗位的业务，熟悉产品的

技术标准，了解被检产品的生产工艺和管理水平，工作认真、作风正派、办事公道、实事求

是，以标准衡量产品的好坏，严格地把住质量关。

第二节　分析化学综合实验

实验四十九　氧化钙含量的测定

一、技能目标

１学习如何根据待测组分的化学性质选择适当的分析方法；

２了解同一样品用不同的分析方法测定后，如何进行比较和评价；

３巩固和训练有关的操作技术。
二、概述

氧化钙为白色或淡黄色的不定形片状或粒状粉末，在潮湿空气中易吸收二氧化 碳 及 水

分，遇水变为氢氧化钙，放出大量热，溶于酸、甘油，不溶于醇。分 子 式 为ＣａＯ，相 对 分

子质量为５６０８。
根据氧化钙的性质，试样溶于酸后，可用几种不同的分析方法加以测定。本实验拟用配位

滴定法、氧化还原滴定法和酸碱滴定法来测定试样中氧化钙的含量，并对测定结果加以比较。
三、方法一　配位滴定法

１实验原理

试样用盐酸溶解后，用ＮａＯＨ溶液调节试液的ｐＨ在１２以上，加钙指示剂，用ＥＤＴＡ
标准滴定溶液进行滴定。

Ｃａ＋Ｉｎ
（蓝色

→
）

ＣａＩｎ
（酒红色）
→Ｃａ＋Ｙ ＣａＹ

ＣａＩｎ
（酒红色）

→＋Ｙ ＣａＹ＋Ｉｎ
（蓝色）

２试剂

ＥＤＴＡ标准滴定溶液 ［ｃ（ＥＤＴＡ）＝００５ｍｏｌ／Ｌ］；
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盐酸溶液 （６ｍｏｌ／Ｌ）；氢氧化钠溶液 （１００ｇ／Ｌ）；三乙醇胺溶液 （１∶３）。
钙指示剂：称取０５ｇ钙指示剂与５０ｇ干燥并研细的氯化钠于研钵中，充分研匀后贮于

广口玻璃瓶中。

３实验步骤

准确称取１０ｇ （称 准 至００００２ｇ）于８００℃灼 烧 至 恒 重 的 样 品，置 于１００ｍＬ烧 杯 中，
加水润湿，缓缓滴加盐酸溶液 （约需５ｍＬ）并轻轻振摇使之溶解，小心蒸干，溶于水，定

量转移入２５０ｍＬ容量瓶中，用水稀释至刻度，得溶液甲。
吸取２５００ｍＬ溶液甲放入４００ｍＬ烧杯中，加７５ｍＬ水、５ｍＬ三乙醇胺 （１∶３），在不

断搅拌下加５ｍＬＮａＯＨ溶液及少量钙指示剂，用ＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定至溶液由红色变

为纯蓝色。平行测定３次。

４数据记录与处理

ＣａＯ的含量ｗ（ＣａＯ）按下式计算：

ｗ（ＣａＯ）＝ｃ
（ＥＤＴＡ）×Ｖ（ＥＤＴＡ）×１０－３×５６０８

ｍ×２５２５０

×１００％

式中　ｃ（ＥＤＴＡ）———ＥＤＴＡ标准滴定溶液的准确浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＥＤＴＡ）———滴定消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｍ———试样的质量，ｇ；

５６０８———ＣａＯ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

５注意事项

滴定中也可改用紫脲酸铵指示剂，终点时溶液由红色变为蓝紫色。
四、方法二　氧化还原间接滴定法

１实验原理

在氨水存在的溶液中，草酸铵溶液与钙盐反应生成白色的草 酸 钙 沉 淀，经 过 滤、洗 涤

后，用硫酸溶解草酸钙，再用高锰酸钾标准滴定溶液滴定产生的草酸。

Ｃａ２＋＋Ｃ２Ｏ２－ →４ ＣａＣ２Ｏ４↓（白色）

２Ｈ＋＋ＣａＣ２Ｏ →４ Ｃａ２＋＋Ｈ２Ｃ２Ｏ４
２ＭｎＯ－４ ＋５Ｈ２Ｃ２Ｏ４＋６Ｈ →＋ ２Ｍｎ２＋＋１０ＣＯ２↑＋８Ｈ２Ｏ

２试剂

盐酸溶液 （１∶１）；硫酸溶液 ［ｃ（Ｈ２ＳＯ４）＝１ｍｏｌ／Ｌ］；氨水溶液 （１∶１）；草酸铵溶液

（５０ｇ／Ｌ）；硝酸溶液 （６ｍｏｌ／Ｌ）；甲基橙指示剂 （１ｇ／Ｌ水溶液）；硝酸银溶液 （１ｇ／Ｌ）；高锰

酸钾标准滴定溶液 ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ＝０１ｍｏｌ／［ ］Ｌ 。

３实验步骤

吸取２５００ｍＬ溶液甲，置于２５０ｍＬ烧杯中，加２５ｍＬ水和２５ｍＬ草酸铵溶液，加入３
滴甲基橙指示剂，在 水 浴 上 加 热 至７０～８０℃，滴 加 氨 水 溶 液 至 黄 色，继 续 于 水 浴 上 加 热

３０～４０ｍｉｎ。若溶液返红，可再滴加氨水少许，冷却后用滤纸过滤，先用１ｇ／Ｌ的草酸铵溶

液洗涤沉淀３～４次 （同时应将杯壁和玻璃棒洗净），然后再用蒸馏水洗至无Ｃｌ－。
将沉淀连同滤 纸 转 移 至 原 烧 杯 内，并 将 滤 纸 打 开 贴 在 烧 杯 壁 上，用６０ｍＬ１ｍｏｌ／Ｌ的

Ｈ２ＳＯ４ 溶液冲洗滤纸，将沉淀冲洗至烧杯内，再用３０ｍＬ水冲洗滤纸，将溶液加热至７０～
８５℃，用ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液滴定至溶液呈微红色，再将滤纸浸入溶液，继续小心滴定至
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溶液呈微红色，３０ｓ不褪色即为终点。平行测定３次。

４数据记录与处理

ＣａＯ的含量ｗ（ＣａＯ）按下式计算：

ｗ（ＣａＯ）＝
ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ×Ｖ（ＫＭｎＯ４）×１０－３×２８０４

ｍ×２５２５０

×１００％

式中　ｃ １５ＫＭｎＯ（ ）４ ———高锰酸钾标准滴定溶液的准确浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＫＭｎＯ４）———滴定消耗高锰酸钾标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｍ———试样的质量，ｇ；

２８０４———以１
２ＣａＯ

为基本单元的ＣａＯ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

５注意事项

（１）沉淀过滤之前，上层溶液必须澄清，否则沉淀会穿透滤纸。
（２）由于氯离子与银离子的反应很灵敏，氯离子又较难洗去，故一般滤液中如 无 氯 离

子，则说明杂质已洗去。检查方法：在洗涤数次后，将漏斗颈末端外部用洗瓶吹洗后，用干

净的小试管或表面皿接取数滴从漏斗中滴下的滤液。加入２滴６ｍｏｌ／Ｌ的ＨＮＯ３ 溶液和２滴

ＡｇＮＯ３ 溶液，如无白色沉淀或浑浊，则表示沉淀已洗净。

五、方法三　酸碱滴定法

１实验原理

试样用已知准确浓度的过量盐酸标准溶液溶解，然后以酚酞作指示剂，用氢氧化钠标准

溶液滴定至终点。

ＣａＯ＋２Ｈ →＋ Ｃａ２＋＋Ｈ２Ｏ

ＯＨ－＋Ｈ →＋ Ｈ２Ｏ
２试剂

盐酸标准滴定溶液 ［ｃ（ＨＣｌ）＝０５ｍｏｌ／Ｌ］。
氢氧化钠标准滴定溶液 ［ｃ（ＮａＯＨ）＝００５ｍｏｌ／Ｌ］。
酚酞指示剂 （１ｇ／Ｌ乙醇溶液）。

３实验步骤

准确称取０１ｇ （称准至００００１ｇ）试样，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加３０ｍＬ水，准确缓

慢地加入１０ｍＬ盐酸标准滴定溶液、２～３滴酚酞指示剂，用氢氧化钠标准滴定溶液滴定至

溶液呈浅红色，３０ｓ不褪色即为终点。平行测定３次。

４数据记录与处理

ＣａＯ的含量ｗ（ＣａＯ）按下式计算：

ｗ（ＣａＯ）＝
［ｃ（ＨＣｌ）Ｖ（ＨＣｌ）－ｃ（ＮａＯＨ）Ｖ（ＮａＯＨ）］×１０－３×２８０４

ｍ ×１００％

式中　ｃ（ＨＣｌ）———盐酸标准滴定溶液的准确浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＨＣｌ）———盐酸标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｃ（ＮａＯＨ）———氢氧化钠标准滴定溶液的准确浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＮａＯＨ）———滴定消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；
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ｍ———试样的质量，ｇ；

２８０４———以１
２ＣａＯ

为基本单元的ＣａＯ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

５注意事项

由于氧化钙或氢氧化钙在水中的溶解度较小，如直接用盐酸标准滴定溶液滴定，终点不

清晰，测定结果误差较大。
六、分析方法的比较

比较三种分析方法的测定结果如下：
项　　目 配位滴定法 氧化还原滴定法 酸碱滴定法

氧化钙含量ｗ（ＣａＯ）／％
相对平均偏差／％
标准偏差

相对误差／％

试样中氧化钙的真实含量，由教师用配位滴定法经多次测定后求出。

ＧＢ１２６２—７７ 《化学试剂氧化钙》中规定测定氧化钙含量的方法是配位滴定法，故本实

验中以配位滴定的测定结果为准，通过比较三种方法测定结果的准确度、精密度和测定的速

度等方面，说明方法的优缺点，找出造成测定结果不好的原因，从而总结经验，吸取教训。
七、思考题

１用 （ＮＨ４）２Ｃ２Ｏ４ 沉淀Ｃａ２＋时，为什么要在酸性溶液中加 （ＮＨ４）２Ｃ２Ｏ４ 后再慢慢滴

加氨水调节溶液至甲基橙变为黄色？

２洗涤ＣａＣ２Ｏ４ 沉淀时，为什么要先用稀 （ＮＨ４）２Ｃ２Ｏ４ 溶液洗，然后再用蒸馏水洗至

无Ｃｌ－？

３滴定过程中，ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液滴定能否直接滴到滤纸上？若滴到滤纸上将产生

什么影响？

４用ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液滴定时，加热、加酸和控制滴定速度等操作的目的是什么？

５配位滴定法测定所用ＥＤＴＡ标准滴定溶液的浓度，你认为是在ｐＨ＝１２的碱性溶液

中用Ｃａ２＋标定好，还是在ｐＨ为５～６的酸性溶液中用Ｚｎ２＋标定好？

６配位滴定法测定的试样中若含有少量Ｆｅ３＋、Ａｌ３＋，对滴定终点会有什么影响？如何

加以消除？

７氧化钙的水溶液呈碱性，为什么不采用酸标准滴定溶液直接滴定的方法？

实验五十　铁矿石中全铁含量的测定

一、技能目标

１掌握铁矿石试样的溶解方法和氧化还原指示剂的应用；

２比较重铬酸钾法和无汞测定铁法的原理和方法特点。
二、方法一　氯化亚锡氯化汞重铬酸钾法 （简称重铬酸钾法）

１实验原理

矿样用盐酸溶解后，用氯化亚锡将三价铁离子还原为二价铁离子，过量的氯化亚锡用氯

化汞氧化除去，然后以二苯胺磺酸钠为指示剂，用重铬酸钾标准滴定溶液滴定至溶液呈紫

色，即为终点。

２Ｆｅ３＋＋Ｓｎ →２＋ ２Ｆｅ２＋＋Ｓｎ４＋
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ＳｎＣｌ２＋２ＨｇＣｌ →２ ＳｎＣｌ４＋Ｈｇ２Ｃｌ２↓（白色）

Ｓｎ２＋＋Ｈｇ２Ｃｌ →２ Ｓｎ４＋＋２Ｈｇ↓（黑色）＋２Ｃｌ－

６Ｆｅ２＋＋Ｃｒ２Ｏ２－７ ＋１４Ｈ →＋ ６Ｆｅ３＋＋２Ｃｒ３＋＋７Ｈ２Ｏ
２试剂

盐酸 （３７％）；磷酸 （８５％）；硫酸 （９８％）。均为质量分数。
氯化亚锡溶液 （１００ｇ／Ｌ）：称取１０ｇＳｎＣｌ２·２Ｈ２Ｏ溶于１０ｍＬ浓盐酸中，用蒸馏水稀释

至１００ｍＬ，并加几粒金属锡 （此溶液临用前一天配制）。
氯化汞饱和溶液。
硫磷混合酸：将１５０ｍＬ浓硫酸在搅拌下缓缓注入７００ｍＬ水中，再加１５０ｍＬ浓磷酸。

重铬酸钾标准滴定溶液 ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ＝０１ｍｏｌ／［ ］Ｌ 。

二苯胺磺酸钠指示剂 （２ｇ／Ｌ）。

３实验步骤

准确称取预先在１２０℃烘箱中烘１～２ｈ的铁矿石试样０１５ｇ于２５０ｍＬ锥形瓶中，用少

量水润湿，加入１０ｍＬ浓盐酸，盖上表面皿，低温加热 （控制在８０～９０℃）使之溶解 （残渣为

白色ＳｉＯ２）。此时试液呈橙黄色，用少量水吹洗表面皿和瓶壁，加热近沸 （切勿长期煮沸）。
不断摇动锥形瓶，趁热滴加ＳｎＣｌ２ 溶液至黄色刚好褪去，溶液无色或呈极淡的绿色，再

过量１～２滴ＳｎＣｌ２ 溶 液 （切 勿 再 多），加 入２０ｍＬ水，流 水 冷 却 至 室 温，立 即 一 次 加 入

１０ｍＬＨｇＣｌ２ 饱和溶液，此时应有白色丝状 Ｈｇ２Ｃｌ２ 沉淀析出 （若无沉淀或有灰黑色沉淀析

出，应弃去重做），放置３～５ｍｉｎ。
将试液加水至约１５０ｍＬ，加入１５ｍＬ硫磷混合酸、５～６滴二苯胺磺酸钠指示剂，立即

用重铬酸钾标准滴定溶液滴定至溶液呈稳定的紫色即为终点。平行测定３次。
平行试样可以同时溶样，但溶解完全后，应每还原一份试样，立即滴定，以免二价铁被

空气中的氧氧化。

４数据记录与处理

全铁的含量ｗ（Ｆｅ）按下式计算：

ｗ（Ｆｅ）＝
ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ×Ｖ（Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）×１０－３×５５８５

ｍ ×１００％

式中　ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ———重铬酸钾标准滴定溶液的实际浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）———滴定消耗重铬酸钾标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｍ———试样的质量，ｇ；

５５８５———Ｆｅ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

５ 注意事项

（１）如试样未溶解完全而溶液又快干时，可补加少许盐酸继续溶解，溶解完全后不应有

黑色残渣。
（２）滴加ＳｎＣｌ２ 的量和控制加入时试液的温度是做好本实验的关键，应小心进行。
（３）加入 ＨｇＣｌ２ 后，若无沉淀或有灰黑色沉淀析出，均需重做实验。
（４）ＧＢ１３６３—７８规 定，全 铁 量ｗ（Ｆｅ）≤０５０００时，允 许 误 差 为０００２０；ｗ（Ｆｅ）＞

０５０００时，允许误差为０００３０。
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三、方法二　三氯化钛重铬酸钾法 （简称无汞测定铁法）

１实验原理

试样用盐酸溶解，首先用ＳｎＣｌ２ 还原一部分Ｆｅ３＋，继续用ＴｉＣｌ３ 定量地还原剩余部分

的Ｆｅ３＋，过量一滴ＴｉＣｌ３ 溶液使指示剂钨酸钠中的 Ｗ（Ⅵ）还原为 Ｗ（Ⅴ） （蓝色的五价化

合物，俗称钨蓝），使溶液呈蓝色。再用重铬酸钾氧化至蓝色刚好褪色。加 入 硫 磷 混 合 酸，
以二苯胺磺 酸 钠 为 指 示 剂，用 重 铬 酸 钾 标 准 滴 定 溶 液 滴 定 至 溶 液 呈 现 稳 定 的 紫 色，即 为

终点。

２Ｆｅ３＋＋Ｓｎ →２＋ ２Ｆｅ２＋＋Ｓｎ４＋

Ｆｅ３＋＋Ｔｉ →３＋ Ｆｅ２＋＋Ｔｉ４＋

６Ｆｅ２＋＋Ｃｒ２Ｏ２－７ ＋１４Ｈ →＋ ６Ｆｅ３＋＋２Ｃｒ３＋＋７Ｈ２Ｏ
２试剂

盐酸 （３７％）；硝酸 （６９％）。均为质量分数。
氯化亚锡溶液 （１００ｇ／Ｌ）。
三氯化钛 溶 液 （１５ｇ／Ｌ）：取１０ｍＬ三 氯 化 钛 溶 液 （市 售 分 析 纯 试 剂），用 盐 酸 溶 液

（１∶４）稀释至１００ｍＬ，存放于棕色试剂瓶中 （临用前配制）。
硫磷混合酸：配制方法与方法一相同。
钨酸钠溶液 （１００ｇ／Ｌ）：取１０ｇ钨酸钠溶于９５ｍＬ水中，加５ｍＬ磷酸，混匀，存放于棕

色试剂瓶中。

重铬酸钾标准滴定溶液 ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ＝０１ｍｏｌ／［ ］Ｌ 。

二苯胺磺酸钠指示剂溶液 （２ｇ／Ｌ）。

３实验步骤

铁矿样按方法一用盐酸溶解后，加热至近沸，滴加氯化亚锡溶液，将大部分Ｆｅ３＋还原

为Ｆｅ２＋，此时溶液由黄色变为浅黄色。加１ｍＬ钨酸钠溶液，滴加三氯化钛溶液至 “钨蓝”
刚出现，再加约６０ｍＬ水，放置１０～２０ｓ，加入１０ｍＬ硫磷混合酸，滴加重铬酸钾标准滴定

溶液至 “钨蓝”刚好褪尽，不计体积。然后加入４～５滴二苯胺磺酸钠指示剂，立即用重铬

酸钾标准滴定溶液滴定至溶液呈现稳定的紫色即为终点。平行测定３次。

４数据记录与处理

全铁的含量ｗ（Ｆｅ）按下式计算：

ｗ（Ｆｅ）＝
ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ×Ｖ（Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）×１０－３×５５８５

ｍ ×１００％

式中　ｃ １６Ｋ２Ｃｒ２Ｏ（ ）７ ———重铬酸钾标准滴定溶液的实际浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７）———滴定消耗重铬酸钾标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｍ———试样的质量，ｇ；

５５８５———Ｆｅ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

５注意事项

（１）滴入重铬酸钾标准滴定溶液时， “钨蓝”褪色较慢，故应慢慢滴入，并充分摇动。
注意不要过滴，但也不要少滴，否则分析结果将会偏高。如果不用重铬酸钾溶液氧化过量的

还原剂，也可以在溶液中加２滴５ｇ／Ｌ的ＣｕＳＯ４ 溶液，静置，待 “钨蓝”褪色后，即可进行
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滴定。
（２）还原后的Ｆｅ２＋，在磷酸介质中极易被氧化，在 “钨蓝”褪色１ｍｉｎ内应立即滴定。

放置太久会使测定结果偏低。
（３）定量还原Ｆｅ３＋时，不能单用氯化亚锡，因为氯化亚锡的还原能力较弱，在此酸度

下不易定量地将 Ｗ（Ⅵ）还原为 Ｗ（Ⅴ），无法掌握其用量。但也不宜单用三氯化钛，特别是

试样中铁含量高时，因溶液中引入较多的钛，当用水稀释试样后，常易出现大量四价钛盐沉

淀而影响滴定。因此，通常将氯化亚锡和三氯化钛联合使用。
（４）本方法适用于总铁含量ｗ（Ｆｅ）＞０２０的试样。
四、分析方法的比较

ＧＢ／Ｔ６７３０４—８６中规定了铁矿石化学分析方法 《氯化亚锡氯化汞重铬酸钾容量法测

定全铁量》。ＧＢ／Ｔ６７３０５—８６中规定了铁矿石化学分析方法 《三氯化钛重铬酸钾容量法测

定全铁量》。ＧＢ／Ｔ２４６３２—１９９６中规定了硫铁矿和硫精矿中全铁含量的测定 （第二部分为

三氯化钛重铬酸钾容量法）。三氯化钛重铬酸钾容量法是一种无汞测定铁法。
两种分析方法的测定结果比较如下：

项　　目 重铬酸钾法 无汞测定铁法

全铁含量ｗ（Ｆｅ）／％
相对平均偏差／％
标准偏差

相对误差／％

试样中铁含量的真实值由教师提供。
五、思考题

１溶解试样时，为什么不能沸腾？

２试样溶解后加氯化亚锡溶液的目的是什么？为什么加的时候必须将溶液加热并小心

滴加；而加氯化汞时，又必须是一次加入，不再是滴加？

３在本实验中加入硫磷混合酸的目的是什么？

４无汞测定铁法中加入钨酸钠的目的是什么？

５无汞测定铁法中为什么不单独用氯化亚锡或三氯化钛来还原Ｆｅ３＋？

实验五十一　食盐的分析

一、技能目标

１掌握测定食盐中氯离子及主要杂质成分的分析方法及原理；

２熟练掌握滴定分析及称量分析中的有关基本操作；

３复习巩固相关的理论知识，提高分析问题、解决问题的能力。
二、水分的测定

１方法一　烘干失重法 （参照ＧＢ／Ｔ１３０２５３—９１）
（１）方法提要　试样于 （１４０±２）℃干燥至恒重，计算减量。
（２）仪器

烘箱：能调节称量瓶底部温度达到 （１４０±２）℃。
低型称量瓶 （６０ｍｍ×３０ｍｍ）。
（３）实验步骤　称取１０ｇ粉碎至２ｍｍ以下均匀样品 （称准至０００１ｇ），置于已在 （１４０±
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２）℃恒重的称量瓶中，斜开称量瓶盖放入烘箱内的搪瓷盘里，升温至１４０℃干燥２ｈ，盖上称

量瓶盖，取出，移入干燥器中，冷却至室温称量。以后每次干燥１ｈ称量，直至两次称量质

量之差不超过００００５ｇ视为恒重。
注：第一次称量后平面摇动称量瓶内试样，击碎样品表层结块，混匀样品。

（４）数据记录与处理　１４０℃时测得的水分含量按下式计算：

ｗ（水分）＝ｍ１－ｍ２ｍ样
×１００％

式中　ｗ（水分）———水分的质量分数；

ｍ１———干燥前样品及称量瓶的质量，ｇ；

ｍ２———干燥后样品及称量瓶的质量，ｇ；

ｍ样———称取样品的质量，ｇ。
（５）允许差　见表９１。取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

表９１　烘干失重法测定水分含量的允许差

水分含量／％ 允许差／％

＜１００
１００～４００（不包括４００）

０１０
０２０

２方法二　燃烧法 （参照ＧＢ／Ｔ１３０２５３—９１）
（１）方法提要　 试样在６００℃灼烧失重，校正总水分中分解的氯化镁，计算水分含量。
（２）仪器

高温炉：能调节温度达到 （６００±２０）℃。

瓷坩埚 （６０ｍｍ×６０ｍｍ，配一内盖）。
（３）实验步骤　称取３ｇ粉碎至２ｍｍ以下均匀样品 （称准至０００１ｇ），置于已在 （６００±

２０）℃恒重的瓷坩埚中，盖上内部和外面的盖子，在高温炉中逐渐升温至 （６００±２０）℃灼烧

１ｈ，取出，在瓷板上冷却５～６ｍｉｎ，放入干燥器，冷却至室温准确称量。
（４）数据记录与处理　水分含量按下式计算：

ｗ（水分）＝ ｍ１－ｍ２
ｍ样

－ｍ（ ）×０００４ ×１００％

式中　ｗ（水分）———水分的质量分数；

ｍ１———灼烧前样品及坩埚的质量，ｇ；

ｍ２———灼烧后样品及坩埚的质量，ｇ；

ｍ样———称取样品的质量，ｇ；

ｍ———样品中氯化镁的质量分数；

０００４———灼烧中氯化镁 （ＭｇＣｌ２）分解为氧化镁 （ＭｇＯ）的系数。
（５）允许差　见表９２。取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

表９２　燃烧法测定水分含量的允许差

水分含量／％ 允许差／％ 水分含量／％ 允许差／％

＜１００
１００～５００

０１０
０２０

≥５００ ０３０

　　注：水分含量大于４％的样品必须用灼烧法测定。
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三、水不溶物的测定 （参照ＧＢ／Ｔ１３０２５４—９１）
（１）方法提要　 试样溶于水，用玻璃坩埚抽滤，残渣经干燥称量，测定水不溶物含量。
（２）仪器

Ｐ４０ （或Ｐ１６）玻璃坩埚。
烘箱：能调节玻璃坩埚底部温度达到 （１１０±２）℃。
（３）实验 步 骤　称 取１０ｇ粉 碎 至２ｍｍ 以 下 的 均 匀 试 样 （精 制 盐 称 取５０ｇ），称 准 至

０００１ｇ，置于４００ｍＬ烧杯中，加水１５０ｍＬ （精制盐加２５０ｍＬ水），在不断搅拌下加热近沸

至样品全部溶解，静置温热１０ｍｉｎ，用已于 （１１０±２）℃恒重的垫有定量滤纸的Ｐ４０ （或Ｐ１６）
玻璃坩埚抽滤，倾泻溶液，洗涤不溶物２～３次，然后将不溶物全部转入坩埚中，并洗涤至

滤液中无氯离子 （在硝酸介质中用硝酸银检验）。冲洗坩埚外壁，将坩埚置于烘箱中的搪瓷

盘内，升温至 （１１０±２）℃干燥１ｈ，取 出 移 入 干 燥 器 中，冷 却 至 室 温 称 量。以 后 每 次 干 燥

０５ｈ称量，直至两次称量质量之差不超过００００２ｇ视为恒重。
（４）数据记录与处理　水不溶物的含量按下式计算：

ｗ（水不溶物）＝ｍ１－ｍ２ｍ样
×１００％

式中　ｗ（水不溶物）———水不溶物的质量分数；

ｍ１———水不溶物及玻璃坩埚的质量，ｇ；

ｍ２———玻璃坩埚的质量，ｇ；

ｍ样———称取样品的质量，ｇ。
（５）允许差　见表９３。取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

表９３　水不溶物的允许差

水不溶物含量／％ 允许差／％ 水不溶物含量／％ 允许差／％

＜０１５
０１５～０３０

００１
００２

＞０３０～０５０ ００３

四、氯离子的测定

１方法一　银量法 （参照ＧＢ／Ｔ１３０２５５—９１）
（１）方法提要　将样品溶液调至中性，以铬酸钾作指示剂，用硝酸银标准滴定溶液滴定

氯离子。
（２）仪器与试剂

测定氯离子用的容量瓶、滴定管和移液管必须预先经过校正。
氯化钠标准溶液 ［ｃ（ＮａＣｌ）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ１２５３）：称 取２９２２２ｇ （称 准 至００００１ｇ）

磨细并在５００～６００℃灼烧至恒重的氯化钠基准物质，溶于不含氯离子的水中，移入５００ｍＬ
容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。

硝酸银标准溶液 ［ｃ（ＡｇＮＯ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ６７０）：称取８５ｇ硝酸银，溶于５Ｌ水中，
混合均匀后贮于棕色瓶内备用 （如有浑浊，过滤）。标定：吸取２５００ｍＬ上述氯化钠标准溶

液，置于１５０ｍＬ烧杯中，按 （３）实验步骤进行滴定，同时做空白试验校正。硝酸银标准溶

液对氯离子的滴定度按下式计算：

ＴＣｌ－／ＡｇＮＯ３＝
ｍ×２５５００×０６０６６

Ｖ－Ｖ０
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式中　ＴＣｌ－／ＡｇＮＯ３———硝酸银标准滴定溶液对氯离子的滴定度，ｇ／ｍＬ；

ｍ———称取氯化钠的质量，ｇ；

Ｖ———滴定消耗硝酸银标准滴定溶液的用量，ｍＬ；

Ｖ０———空白试验消耗硝酸银标准滴定溶液的用量，ｍＬ；

０６０６６———氯化钠转换为氯离子的系数。
铬酸钾指示剂溶液 （１００ｇ／Ｌ）（ＨＧ３—９１８）：称取１０ｇ铬酸钾溶于１００ｍＬ水中，搅拌

下滴加硝酸银溶液至呈现红棕色沉淀，过滤后使用。
（３）实验步骤　称 取２５ｇ粉 碎 至２ｍｍ以 下 的 均 匀 食 盐 样 品 （称 准 至０００１ｇ），置 于

４００ｍＬ烧杯中，加２００ｍＬ水，加热近沸至样品全部溶解，冷却后移入５００ｍＬ容量瓶，加水

稀释至刻度，摇匀 （必要时过滤）。从中吸取２５００ｍＬ于２５０ｍＬ容量瓶，加水稀释至刻度，
摇匀，再吸取２５００ｍＬ （含６０～７０ｍｇＣｌ－）置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加４滴铬酸钾指示液，
用０１ｍｏｌ／Ｌ硝酸银标准滴定溶液滴定，直至溶液呈现稳定的淡橘红色悬浊液。同时做空白

试验校正。
（４）数据记录与处理　氯离子的含量按下式计算：

ｗ（Ｃｌ－）＝
（Ｖ－Ｖ０）×ＴＣｌ－／ＡｇＮＯ３

ｍ样×２５５００×
２５
２５０

×１００％

式中　ｗ（Ｃｌ－）———Ｃｌ－的质量分数；

Ｖ———滴定消耗硝酸银标准滴定溶液的用量，ｍＬ；

Ｖ０———空白试验消耗硝酸银标准滴定溶液的用量，ｍＬ；

ＴＣｌ－／ＡｇＮＯ３———硝酸银标准滴定溶液对氯离子的滴定度，ｇ／ｍＬ；

ｍ样———称取样品的质量，ｇ。
（５）允许差　见表９４。取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

表９４　银量法测定氯离子含量的允许差

氯离子含量／％ 允许差／％

３４００～４７００

＞４７００
０１０
０１３

２方法二　汞量法 （参照ＧＢ／Ｔ１３０２５５—９１）
（１）方法提要　将样品溶液调至酸性，以二苯偶氮碳酰肼为指示剂，用强电离的硝酸汞

标准滴定溶液滴定，溶液中的氯离子转为弱电离的氯化汞，过量汞离子与指示剂生成紫红色

配合物指示终点，测定氯离子。
（２）仪器与试剂

测定氯离子用的容量瓶、滴定管和移液管必须预先经过校正。
氯化钠标准 溶 液 ［ｃ（ＮａＣｌ）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ１２５３）：称 取２９２２２ｇ磨 细 并 在５００～

６００℃灼烧 至 恒 重 的 氯 化 钠 基 准 物 质，称 准 至００００１ｇ，溶 于 不 含 氯 离 子 的 水 中，移 入

５００ｍＬ容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。
硝酸汞标准滴定溶液 ｛ｃ［Ｈｇ（ＮＯ３）２·Ｈ２Ｏ］＝０１ｍｏｌ／Ｌ｝：称取８５６５ｇ硝酸汞，置于

烧杯中，加３５ｍＬ硝酸 （１∶１），加水溶解后稀释至５Ｌ，混匀，贮于棕色瓶中备用 （如有浑

浊，过滤）。标定：吸取２５００ｍＬ氯化钠标准溶液，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，按 （３）实验步

骤进行滴定。同时做空白试验校正。硝酸汞标准滴定溶液对氯离子的滴定度按下式计算：
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ＴＣｌ－／Ｈｇ（ＮＯ３）２＝
ｍ×２５５００×０６０６６

Ｖ－Ｖ０
式中　ＴＣｌ－／Ｈｇ（ＮＯ３）２———硝酸汞标准滴定溶液对氯离子的滴定度，ｇ／ｍＬ；

ｍ———称取氯化钠的质量，ｇ；

Ｖ———滴定消耗硝酸汞标准滴定溶液的用量，ｍＬ；

Ｖ０———空白试验消耗硝酸汞标准滴定溶液的用量，ｍＬ；

０６０６６———氯化钠转换为氯离子的系数。
混合指示液 （乙 醇 溶 液）：称 取００２ｇ溴 酚 蓝 和０５ｇ二 苯 偶 氮 碳 酰 肼，溶 于１００ｍＬ

乙醇。
硝酸 （１ｍｏｌ／Ｌ）。
（３）实验步 骤　称 取２５ｇ粉 碎 至２ｍｍ 以 下 的 均 匀 食 盐 样 品，称 准 至０００１ｇ，置 于

４００ｍＬ烧杯中，加２００ｍＬ水，加热近沸至样品全部溶解，冷却后移入５００ｍＬ容量瓶，加水

稀释至刻度，摇匀 （必要时过滤）。从中吸取２５００ｍＬ于２５０容量瓶，加水稀释至刻度，摇

匀，再吸取２５００ｍＬ （含６０～７０ｍｇＣｌ－），置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加８滴混合指示液，滴

加１ｍｏｌ／Ｌ硝酸至溶液恰呈黄色，再过量２滴，均匀搅拌下用０１ｍｏｌ／Ｌ硝酸汞标准滴定溶

液滴定至溶液由黄色变为紫红色。同时做空白试验校正。
（４）数据记录与处理　氯离子的含量按下式计算：

ｗ（Ｃｌ－）＝
（Ｖ－Ｖ０）×ＴＣｌ－／Ｈｇ（ＮＯ３）２

ｍ样×２５５００×
２５
２５０

×１００％

式中　ｗ（Ｃｌ－）———Ｃｌ－的质量分数；

Ｖ———滴定消耗硝酸汞标准滴定溶液的用量，ｍＬ；

Ｖ０———空白试验消耗硝酸汞标准滴定溶液的用量，ｍＬ；

ＴＣｌ－／Ｈｇ（ＮＯ３）２———硝酸汞标准滴定溶液对氯离子的滴定度，ｇ／ｍＬ；

ｍ样———称取样品的质量，ｇ。
（５）允许差　见表９５。取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

表９５　汞量法测氯离子含量的允许差

氯离子含量／％ 允许差／％

３４００～４７００

＞４７００
０１０
０１３

五、镁和钙离子的测定 （参照ＧＢ／Ｔ１３０２５６—９１）

１镁离子含量的测定

（１）方法提要　样品溶液调至碱性 （ｐＨ≈１０），用ＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定，以铬黑

Ｔ为指示剂，测定钙离子和镁离子的总量，然后从总量中减去钙离子量即为镁离子量。
（２）试剂

氨 （ＧＢ６３１）氯化铵 （ＧＢ６５８）缓冲溶液 （ｐＨ≈１０）：称取２０ｇ氯化铵，以无二氧化碳

的水溶解，加入１００ｍＬ氨水 （ρ＝０９０ｇ／ｍＬ），用水稀释至１Ｌ。
铬黑Ｔ指示 剂 （２ｇ／Ｌ）（ＨＧＢ３０８６）：称 取０２铬 黑Ｔ和２ｇ盐 酸 羟 胺 （ＨＧ３９６７），

溶于无水乙醇中，用无水乙醇稀释至１００ｍＬ，贮于棕色瓶内。
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三乙醇胺溶液 （１∶４）。

氧化锌标准溶液 ［ｃ（Ｚｎ２＋）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ１２６０）：称取０８１３９ｇ于 （８００±２）℃灼烧

至恒重的氧化锌，置于１５０ｍＬ烧杯中，用少量水润湿，滴加盐酸 （１∶２）至全部溶解，移

入５００ｍＬ容量瓶，加水稀释至刻度，摇匀。
乙二胺四乙酸二钠 （ＥＤＴＡ）标准滴定溶液 ［ｃ（ＥＤＴＡ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ１４０１）：称取

４０ｇ二水合乙二胺四乙酸二钠 （Ｎａ２Ｙ·２Ｈ２Ｏ），溶于不含二氧化碳的水中，稀释至５Ｌ，混

匀，贮于棕色瓶中备用。标定：吸取２０００ｍＬ氧化锌标准溶液，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加

入５ｍＬ氨性缓冲溶液、４滴铬黑Ｔ指示剂，然后用００２ｍｏｌ／Ｌ的ＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定

至溶液由酒红色变为亮蓝色为终点。ＥＤＴＡ标准溶液对镁离子的滴定度按下式计算：

ＴＭｇ２＋／ＥＤＴＡ＝
ｍ×２０５００
Ｖ ×０２９８７

式中　ＴＭｇ２＋／ＥＤＴＡ———ＥＤＴＡ标准滴定溶液对镁离子的滴定度，ｇ／ｍＬ；

ｍ———称取氧化锌的质量，ｇ；

Ｖ———ＥＤＴＡ标准滴定溶液的用量，ｍＬ；

０２９８７———氧化锌转换为镁离子的系数。
（３）分 析 步 骤　称 取２５ｇ食 盐 样 品，溶 解 后 定 量 转 移 至５００ｍＬ 容 量 瓶 中。吸 取

２５００ｍＬ样品溶液，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入５ｍＬ氨性缓冲溶液、４滴铬黑Ｔ指示剂，
然后用００２ｍｏｌ／ＬＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定至溶液由酒红色变为亮蓝色为终点。ＥＤＴＡ标

准溶液用量为测定钙离子和镁离子的总用量。
（４）数据记录与处理　镁离子的含量按下式计算：

ｗ（Ｍｇ２＋）＝
（Ｖ２－Ｖ１）×ＴＭｇ２＋／ＥＤＴＡ

ｍ样×２５５００

×１００％

式中　ｗ（Ｍｇ２＋）———Ｍｇ２＋的质量分数；

Ｖ１———滴定钙离子消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的用量，ｍＬ；

Ｖ２———滴定钙、镁离子消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的总用量，ｍＬ；

ＴＭｇ２＋／ＥＤＴＡ———ＥＤＴＡ标准滴定溶液对镁离子的滴定度，ｇ／ｍＬ；

ｍ样———称取样品的质量，ｇ。
（５）允许差　见表９６。取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

表９６　测定镁离子含量的允许差

镁离子含量／％ 允许差／％ 镁离子含量／％ 允许差／％

＜０１０
０１０～１００

００１
００２

１０１～６００
６０１～１２００

００５
０１０

２钙离子含量的测定

（１）方法提要　将样品溶液调至碱性 （ｐＨ≈１２），用ＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定钙离子

测其含量。
（２）试剂

钙指示剂 （２％）：称取０２ｇ钙指示剂及１０ｇ已于１１０℃烘干的氯化钠，研磨混匀，贮

于棕色瓶中，放入干燥器内备用。
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氢氧化钠溶液 （２ｍｏｌ／Ｌ）（ＧＢ６２９）：将事先配制的氢氧化钠溶液 （１∶１）放置澄清后，
取上层清液１０４ｍＬ，用不含二氧化碳的蒸馏水稀释至１Ｌ。

乙二胺四乙酸二钠 （ＥＤＴＡ）标准滴定溶液 ［ｃ（ＥＤＴＡ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］：其配制与标定

方法与镁离子测定中相同。ＥＤＴＡ标准滴定溶液对钙离子的滴定度按下式计算：

ＴＣａ２＋／ＥＤＴＡ＝ＴＭｇ２＋／ＥＤＴＡ×１６４９
式中　ＴＣａ２＋／ＥＤＴＡ———ＥＤＴＡ标准滴定溶液对钙离子的滴定度，ｇ／ｍＬ；

ＴＭｇ２＋／ＥＤＴＡ———ＥＤＴＡ标准滴定溶液对镁离子的滴定度，ｇ／ｍＬ；

１６４９———镁离子换算为钙离子的系数。
（３）实验步骤　称取２５ｇ食盐样品，溶解后定容于５００ｍＬ容量瓶中。吸取２５００ｍＬ样

品溶液，置于２５０ｍＬ锥形 瓶 中，加 入２ｍＬ２ｍｏｌ／Ｌ的 氢 氧 化 钠 溶 液 和 约１０ｍｇ钙 指 示 剂，
然后用００２ｍｏｌ／Ｌ的ＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定至溶液由酒红色变为亮蓝色为终点。

（４）数据记录与处理　钙离子的含量按下式计算：

ｗ（Ｃａ２＋）＝Ｖ１×ＴＣａ
２＋／ＥＤＴＡ

ｍ样×２５５００

×１００％

式中　ｗ（Ｃａ２＋）———Ｃｕ２＋的质量分数；

Ｖ１———滴定钙离子消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的用量，ｍＬ；

ＴＣａ２＋／ＥＤＴＡ———ＥＤＴＡ标准滴定溶液对钙离子的滴定度，ｇ／ｍＬ；

ｍ样———称取样品的质量，ｇ。
（５）允许差　见表９７。取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

表９７　测定钙离子含量的允许差

钙离子含量／％ 允许差／％

＜０１０
０１０～１００

００１
００２

六、碘离子的测定 （参照ＧＢ／Ｔ１３０２５７—９１）
（１）方法提要　在酸性溶液中碘离子被溴氧化为碘酸根，甲酸钠除去过剩的溴。碘酸根

氧化碘化钾析出碘，然后用硫代硫酸钠标准溶液滴定，测定碘离子的含量。其反应式如下：

Ｉ－＋３Ｂｒ２＋３Ｈ２ →Ｏ ＩＯ－３ ＋６Ｈ＋＋６Ｂｒ－

Ｂｒ２＋ＨＣＯＯ－＋Ｈ２ →Ｏ ＣＯ２－３ ＋３Ｈ＋＋２Ｂｒ－

ＩＯ－３ ＋５Ｉ－＋６Ｈ →＋ ３Ｉ２＋３Ｈ２Ｏ
Ｉ２＋２Ｎａ２Ｓ２Ｏ →３ ２ＮａＩ＋Ｎａ２Ｓ４Ｏ６

（２）试剂

碘酸钾 标 准 溶 液 （ＧＢ１２５８） ｃ １６ＫＩＯ（ ）３ ＝０００２ｍｏｌ／［ ］Ｌ ：称 取１４２６７ｇ于 （１１０±

２）℃烘干至恒重的碘酸钾，加水溶解后移入１０００ｍＬ容量瓶，稀释至刻度，摇匀。此ＫＩＯ３

溶液浓度为ｃ １６ＫＩＯ（ ）３ ＝００４ｍｏｌ／Ｌ。用水稀释２０倍，得浓度为ｃ １６ＫＩＯ（ ）３ ＝０００２ｍｏｌ／Ｌ
的ＫＩＯ３ 标准溶液。

硫代硫酸钠标准滴定 溶 液 ［ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０００２ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ６３７）：称 取５ｇ硫 代 硫 酸

钠，溶于１０００ｍＬ无二氧化碳的水中，贮于棕色瓶，静置一周后取上层清液２００ｍＬ于棕色
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瓶中，加入０２ｇ碳酸钠溶解后，用无二氧化碳的水稀释至２０００ｍＬ。标定：吸取１０００ｍＬ

ｃ １６ＫＩＯ（ ）３ ＝０００２ｍｏｌ／Ｌ的ＫＩＯ３ 标 准 溶 液 于２５０ｍＬ碘 量 瓶、加９０ｍＬ水、２ｍＬ１ｍｏｌ／Ｌ

盐酸，摇匀后加５ｍＬ５０ｇ／Ｌ的碘化钾溶液，立即用ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０００２ｍｏｌ／Ｌ的硫代硫酸

钠标准滴定溶液滴定，至溶液呈浅黄色时，加入５ｍＬ５ｇ／Ｌ的淀粉指示剂，继续滴定至蓝色

恰好消失为止。硫代硫酸钠标准滴定溶液对碘离子的滴定度按下式计算：

ＴＩ－／Ｎａ２Ｓ２Ｏ３＝
ｃ １６ＫＩＯ（ ）３ Ｖ（ＫＩＯ３）Ｍ １

６Ｉ（ ）－ ×１０００

Ｖ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）
式中　ＴＩ－／Ｎａ２Ｓ２Ｏ３———硫代硫酸钠标准滴定溶液对碘离子的滴定度，μｇ／ｍＬ；

ｃ １６ＫＩＯ（ ）３ ———以１
６ＫＩＯ３

为基本单元的ＫＩＯ３ 标准溶液的浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ（ＫＩＯ３）———所取碘酸钾标准溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）———硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ １
６Ｉ（ ）－ ———以１

６Ｉ
－为基本单元的Ｉ－的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ。

盐酸溶液 （１ｍｏｌ／Ｌ）（ＧＢ６２２）。
饱和溴水：取２５ｍＬ试剂溴至１００ｍＬ水中，充分摇匀。
甲酸钠溶液 （１００ｇ／Ｌ）（ＨＧ３９６６）。
碘化钾溶液 （５０ｇ／Ｌ）（ＧＢ１２７２）：用时新配。
淀粉溶液 （５ｇ／Ｌ）（ＨＧ３０９５）：称取０５ｇ可溶性淀粉，用水调成糊状，倾入１００ｍＬ沸

水，搅溶后再煮沸０５ｍｉｎ，冷却备用。用时新配。
（３）实验 步 骤　称 取１０ｇ均 匀 加 碘 食 盐 （称 准 至０１ｇ），置 于２５０ｍＬ碘 量 瓶 中，加

１００ｍＬ水溶解，加２ｍＬ１ｍｏｌ／Ｌ的 盐 酸 和２ｍＬ饱 和 溴 水，混 匀，放 置５ｍｉｎ，摇 动 下 加 入

５ｍＬ１００ｇ／Ｌ的甲酸钠溶液，放置５ｍｉｎ后加５ｍＬ５０ｇ／Ｌ的碘化钾溶液，静置约１０ｍｉｎ，用

ｃ（Ｎａ２Ｓ２Ｏ３）＝０００２ｍｏｌ／Ｌ的硫代硫 酸 钠 标 准 滴 定 溶 液 滴 定，至 溶 液 呈 浅 黄 色 时，加５ｍＬ
５ｇ／Ｌ的淀粉指示液，继续滴定至蓝色恰好消失为止。

（４）数据记录与处理　碘离子的含量 （μｇ／ｇ）按下式计算：

ｗ（Ｉ－）＝
ＴＩ－／Ｎａ２Ｓ２Ｏ３Ｖ
ｍ样

式中　ＴＩ－／Ｎａ２Ｓ２Ｏ３———硫代硫酸钠标准滴定溶液对碘离子的滴定度，μｇ／ｍＬ；

Ｖ———滴定消耗硫代硫酸钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｍ样———称取样品的质量，ｇ。
（５）允许差　见表９８。取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

表９８　测定碘离子含量的允许差

碘离子含量／（μｇ／ｇ） 允许差／（μｇ／ｇ）

２０～５０ ２

七、硫酸根离子的测定

１方法一　称量分析法 （参照ＧＢ／Ｔ１３０２５８—９１）
（１）方法提要　将样品溶液调至弱酸性，加入氯化钡溶液生成硫酸钡沉淀，沉 淀 经 过

滤、洗涤、烘干、称量，计算硫酸根离子的含量。
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（２）试剂

氯化钡溶 液 ［ｃ（ＢａＣｌ２）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ６２５）：称 取２４０ｇ氯 化 钡，溶 于５００ｍＬ水

中，室温放置２４ｈ，使用前过滤。
盐酸溶液 （２ｍｏｌ／Ｌ）（ＧＢ６２２）。
甲基红溶液 （２ｇ／Ｌ）（ＨＧ３９５８）。
（３）实验步骤　称取２５０００ｇ样品，溶解，转移至５００ｍＬ容量瓶，稀释至刻度。吸取

１００００ｍＬ，置于４００ｍＬ烧杯中，加水至１５０ｍＬ，加２滴甲基红指示剂，滴加２ｍｏｌ／Ｌ盐酸

至溶液恰呈红色，加热至近沸，迅速加入４０ｍＬ００２ｍｏｌ／Ｌ氯化钡热溶液 （硫酸根含量大于

２５％时加入６０ｍＬ），剧烈搅拌２ｍｉｎ，冷却至室温，再加少许氯化 钡 溶 液 检 查 沉 淀 是 否 完

全。用预先在１２０℃烘干至恒重的Ｐ１６玻璃坩埚抽滤，先将上层清液倾入坩埚内，用水将杯

内沉淀洗涤数次，然后将杯内沉淀全部转入坩埚中，继续用水洗涤数次，至滤液中无氯离子

（在硝酸介质中用硝酸银检验）。以少量水冲洗坩埚外壁后，将坩埚置于烘箱中的搪瓷盘内，
升温至 （１２０±２）℃干燥１ｈ后取出，移入干燥器中，在干燥器中冷却至室温，称量。以后每

次烘３０ｍｉｎ，直至两次称量质量之差不超过００００２ｇ视为恒重。
（４）数据记录与处理　硫酸根离子含量按下式计算：

ｗ（ＳＯ２－４ ）＝
（ｍ１－ｍ２）×０４１１６

ｍ样×１００５００

×１００％

式中　ｗ（ＳＯ２－４ ）———ＳＯ２－４ 的质量分数；

ｍ１———硫酸钡及玻璃坩埚的质量，ｇ；

ｍ２———玻璃坩埚的质量，ｇ；

ｍ样———称取样品的质量，ｇ；

０４１１６———硫酸钡换算为硫酸根的系数。
（５）允许差　见表９９。取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

表９９　测定硫酸根离子含量的允许差

硫酸根含量／％ 允许差／％ 硫酸根含量／％ 允许差／％

＜０５０
０５０～１５０（不包括１５０）

００３
００４

１５０～３５０ ００５

２方法二　ＥＤＴＡ配位滴定法 （参照ＧＢ／Ｔ１３０２５８—９１）
（１）方法提 要　氯 化 钡 与 样 品 中 的 硫 酸 根 生 成 难 溶 的 硫 酸 钡 沉 淀，过 剩 的 钡 离 子 用

ＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定，间接测定硫酸根含量。
（２）试剂

氧化锌标准溶液 ［ｃ（ＺｎＯ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ１２６０）；称取０８１３９ｇ已于８００℃灼烧至恒

重的氧化锌，置 于１５０ｍＬ烧 杯 中，用 少 量 水 润 湿，滴 加 盐 酸 （１∶２）至 全 部 溶 解，移 入

５００ｍＬ容量瓶，加水稀释至刻度，摇匀。
氨 （ＧＢ６３１）氨化铵 （ＧＢ６５８）缓冲溶液 （ｐＨ≈１０）：称取２０ｇ氯化铵，以无二氧化碳

的水溶解，加入１００ｍＬ氨水 （ρ＝０９０ｇ／ｍＬ），用水稀释至１Ｌ。
铬黑Ｔ溶液 （２ｇ／Ｌ）（ＨＧ３０８６）：称取０２ｇ铬黑Ｔ和２ｇ盐酸羟胺 （ＨＧ３９６７），溶于

无水乙醇中，用无水乙醇稀释至１００ｍＬ，贮于棕色瓶内。
乙二胺四乙酸二钠 （ＥＤＴＡ）标准溶液 ［ｃ（ＥＤＴＡ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］：称取４０ｇ二水合乙
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二胺四乙酸二钠，溶于不含二氧化碳的水中，稀释至５Ｌ，混匀，贮于棕色瓶中备用。标定：
吸取２０００ｍＬ氧化锌标准溶液，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入５ｍＬ氨性缓冲溶液、４滴铬黑

Ｔ指示液，然后用ｃ（ＥＤＴＡ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ的ＥＤＴＡ标准溶液滴定至溶液由酒红色变为亮蓝

色为止。ＥＤＴＡ标准滴定溶液对硫酸根的滴定度按下式计算：

ＴＳＯ２－４ ／ＥＤＴＡ＝ＴＭｇ２＋／ＥＤＴＡ×３９５１５
式中　ＴＳＯ２－４ ／ＥＤＴＡ———ＥＤＴＡ标准滴定溶液对ＳＯ２－４ 的滴定度，ｇ／ｍＬ；

ＴＭａ２＋／ＥＤＴＡ———ＥＤＴＡ标准滴定溶液对 Ｍｇ２＋的滴定度，ｇ／ｍＬ；

３９５１５———镁离子换算为硫酸根的系数。
乙二胺四乙酸二钠镁 （ＭｇＥＤＴＡ）溶液 ［ｃ（ＭｇＥＤＴＡ）＝００４ｍｏｌ／Ｌ］：称取１７２ｇ乙

二胺四乙酸二钠镁 （四水盐），溶于１Ｌ无二氧化碳的水中。
无水乙醇 （ＧＢ６７８）。
盐酸溶液 （１ｍｏｌ／Ｌ）（ＧＢ６２２）。
氯化钡溶液 （ＧＢ６５２）［ｃ（ＢａＣｌ２）＝００２ｍｏｌ／Ｌ］：同称量分析法测定硫酸根离子时氯化

钡溶液的配制。标定：吸取５００ｍＬ氯化钡溶液，加入５ｍＬＭｇＥＤＴＡ溶液、１０ｍＬ无水乙

醇、５ｍＬ氨性缓冲溶液、４滴铬黑Ｔ指示液，然后用ｃ（ＥＤＴＡ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ的ＥＤＴＡ标准

滴定溶液滴定至溶液由酒红色变为亮蓝色，记录ＥＤＴＡ用量。
（３）实验步骤　称取２５０００ｇ样品，溶解，转移至５００ｍＬ容量瓶中，稀释至刻度。吸

取２５００ｍＬ，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加１滴１ｍｏｌ／Ｌ盐酸，加入５００ｍＬ００２ｍｏｌ／Ｌ的氯

化钡溶液 （硫酸根含量大于０６％时，加入１０００ｍＬ），于搅拌机上搅拌片刻，放置５ｍｉｎ，
加入５ｍＬ或１０ｍＬＭｇＥＤＴＡ溶液 （与氯化钡量相同）、１０ｍＬ或１５ｍＬ无水乙醇 （占总体

积的３０％）、５ｍＬ氨性缓冲溶液、４滴铬黑Ｔ指示液，用ｃ（ＥＤＴＡ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ的ＥＤＴＡ
标准滴定溶液滴定至溶液由酒红色变为亮蓝色。

另取一份与测定硫酸根时相同的样品溶液，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加入５ｍＬ氨性缓冲

溶液、４滴铬黑Ｔ指示液，然后用ｃ（ＥＤＴＡ）＝００２ｍｏｌ／Ｌ的ＥＤＴＡ标准滴定溶液滴定至溶

液由酒红色变为亮蓝色为止，ＥＤＴＡ用量为钙、镁离子总用量。
（４）数据记录与处理　硫酸根离子的含量按下式计算：

ｗ（ＳＯ２－４ ）＝
ＴＳＯ２－４ ／ＥＤＴＡ（Ｖ１＋Ｖ２－Ｖ３）

ｍ样×２５５００

×１００％

式中　ｗ（ＳＯ２－４ ）———ＳＯ２－４ 的质量分数；

ＴＳＯ２－４ ／ＥＤＴＡ———ＥＤＴＡ标准滴定溶液对硫酸根的滴定度，ｇ／ｍＬ；

Ｖ１———滴定５００ｍＬ氯化钡溶液消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ２———滴定钙、镁离子总量消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ３———滴定硫酸根离子消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｍ样———称取样品的质量，ｇ。
（５）允许差　见表９１０。取平行测定结果的算术平均值为测定结果。

表９１０　测定硫酸根离子含量的允许差

硫酸根离子含量／％ 允许差／％ 硫酸根离子含量／％ 允许差／％

＜０５０
０５０～１５０（不包括１５０）

００３
００５

１５０～３５０ ００６
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八、注意事项

（１）水分测定中，称量瓶盖切不可盖严，否则水分难以挥发。
（２）标定ＡｇＮＯ３ 标准溶液和配制铬黑Ｔ指示剂时，要用基准 （或分析纯）ＮａＣｌ，切

不可与食盐混淆。
（３）汞量法测定中注意 Ｈｇ（ＮＯ３）２ 是一种剧毒物质。
（４）注意钙指示剂的用量。
（５）测定ＳＯ２－４ 时若无 ＭｇＥＤＴＡ试剂，可用ＥＤＴＡ和 ＭｇＣｌ２ 配制。

九、思考题

１烘干法测定的水分与灼烧法测定的水分相同吗？

２配制Ｋ２ＣｒＯ４ 指示剂时为什么要滴加ＡｇＮＯ３ 至红棕色？

３食盐中的ＮａＣｌ能用其他银量法测定吗？若能，请设计相应的测定方案。

４用ＺｎＯ标定ＥＤＴＡ溶液中，在加入缓冲溶液之前要先用氨水调节酸度，而在测定食

盐中 Ｍｇ含量时不需要先调酸度就直接加入，为什么？

５碘离子测定中加入溴水的作用是什么？写出有关反应式。

６配位滴定法测定ＳＯ２－４ 的滴定方式是哪种？为什么不用直接滴定法？

７比较配位滴定法和称量分析法测定ＳＯ２－４ 的优缺点。

８配位滴定法测定ＳＯ２－４ 过程中加入 ＭｇＥＤＴＡ的作用是什么？

阅读材料

食盐对人体健康的作用
食盐是人们生活中最常用的一种调味品，其主要成分是氯化钠。但是食盐的作用绝不仅仅 是 增 加 食 物 的 味 道，

它也是人体组织的一种基本成分，对保证体内正常的生理、生化活动和功能 起 着 重 要 作 用。Ｎａ＋ 和Ｃｌ－ 是 与Ｋ＋ 等

元素相互联系的，它们之间的联系错综复杂，其最主要 的 作 用 是 控 制 细 胞、组 织 液 和 血 液 内 的 电 解 质 平 衡，以 保

持体液的正常流通和控制体内的 酸 碱 平 衡。Ｎａ＋ 和 Ｋ＋ 、Ｃａ２＋ 、Ｍｇ２＋ 还 有 助 于 保 持 神 经 和 肌 肉 的 适 当 应 激 水 平；

ＮａＣｌ和ＫＣｌ对调节血液的适当黏度或稠度起作用；胃里开始消化某些食物的酸和其他胃液、胰 液 及 胆 汁 里 的 助 消

化的化合物，也是由血液里的钠盐和钾盐形成的。此外，适当浓度的Ｎａ＋ 、Ｃｌ－ 和Ｋ＋ 对 于 视 网 膜 对 光 反 应 的 生 理

过程也起着重要作用。可见，人体的许多重要功能都与Ｎａ＋ 、Ｃｌ－ 和Ｋ＋ 有关，体 内 任 何 一 种 离 子 的 不 平 衡 （多 或

少），都会对身体产生不良影响。如运动过度、出汗太多时，体内的Ｎａ＋ 、Ｃｌ－ 和Ｋ＋ 大 为 降 低，就 会 出 现 不 平 衡，

使肌肉和神经反应受到影响，导致恶心、呕吐、衰竭和 肌 肉 痉 挛 等 现 象。因 此，运 动 员 在 训 练 或 比 赛 前 后，需 喝

特别配制的饮料，以补充失去的盐分。

由于新陈代谢，人体内每天都有一定量的Ｎａ＋ 、Ｃｌ－ 和 Ｋ＋ 通 过 各 种 途 径 排 出 体 外， 因 此 需 要 膳 食 给 予 补 充，

正常成人每天氯化钠的需要量和排出量为３～９ｇ。

此 外 ，常 用 淡 盐 水 漱 口 ，不 仅 对 咽 喉 疼 痛 、 牙 龈 肿 疼 等 口 腔 疾 病 有 治 疗 和 预 防 作 用 ， 还 具 有 预 防 感 冒 的

作 用 。

实验五十二　工业氯化钙的分析

—、技能目标

１掌握测定氯化钙中ＣａＣｌ２ 及主要杂质成分的分析方法和原理；

２熟练掌握滴定分析和称量分析中的有关基本操作；

３复习巩固相关的理论知识，提高分析问题、解决问题的能力。
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二、无水氯化钙的质量指标

无水氯化钙的质量指标见表９１１。

表９１１　无水氯化钙的质量指标

项　　目

指　　标

无水氯化钙 二水氯化钙

一等品 合格品 一等品 合格品

氯化钙（ＣａＣｌ２）含量／％ ≥ ９５０ ９００ ７００ ６８０

镁及碱金属氯化物（以ＮａＣｌ计）含量／％ ≤ ２５ ４０ ４０ ５５

水不溶物含量／％ — — ０２０ ０３０

酸度 — — 通过实验

碱度［以Ｃａ（ＯＨ）２ 计］／％ — — ０３５

硫酸盐（以ＣａＳＯ４ 计）含量／％ — — ０２０ ０３０

三、分析方法

１氯化钙 （ＣａＣｌ２）含量的测定 （参照 ＨＧ／Ｔ２３２７—９２）

（１）方法提要　在试样溶液的ｐＨ约为１２的条件下，以钙羧酸为指示剂，用乙二胺四

乙酸二钠标准溶液滴定钙。
（２）试剂

三乙醇胺溶液 （１∶２）；氢氧化钠溶液 （１００ｇ／Ｌ）（ＧＢ６２９）。
乙二胺四乙酸二钠盐 （ＥＤＴＡ）标准滴定溶液 ［ｃ（ＥＤＴＡ）≈００２ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ１４０１）。
钙羧酸指示剂：称取１ｇ钙羧酸指示剂 （或钙羧酸钠），与１００ｇ氯化钠 （ＧＢ１２６６）混

合，研细，密闭保存。
（３）实验步骤

① 试 样 溶 液 的 制 备。称 取 约３５ｇ无 水 氯 化 钙 或 约５ｇ二 水 氯 化 钙 试 样 （精 确 至

００００２ｇ），置于２５０ｍＬ烧 杯 中，加 水 溶 解。定 量 转 移 至５００ｍＬ容 量 瓶 中，用 水 稀 释 至 刻

度，摇匀。此溶液为试样溶液Ａ，用于有关测定。

② 测定。用移液管 移 取１０００ｍＬ试 样 溶 液 Ａ，加 水 至 约５０ｍＬ。加５ｍＬ三 乙 醇 胺 溶

液、２ｍＬ氢氧化钠溶 液、约０１ｇ钙 羧 酸 指 示 剂，用 乙 二 胺 四 乙 酸 二 钠 盐 标 准 滴 定 溶 液 滴

定，溶液由红色变为蓝色即为终点。同时做空白试验。
（４）数据记录与处理　以质量分数表示的氯化钙的含量按下式计算：

ｗ（ＣａＣｌ２）＝
ｃ（ＥＤＴＡ）×（Ｖ１－Ｖ０）×１０－３×Ｍ（ＣａＣｌ２）

ｍ样×１０５００

×１００％

式中　ｗ（ＣａＣｌ２）———氯化钙的质量分数；

ｃ（ＥＤＴＡ）———ＥＤＴＡ标准滴定溶液的实际浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———滴定时消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｖ０———空白试验中消耗ＥＤＴＡ标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＣａＣｌ２）———ＣａＣｌ２ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ样———试样的质量，ｇ。
（５）允许差　取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大
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于０２％。

２镁及碱金属氯化物 （以ＮａＣｌ计）含量的测定

（１）方法提要　以铬酸钾为指示剂，用硝酸银标准滴定溶液滴定总氯量，减去氯化钙相

当的氯量后折算成以氯化钠 （ＮａＣｌ）计的镁及碱金属氯化物含量。
（２）试剂

硝酸溶液 （１∶１０）（ＧＢ６２６）。
碳酸氢钠溶液 （１００ｇ／Ｌ）（ＧＢ６４０）。
硝酸银标准滴定溶液 ［ｃ（ＡｇＮＯ３）＝０１ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ６７０）。
铬酸钾指示液 （５０ｇ／Ｌ）（ＨＧ３９１８）。
（３）实验步骤　用移液管移取１０００ｍＬ试样溶液Ａ，置于２５０ｍＬ锥形瓶中，加５０ｍＬ

水，用硝酸溶液或碳酸氢钠溶液调ｐＨ＝６５～１０ （用ｐＨ试纸检验），加０７ｍＬ铬酸钾指示

液，用硝酸银标准滴定溶液滴定，溶液由淡黄色变为微红色即为终点。
（４）数据记录与处理　以质量分数表示的镁及碱金属氯化物 （以ＮａＣｌ计）含量按下式

计算：

ｗ（ＮａＣｌ）＝ｃ
（ＡｇＮＯ３）×Ｖ×１０－３×Ｍ（ＮａＣｌ）

ｍ样×１０５００

×１００％－１０５３ｗ（ＣａＣｌ２）

式中　ｗ（ＮａＣｌ）———镁及碱金属氯化物 （以ＮａＣｌ计）的质量分数；

ｃ（ＡｇＮＯ３）———硝酸银标准滴定溶液的实际浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ———滴定消耗硝酸银标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ（ＮａＣｌ）———ＮａＣｌ的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｗ（ＣａＣｌ２）———氯化钙的质量分数；

１０５３———氯化钙 （ＣａＣｌ２）换算成氯化钠 （ＮａＣｌ）的系数；

ｍ样———试样的质量，ｇ。
（５）允许差　取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大

于００２％。

３水不溶物的测定

（１）方法提要　试样溶于水，用玻璃坩埚抽滤，残渣经干燥称量，测定水不溶物含量。
（２）仪器与试剂

烘箱：能调节玻璃坩埚底部温度达到１０５～１１０℃。
玻璃坩埚 （滤纸孔径５～１５μｍ）。
硝酸银溶液 （１０ｇ／Ｌ）（ＧＢ６７０）。
（３）实验步骤　称取约２０ｇ试样 （精确至００１ｇ），置于４００ｍＬ烧杯中。加２５０ｍＬ水溶

解，放置１ｈ，用已于１０５～１１０℃烘 干 至 恒 重 的 玻 璃 坩 埚 过 滤。用 水 洗 涤 至 无 氯 离 子 为 止

（在硝酸介质中用硝酸银溶液检验）。于１０５～１１０℃烘干至恒重。
（４）数据记录与处理　以质量分数表示的水不溶物含量按下式计算：

ｗ（水不溶物）＝ｍ１－ｍ２ｍ样
×１００％

式中　ｗ（水不溶物）———水不溶物的质量分数；

ｍ１———水不溶物及玻璃坩埚的质量，ｇ；

ｍ２———玻璃坩埚的质量，ｇ；

８７１ 分析化学实验与实训



ｍ样———称取样品的质量，ｇ。
（５）允许差　取平行测定结果的算术平均值为测定结果，平行测定结果的绝对差值不大

于００２％。

４酸度的测定

（１）方法提要　将试样溶于水，以溴百里香酚蓝为指示剂检验溶液酸度是否符合要求。
（２）试剂　溴百里香酚蓝指示液 （１ｇ／Ｌ）（ＨＧ３１２２２）。
（３）实验步骤　称取 （２２０±０１）ｇ试样，置于２５０ｍＬ烧杯中，加１００ｍＬ水溶解。加

入２～３滴溴百里香酚蓝指示液，溶液应不呈黄色。

５碱度的测定

（１）方法提要　 将试样溶于水，加入已知量的过量盐酸标准滴定溶液，煮沸赶掉二氧

化碳。以溴百里香酚蓝为指示剂，用氢氧化钠标准滴定溶液滴定，溶液由黄色变为蓝色即为

终点。
（２）试剂

盐酸标准溶液 ［ｃ（ＨＣｌ）≈０１ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ６２２）。
氢氧化钠标准溶液 ［ｃ（ＮａＯＨ）≈０１ｍｏｌ／Ｌ］（ＧＢ６２９）。
溴百里香酚蓝指示液 （１ｇ／Ｌ）（ＨＧ３１２２２）。
（３）实验步骤　称取约２０ｇ试样 （精确至００１ｇ），置于４００ｍＬ烧杯中，加１００ｍＬ水溶

解。加２～３滴溴百里香酚蓝指示液，用滴定管加入盐酸标准滴定溶液中和并过量约５ｍＬ。
煮沸２ｍｉｎ，冷却，再加２滴溴百里香酚蓝指示液。用氢氧化钠标准滴定溶液滴定，溶液由

黄色变为蓝色即为终点。
（４）数据记录与处理　以质量分数表示的碱度［以Ｃａ（ＯＨ）２ 计］按下式计算：

ｗ［Ｃａ（ＯＨ）２］＝
（ｃ１Ｖ１－ｃ２Ｖ２）×１０－３×Ｍ［Ｃａ（ＯＨ）２］

ｍ样
×１００％

式中　ｗ［Ｃａ（ＯＨ）２］———碱度的质量分数 ［以Ｃａ（ＯＨ）２ 计］；

ｃ１———盐酸标准滴定溶液的实际浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ１———加入盐酸标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

ｃ２———氢氧化钠标准滴定溶液的实际浓度，ｍｏｌ／Ｌ；

Ｖ２———消耗氢氧化钠标准滴定溶液的体积，ｍＬ；

Ｍ［Ｃａ（ＯＨ）２］———Ｃａ（ＯＨ）２ 的摩尔质量，ｇ／ｍｏｌ；

ｍ样———试样的质量，ｇ。
（５）允许差　取平行测定结果的算术平均值为测定结果。平行测定结果的绝对差值不大

于００２％。

６硫酸盐 （以ＣａＳＯ４ 计）的测定

（１）方法提要　用水溶解试样并过滤不溶物，加入氯化钡，沉淀滤液中的硫酸根离子，
称量生成的硫酸钡。

（２）试剂

盐酸 （ＧＢ６２２）。
氯化钡 （ＢａＣｌ２·２Ｈ２Ｏ）溶液 （１２２ｇ／Ｌ）（ＧＢ６５２）。
硝酸银溶液 （１０ｇ／Ｌ）（ＧＢ６７０）。
（３）实验步骤　称取约５０ｇ试样 （精确至０１ｇ），置于４００ｍＬ烧杯中，加２００ｍＬ水溶
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解，加２ｍＬ盐酸，加热至沸，冷却，用中速滤纸过滤，用水洗涤５次，每次１０ｍＬ，滤液和

洗涤液收集到５００ｍＬ烧杯中，加热至沸，在不断搅拌下，缓缓加入１０ｍＬ氯化钡溶液；继

续沸腾１５ｍｉｎ，冷却并放置４ｈ （或在沸水浴上保温２ｈ）。
室温下，用慢速定量滤纸过滤，用温水洗涤沉淀至无氯离子 （在硝酸介质中用硝酸银溶

液检验）。
将沉淀连同滤纸 转 移 至 已 于 （８００±２０）℃烘 干 至 恒 重 的 瓷 坩 埚 中；烘 干、灰 化，在

（８００±２０）℃灼烧至恒重。
（４）数据记录与处理　以质量分数表示的硫酸盐 （以ＣａＳＯ４ 计）含量按下式计算：

ｗ（ＣａＳＯ４）＝
（ｍ１－ｍ２）×０５８３３

ｍ样
×１００％

式中　ｗ（ＣａＳＯ４）———ＣａＳＯ４ 的质量分数；

ｍ１———硫酸钡及瓷坩埚的质量，ｇ；

ｍ２———瓷坩埚的质量，ｇ；

ｍ样———试样的质量，ｇ；

０５８３３———硫酸钡换算为硫酸钙的系数。
（５）允许差　取平均测定结果的算术平均值为测定结果，平均测定结果的绝对差值不大

于００３％。
四、注意事项

（１）本分析方法适用于无水氯化钙和二水氯化钙含量的测定。
（２）三乙醇胺应在酸性条件下加入，碱性条件下使用。
（３）银量法测定镁及金属氯化物含量中，要注意控制指示剂的加入量。
五、思考题

１氯化钙含量测定中，为什么要加入三乙醇胺？

２银量法测定镁及金属氯化物含量时，为什么要调节ｐＨ为６５～１０？

３溴百里香酚蓝的酸式色和碱式色分别是什么颜色？

阅读材料

氯化钙的性质
无水氯化钙为白色颗粒或熔融块状，有强吸湿性，易溶 于 水 （放 出 大 量 热） 和 乙 醇， 低 毒， 半 数 致 死 量 （大

鼠，经口） 为１ｇ／ｋｇ，是有机液体和气体的干燥剂和脱水剂。可用于测定钢铁含碳量和测定全血葡萄糖、血清无机

磷、血清碱性磷酸酶的活力。

二水氯化钙又称干燥氯化钙，白色吸湿性颗粒或块团，易溶于水和乙醇，水溶液呈中 性 或 微 碱 性，有 刺 激 性。

常用作抗冻剂和灭火剂。

六水氯化钙为白色易吸湿的三 方 结 晶，２００℃时 失 去 全 部 结 晶 水。 用 作 氧 与 硫 的 吸 收 剂、 食 物 保 护 剂、 上 浆

剂、净水剂、防冻剂。
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附　　录

附录一　常用酸碱的密度和浓度

试剂名称 密度／（ｋｇ／ｍ３） 含量／％ ｃ／（ｍｏｌ／Ｌ）

盐酸

硝酸

硫酸

磷酸

高氯酸

冰醋酸

氢氟酸

氢溴酸

氨水

１１８～１１９

１３９～１４０

１８３～１８４

１６９

１６８

１０５

１１３

１４９

０８８～０９０

３６～３８

６５０～６８０

９５～９８

８５

７００～７２０

９９８（优级纯）

９９０（分析纯）

４０

４７０

２５０～２８０

１１６～１２４

１４４～１５２

１７８～１８４

１４６

１１７～１２０

１７４

２２５

８６

１３３～１４８

附录二　常见基准物质的干燥条件和应用

物质名称 干燥后组成 干燥条件／℃ 标定对象

碳酸氢钠 Ｎａ２ＣＯ３ ２７０～３００ 酸

碳酸钠 Ｎａ２ＣＯ３ ２７０～３００ 酸

硼砂 Ｎａ２Ｂ４Ｏ７·１０Ｈ２Ｏ 含ＮａＣｌ和蔗糖饱和液的干燥器中 酸

碳酸氢钾 Ｋ２ＣＯ３ ２７０～３００ 酸

草酸 Ｈ２Ｃ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ 室温空气中干燥 碱或ＫＭｎＯ４

邻苯二甲酸氢钾 ＫＨＣ８Ｈ４Ｏ４ １０５～１１０ 碱或高氯酸

重铬酸钾 Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ １２０ 还原剂

溴酸钾 ＫＢｒＯ３ １３０ 还原剂

碘酸钾 ＫＩＯ３ １３０ 还原剂

铜 Ｃｕ 室温干燥器中 还原剂

三氧化二砷 Ａｓ２Ｏ３ 硫酸干燥器中 氧化剂

草酸钠 Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ １０５～１１０ 氧化剂

碳酸钙 ＣａＣＯ３ １１０ ＥＤＴＡ

锌 Ｚｎ 室温干燥器中 ＥＤＴＡ

氧化锌 ＺｎＯ ８００ ＥＤＴＡ

氯化钠 ＮａＣｌ ５００～６００ ＡｇＮＯ３

氯化钾 ＫＣｌ ５００～６００ ＡｇＮＯ３

硝酸银 ＡｇＮＯ３ 硫酸干燥器 氯化物



附录三　分析中常用的标准溶液

标准溶液 配制方法 标　定　用　基　准　物

Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７
ＫＢｒＯ３
ＫＩＯ３

直接法

直接法

直接法

酸

ＨＮＯ３
ＨＣｌ
ＨＡｃ
Ｈ２ＳＯ４

标定法
　无水Ｎａ２ＣＯ３ ﹑Ｎａ２ＣＯ３·１０Ｈ２Ｏ﹑ＮａＨＣＯ３ ﹑ＫＨＣＯ３ ﹑Ｎａ２Ｂ４Ｏ７·

１０Ｈ２Ｏ　

碱
ＮａＯＨ
ＫＯＨ

标定法 　邻苯二甲酸氢钾（ＫＨＣ８Ｈ４Ｏ４）﹑ Ｈ２Ｃ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ

ＥＤＴＡ 标定法 　金属Ｚｎ、ＺｎＯ、ＭｇＳＯ４·７Ｈ２Ｏ﹑ＣａＣＯ３

ＮａＮＯ２ 标定法 　对氨基苯磺酸

Ｉ２ 标定法 　Ａｓ２Ｏ３ ﹑Ｎａ２Ｓ２Ｏ３标准溶液

Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标定法 　Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７ ﹑ＫＩＯ３

Ｎａ２ＡｓＯ３ 直接法

Ｎａ２Ｃ２Ｏ４ 直接法

ＦｅＳＯ４ 标定法 　ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液标定

（ＮＨ４）２Ｆｅ（ＳＯ４）２ 标定法 　ＫＭｎＯ４ 标准滴定溶液标定

Ｂｒ２ 标定法 　Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准滴定溶液标定

ＫＭｎＯ４ 标定法 　铁丝﹑ Ｈ２Ｃ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ﹑Ｎａ２Ｃ２Ｏ４

Ｃｅ（ＳＯ４）２ 标定法 　Ｎａ２Ｃ２Ｏ４

ＡｇＮＯ３ 标定法 　ＮａＣｌ

Ｈｇ（ＮＯ３）２ 标定法 　ＮａＣｌ

附录四　缓冲溶液的配制

１一般缓冲溶液的配制

名　称 溶液ｐＨ 配　制　方　法

氨基乙酸ＨＣｌ ｐＨ≈２３ 　氨基乙酸１５０ｇ溶于５００ｍＬ水，加８０ｍＬ浓盐酸，用水稀释至１０００ｍＬ

乙酸乙酸钠缓冲溶液

ｐＨ≈３
　称取０８ｇ乙酸钠（ＣＨ３ＣＯＯＮａ·３Ｈ２Ｏ），溶 于 水，加５４ｍＬ乙 酸（冰 醋

酸），稀释至１０００ｍＬ

ｐＨ≈４
　称取５４４ｇ乙酸钠（ＣＨ３ＣＯＯＮａ·３Ｈ２Ｏ），溶 于 水，加９２ｍＬ乙 酸（冰 醋

酸），稀释至１０００ｍＬ

ｐＨ≈４５
　称取１６４ｇ乙 酸 钠（ＣＨ３ＣＯＯＮａ·３Ｈ２Ｏ），溶 于 水，加８４ｍＬ乙 酸（冰 醋

酸），稀释至１０００ｍＬ

ｐＨ≈５
　称取６８ｇ乙酸钠（ＣＨ３ＣＯＯＮａ·３Ｈ２Ｏ），溶 于 水，加２８６ｍＬ乙 酸（冰 醋

酸），稀释至１０００ｍＬ

ｐＨ≈６
　称取１００ｇ乙酸钠（ＣＨ３ＣＯＯＮａ·３Ｈ２Ｏ），溶 于 水，加５７ｍＬ乙 酸（冰 醋

酸），稀释至１０００ｍＬ
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续表

名　称 溶液ｐＨ 配　制　方　法

乙酸乙酸铵缓冲溶液

ｐＨ４～５ 　称取３８５ｇ乙酸铵，溶于水，加２８６ｍＬ乙酸（冰醋酸），稀释至１０００ｍＬ

ｐＨ≈６５ 　称取５９８ｇ乙酸铵，溶于水，加１４ｍＬ乙酸（冰醋酸），稀释至１０００ｍＬ

乙酸铵溶液 ｐＨ≈７０ 　称取１５４ｇ乙酸铵，溶于水，稀释至１０００ｍＬ

氨氯化铵缓冲溶液

ｐＨ≈８ 　称取１００ｇ氯化铵，溶于水，加７０ｍＬ氨水，稀释至１０００ｍＬ

ｐＨ≈９ 　称取７０ｇ氯化铵，溶于水，加４８ｍＬ氨水，稀释至１０００ｍＬ

ｐＨ≈１０ 　称取５４ｇ氯化铵，加３５０ｍＬ氨水，稀释至１０００ｍＬ

六亚甲基四胺 ｐＨ≈５４ 　称取４０ｇ六亚甲基四胺，溶于水，加１０ｍＬ浓盐酸，用水稀释至１０００ｍＬ

２标准缓冲溶液的配制

缓冲溶液名称 ｐＨ（２５℃）
物质的量浓度

／（ｍｏｌ／Ｌ）
配制方法（优级纯、分析纯试剂，三级水）

　四草酸钾 １６８ ００５
　称取在（５７±２）℃烘４～５ｈ并在干燥器中冷却 后 的 四 草 酸 钾１２６１ｇ，

用水溶解后转入容量瓶中并稀释至１Ｌ，摇匀

　饱和酒石酸氢钾 ３５６
　将过量的酒石酸氢钾（每升加入量大于６４ｇ）和水放 入 玻 璃 磨 口 瓶 或

聚乙烯瓶中，温度控制在２３～２７℃，激烈摇振２０～３０ｍｉｎ，保存备用。使

用前迅速抽滤，取清液使用

　邻苯二甲酸氢钾 ４００ ００５
　称取在（１０５±５）℃下 烘２ｈ并 在 干 燥 器 中 冷 却 后 的 邻 苯 二 甲 酸 氢 钾

１０１２ｇ，用水溶解后转入容量瓶中稀释至１Ｌ，摇匀

　磷 酸 氢 二 钠磷

酸二氢钾
６８６

００５

００５

　分别称取在１１０～１２０℃下烘２～３ｈ并在干燥器中冷却后的磷酸氢二

钠３５３３ｇ、磷酸二 氢 钾３３８７ｇ，用 水 溶 解 后 转 入 容 量 瓶 中 稀 释 至１Ｌ，

摇匀

　四硼酸钠 ９１８ ００１
　称取３８０ｇ预先于氯化钠 和 蔗 糖 饱 和 溶 液 干 燥 器 中 干 燥 至 恒 重 的 四

硼酸钠，用水溶解后转入容量瓶中稀释至１Ｌ，摇匀，贮存于聚乙烯瓶中

　饱和氢氧化钙 １２４６
　将过量的氢氧化钙（每升加入量大于２ｇ）和水加入聚乙烯瓶中，温度控

制在２３～２７℃，剧烈摇振２０～３０ｍｉｎ，保存备用。用前迅速抽滤，取清液

使用

附录五　常用指示剂

１酸碱指示剂

名　称 变色ｐＨ范围 颜色变化 配　制　方　法

百里酚蓝（１ｇ／Ｌ） １２～２８
８０～９６

红～黄

黄～蓝

　将０１ｇ指 示 剂 与４３ｍＬ００５ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ 溶 液 一 起 研

匀，加水稀释成１００ｍＬ
甲酚红（１ｇ／Ｌ） ０１２～１８

（第一次变色）
红～黄 　将０１ｇ指示剂溶于９０ｍＬ乙醇中，加水至１００ｍＬ

甲基黄（１ｇ／Ｌ） ２９～４０ 红～黄 　将０１ｇ指示剂溶于９０ｍＬ乙醇中，加水至１００ｍＬ

甲基橙（１ｇ／Ｌ） ３１～４４ 红～黄 　将０１ｇ甲基橙溶于１００ｍＬ热水

刚果红（１ｇ／Ｌ） ３０～５２ 蓝紫～红 　将０１ｇ刚果红溶于１００ｍＬ水

溴酚蓝（１ｇ／Ｌ） ３０～４６ 黄～紫蓝
　将０１ｇ溴酚蓝与３ｍＬ００５ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ溶液一起研匀，

加水稀释至１００ｍＬ

溴甲酚绿（１ｇ／Ｌ） ３８～５４ 黄～蓝
　将０１ｇ指 示 剂 与２１ｍＬ００５ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ 溶 液 一 起 研

匀，加水稀释至１００ｍＬ
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续表

名　称 变色ｐＨ范围 颜色变化 配　制　方　法

甲基红（１ｇ／Ｌ） ４８～６０ 红～黄 　将０１ｇ甲基红溶于６０ｍＬ乙醇中，加水至１００ｍＬ

溴酚红（１ｇ／Ｌ） ５０～６８ 黄～红 　将０１ｇ指示剂溶于９０ｍＬ乙醇中，加水至１００ｍＬ

溴甲酚紫（１ｇ／Ｌ） ５２～６８ 黄～紫 　将０１ｇ指示剂溶于９０ｍＬ乙醇中，加水至１００ｍＬ

溴百里酚蓝（１ｇ／Ｌ） ６０～７６ 黄～蓝 　将０１ｇ指示剂溶于５０ｍＬ乙醇中，加水至１００ｍＬ

中性红（１ｇ／Ｌ） ６８～８０ 红～黄橙 　将０１ｇ中性红溶于６０ｍＬ乙醇中，加水至１００ｍＬ

酚红（１ｇ／Ｌ） ６４～８２ 黄～红 　将０１ｇ指示剂溶于９０ｍＬ乙醇中，加水至１００ｍＬ

甲酚红（１ｇ／Ｌ） ７０～８８ 黄～紫红 　将０１ｇ指示剂溶于９０ｍＬ乙醇中，加水至１００ｍＬ

酚酞（１０ｇ／Ｌ） ８２～１００ 无色～淡红 　将１ｇ酚酞溶于９０ｍＬ乙醇中，加水至１００ｍＬ

百里酚酞（１ｇ／Ｌ） ９４～１０６ 无色～蓝 　将０１ｇ指示剂溶于９０ｍＬ乙醇中，加水至１００ｍＬ

茜素黄Ｒ（１ｇ／Ｌ） １０１～１２１ 黄～紫 　将０１ｇ茜素黄溶于１００ｍＬ水中

２混合酸碱指示剂

名　称 变色点
颜色

酸色 碱色
配　制　方　法 备　注

甲基橙靛蓝（二磺酸） ４１ 紫 绿
一份１ｇ／Ｌ甲基橙溶液

一份２５ｇ／Ｌ靛蓝（二磺酸）水溶液

溴百里酚绿甲基橙 ４３ 黄 蓝绿
一份１ｇ／Ｌ溴百里酚绿钠盐溶液

一份２ｇ／Ｌ甲基橙水溶液

ｐＨ＝３５黄

ｐＨ＝４０绿黄

ｐＨ＝４３浅绿

溴甲酚绿甲基红 ５１ 酒红 绿
三份１ｇ／Ｌ溴甲酚绿乙醇溶液

一份２ｇ／Ｌ甲基红乙醇溶液

甲基红、亚甲基蓝 ５４ 红紫 绿
两份１ｇ／Ｌ甲基红乙醇溶液

一份１ｇ／Ｌ亚甲基蓝乙醇溶液

ｐＨ＝５２红紫

ｐＨ＝５４暗蓝

ｐＨ＝５６绿

溴甲酚绿氯酚红 ６１ 黄绿 蓝紫
一份１ｇ／Ｌ溴甲酚绿钠盐水溶液

一份１ｇ／Ｌ氯酚红钠盐水溶液

ｐＨ＝５８蓝

ｐＨ＝６２蓝紫

溴甲酚紫溴百里酚蓝 ６７ 黄 蓝紫
一份１ｇ／Ｌ溴甲酚紫钠盐水溶液

一份１ｇ／Ｌ溴百里酚蓝钠盐水溶液

中性红亚甲基蓝 ７０ 紫蓝 绿
一份１ｇ／Ｌ中性红乙醇溶液

一份１ｇ／Ｌ亚甲基蓝乙醇溶液
ｐＨ＝７０蓝紫

溴百里酚蓝酚红 ７５ 黄 紫
一份１ｇ／Ｌ溴百里酚蓝钠盐水溶液

一份１ｇ／Ｌ酚红钠盐水溶液

ｐＨ＝７２暗绿

ｐＨ＝７４淡紫

ｐＨ＝７６深紫

甲酚红百里酚蓝 ８３ 黄 紫
一份１ｇ／Ｌ甲酚红钠盐水溶液

三份１ｇ／Ｌ百里酚蓝钠盐水溶液

ｐＨ＝８２玫瑰

ｐＨ＝８４紫

百里酚蓝酚酞 ９０ 黄 紫
一份１ｇ／Ｌ百里酚蓝乙醇溶液

三份１ｇ／Ｌ酚酞乙醇溶液

酚酞百里酚酞 ９９ 无色 紫
一份１ｇ／Ｌ酚酞乙醇溶液

一份１ｇ／Ｌ百里酚酞乙醇溶液

ｐＨ＝９６玫瑰

ｐＨ＝１０紫
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３金属离子指示剂

名　称
颜色

化合物 游离态
配　制　方　法

铬黑Ｔ（ＥＢＴ） 红 蓝

　（１）称取０５０ｇ铬黑Ｔ和２０ｇ盐酸羟胺，溶于乙醇，用乙醇稀

释至１００ｍＬ，使用前制备

　（２）将１０ｇ铬黑Ｔ与１０００ｇＮａＣｌ研细，混匀

二甲酚橙（ＸＯ） 红 黄 　２ｇ／Ｌ水溶液（去离子水）

钙指示剂 酒红 蓝 　将０５０ｇ钙指示剂与１０００ｇＮａＣｌ研细，混匀

紫脲酸铵 黄 紫 　将１０ｇ紫脲酸铵与２０００ｇＮａＣｌ研细，混匀

ＫＢ指示剂 红 蓝
　０５０ｇ酸性铬蓝Ｋ加１２５０ｇ萘酚绿，再加２５０ｇＫ２ＳＯ４ 研细

混匀

磺基水杨酸 红 无色 　１０ｇ／Ｌ水溶液

ＰＡＮ 红 黄 　２ｇ／Ｌ乙醇溶液

ＣｕＰＡＮ（ＣｕＹ＋ＰＡＮ） 红（ＣｕＰＡＮ）
浅绿

（ＣｕＹＰＡＮ）

　取００５ｍｏｌ／ＬＣｕ２＋溶液１０ｍＬ，加ｐＨ为５～６的ＨＡｃ缓冲溶

液５ｍＬ，１滴ＰＡＮ指 示 剂，加 热 至６０℃左 右，用ＥＤＴＡ滴 至 绿

色，得到００２５ｍｏｌ／Ｌ的ＣｕＹ溶 液。使 用 时 取２～３ｍＬ于 试 液

中，再加数滴ＰＡＮ溶液

４氧化还原指示剂

名　称
变色点

／Ｖ

颜色

氧化态 还原态
配　制　方　法

二苯胺 ０７６ 紫 无色 　１ｇ二苯胺在搅拌下溶于１００ｍＬ浓硫酸中

二苯胺磺酸钠 ０８５ 紫 无色 　５ｇ／Ｌ水溶液

邻菲啰啉Ｆｅ（Ⅱ） １０６ 淡蓝 红
　将０５ｇＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ溶 于１００ｍＬ水 中，加２滴 硫 酸，再 加

０５ｇ邻菲啰啉

邻苯氨基苯甲酸 １０８ 紫红 无
　将０２ｇ邻苯氨基 苯 甲 酸 加 热 溶 解 在１００ｍＬ０２％ ＮａＣＯ３ 溶

液中，必要时过滤

硝基邻二氮菲Ｆｅ（Ⅱ） １２５ 淡蓝 紫红 　将１７ｇ硝基邻二氮菲溶于１００ｍＬ００２５ｍｏｌ／ＬＦｅ２＋溶液中

淀粉

　将１ｇ可溶性淀粉加少许水调成糊状，在搅拌下注入１００ｍＬ沸

水中，微 沸２ｍｉｎ，放 置，取 上 层 清 液 使 用（若 要 保 持 稳 定，可 在 研

磨淀粉时加１ｍｇＨｇＩ２）

５沉淀滴定指示剂

名称 颜色变化 配　制　方　法

铬酸钾 黄 砖红 将５ｇＫ２ＣｒＯ４ 溶于中，稀释至１００ｍＬ

硫酸铁铵 无色 血红 将４０ｇＮＨ４Ｆｅ（ＳＯ４）２·Ｈ２Ｏ溶于水，加几滴硫酸，用水稀释至１００ｍＬ

荧光黄 绿色荧光 玫瑰红 将０５ｇ荧光黄溶于乙醇，用乙醇稀释至１００ｍＬ

二氯荧光黄 绿色荧光 玫瑰红 将０１ｇ二氯荧光黄浴于乙醇，用乙醇稀释至１００ｍＬ

曙红 黄 玫瑰红 将０５ｇ曙红钠盐溶于水，稀释至１００ｍＬ
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附录六　天平常见故障及排除

１双盘半自动电光天平的常见故障及排除

天平故障 产　生　原　因 排　除　方　法

　天平灵敏度过高或

过低

　天平梁重心过高或过低

　玛瑙刀口磨损

　调节感量砣位置

　更换玛瑙刀

　电光天平开启后灯

泡不亮

　灯泡损坏

　插销或灯泡接触不良

　由升降枢控制的微动开关触点生

锈导致接触不良或接触不上

　更换灯泡

　检查插头、变压器接头、灯座

　用砂纸打磨接触点，或弯曲接触片使其位置合适

　 零 点、停 点 变 动

性大

　天平不水平

　侧门未关

　称量物未冷却至室温

　玛瑙刀口和刀承沾污或被磨损

　天平各部件和螺丝发生松动或偏

离正确位置

　调整水平

　关闭天平门

　称量物冷却至室温再称量

　清洗或更换零件

　调整螺丝和部件位置

　天 平 启 动 后，指 针

不 摆 动 或 摆 动 不 灵

活，电 光 天 平 标 尺 时

动时 不 动，或 移 到 某

一位置突然受阻不动

　空气阻尼器内外圆筒相碰或有轻

微摩擦

　指针微分标牌与物镜相碰

　环码和加码槽或加码杆及挂钩相

碰，或环码变形导致相碰

　盘托太高或盘托受阻，不灵活

　两边边刀的刀缝不一致

　检查阻尼器内外圆筒间缝隙是否均匀。若不均匀，可检查

天平是否水平并调整。调整水平后若仍无效，可取下阻尼器

内筒，转动１８０°安装，再 无 效，则 将 固 定 外 筒 的 螺 丝 放 松，小

心移动外筒，使内外筒的缝隙均匀后，再拧紧螺丝

　移动物镜使其不相碰

　调整加码杆 高 低 长 短 位 置；将 挂 钩 轻 轻 向 前 或 向 后 弯 一

下，调整好其位置；修整环码

　取下秤盘，取出盘托，调 节 盘 托 螺 丝，反 复 安 装 试 验，直 至

用手轻推秤盘晃动几下后即停止摆动，盘托微托住秤盘为止

　检查盘托是 否 左 右 放 错；取 下 盘 托，擦 拭 油 垢，再 滴 少 许

机油

　调节刀缝

　跳 针（开 启 天 平 时

指针下端向前或向后

跳动）

　中刀刀缝 前 后 不 等（刀 口 与 刀 承

间前后距离不等）

　吊耳前后耳折

　调节刀缝（中 刀０５ｍｍ，边 刀０３ｍｍ）：取 下 两 边 的 吊 耳，

调节支放横梁的水平板上的螺丝至无跳针现象，再拧紧螺丝

　带针（开启天平时，

指针总是先向一边偏

移，然 后 再 按 轻 重 方

向移动）

　横梁不水平

　两个边刀刀缝不一致

　两边盘托高低不一致

　翼翅板高低、松紧不一致，各顶尖

及支放 横 梁 的 螺 丝 及 横 梁 上 的 各

点、槽面有灰尘及脏物或加工粗糙

　调整横梁水平

　调节刀缝

　调整盘托

　用酒精棉棍擦洗各 接 触 点，注 意 勿 再 留 下 棉 花 细 毛；加 工

粗糙的零件可以再加工或更换。注意：两盘质量相差太大或

开启天平时用力过猛，也容易产生带针现象

　投影屏上光亮不足

　聚焦位 置 不 正 确，光 源 与 聚 光 管

不在一条直线上

　反射镜位置不对

　转动灯头或前后移动灯头位置使小灯泡射出最亮光，再插

上聚光管调整其位置

　调整反射镜角度

　标 尺 刻 度 模 糊、无

标 尺 或 标 尺 偏 上 或

偏下

　物镜焦距不对

　标尺不在光路上

　反射镜角度不对

　拧松物镜固定螺丝，把 物 镜 筒 推 前，再 渐 渐 向 后 推 至 标 尺

清晰为止，拧紧固定螺丝

　升降微分标尺，使刻度线对准光线的焦点

　拧动反射镜调节钮，调节反射镜角度

　升 降 枢 关 不 住，天

平处 于 工 作 状 态（自

落）

　翼翅板上弹簧力太大或翼翅板松

动，升降枢偏心轴位置不正确
　适当调整
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续表

天平故障 产　生　原　因 排　除　方　法

　刻度盘失灵

　刻度盘 互 相 摩 擦 产 生 连 动，读 数

与所加环码实际质量不符

　加码杆起落失灵

　拧松偏心轮的螺丝，改变偏心轮的位置，再将螺丝拧紧

　取下刻度盘后面的 外 罩，检 查 是 否 有 螺 丝 松 动 并 拧 紧，滴

上少许钟表油

　吊耳脱落或偏侧

　启动或 休 止 天 平 时，动 作 太 快 或

太重；取放 称 量 物 或 砝 码 时 未 休 止

天平

　吊耳的玛瑙平板与横梁的刀口接

触不完全 密 合，或 刀 口 不 恰 好 位 于

平板中央，则开启升降枢时，会产生

吊耳不稳、左右偏侧或前后跳动

　盘托 过 高，天 平 休 止 时，秤 盘 往

上抬

　将吊耳轻轻挂上即可

　吊耳不稳、左右偏侧：将 天 平 梁 横 托 末 端 的 小 支 柱 下 面 的

螺丝拧松，移动小支柱至正常位置后再拧紧螺丝

　吊耳前后跳动：用拨棍插入横托架末端的小支柱上部的小

孔中，转动调节小支柱前后高低

　调节盘托高低

２单盘电光天平的常见故障及排除

天平故障 产　生　原　因 排　除　方　法

　天 平 的 灵 敏 度 过 高 或

过低

　重心砣位置不适当 　调 整 重 心 砣 至 灵 敏 度 合 适，注 意 两 个 半 圆 砣 要

拧紧

　灯不亮 　灯泡损坏或电源接触不良 　更换灯泡；检查电源

　“半开”或“全开”天平时

灯不亮

　微动开关触点与开关凸轮位置不合适 　打开天平后 面 活 动 板，拧 开 开 关 固 定 板 调 整 钉，

前后调整，如转动停动手钮费力应向后调

　光不满窗 　光源灯与聚光管光轴不重合 　松开光源灯调整螺丝，慢慢调整光源灯至光满窗

时拧紧螺丝

　投影屏上有彩条 　聚光管位置不适当 　拧松聚光管固定钉，调整其适当位置后拧紧

　标尺刻度模糊或无标尺 　物镜位置不对 　松开物镜固 定 螺 丝，转 动 调 焦 手 钮 至 标 尺 清 晰，

拧紧螺丝

　标尺短线露出夹线长度

不在２ｍｍ范围内
　棱镜架位置不对

　稍松开棱镜架下部的固定螺丝，调整棱镜架位置

至夹线长度合适，拧紧

　投影屏上有污痕

　污痕不随标尺移动：密封玻璃或零调、

微读镜上有脏物

　污痕随标尺移动：标尺上有脏物

　用蘸有乙醇或乙醚的棉签擦去脏物

　带针（超过１０分度） 　支销或玛瑙支承有脏物

　托盘压力大

　用蘸有乙醇或乙醚的棉签擦去脏物

　调整托盘弹簧的压力

　微读 轮 两 端０或１０旋

不到刻线位置

　微读轮旋不动

　微读手钮用 力 过 大，撞 击 定 位 销 使 其

原位置发生变化

　微读轮圆柱销掉入工艺孔缺口

　向相反方向旋微读手钮使其撞击另一定位销，恢

复原位

　打开底板罩，将 定 位 销 从 工 艺 孔 缺 口 处 提 出，复

位，拧紧定位套螺丝

　秤盘晃，标尺停不下来
　吊耳重心未落在承重刀刃上

　托盘压力不够或力方向不垂直

　请专业人员调整

　调整托盘弹簧压力

　砝码落槽时滚动 　砝码托位置没对准砝码中线 　矫正减码托位置

　带轮（旋动一个减码轮，

另两个数字也随之改变）
　减码手轮端 面 摩 擦 减 码；减 码 凸 轮 组

间无间隙

　松开紧固手轮 的 螺 丝，调 整 间 隙，调 出 凸 轮 组 间

隙０２～０３ｍｍ

　数 字 轮 与 减 码 情 况 不

对应

　数字轮位置不对

　伞齿轮顶丝松动，传动齿轮未咬合

　松开数字轮顶丝，调整位置

　调整伞齿轮与复合齿轮咬合间隙
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续表

天平故障 产　生　原　因 排　除　方　法

　标尺不 能 在０～１００分

度内自由移动

　水平不对

　阻尼片与阻尼筒摩擦

　砝码托、砝 码 架、砝 码 之 间 互 相 擦 靠，

或其他部位擦靠

　检查并调整水平

　从顶部观察阻 尼 片 与 阻 尼 筒 间 隙，如 不 均 匀，松

开阻尼筒固定螺丝，移动阻尼筒使间隙均匀

　调整位置，消除擦靠

　零点、停点不稳

　外因：如气流、震荡、温度等

　刀垫不平或 光 洁 度 不 够，刀 刃 不 平 或

有严重崩缺

　刀及零部件松动

　刀、刀垫、阻尼片等有灰尘

　起升机构松动，横梁起落位置不重现

　室温低于１８℃

　操作灯常亮

　采取相应措施

　更换新刀

　取下横梁，一 手 拿 住 配 重 砣 用 手 轻 敲 横 梁，找 出

松动部位，紧固

　用少量乙醇或乙醚擦净

　紧固松动部位

　提高室温

　操作时将电源转换开关向上

３电子天平的常见故障及排除

天平故障 产　生　原　因 排　除　方　法

　显 示 器 上 无 任 何

显示

　无工作电压

　未接变压器

　检查供电线路及仪器

　将变压器接好

　在 调 整 校 正 之 后，

显示器无显示

　放置天平的表面不稳定

　未达到内校稳定

　确保放置天平的场所稳定

　防止振动对天平支撑面的影响

　关闭防风罩

　显示器显示“Ｈ” 　超载 　为天平卸载

　显示 器 显 示“Ｌ”或

“Ｅｒｒ５４”
　未装秤盘或底盘 　依据电子天平的结构类型，装上秤盘或底盘

　称量结果不断改变

　振动太大，天平 暴 露 在 无 防 风 措 施 的 环

境中

　防风罩未完全关闭

　在秤盘与天平壳体之间有一杂物

　吊钩称量开孔封闭盖板被打开

　被测物质量不 稳 定（吸 收 潮 气 或 蒸 发），

被测物带静电荷

　改变放置场所；通过“电子天平工作菜单”采取相应

措施

　完全关闭防风罩

　清除杂物

　关闭吊钩称量开孔

　被测物用带盖的容器盛装

　称量结果明显错误
　电子天平未经调校

　称量之前未清零

　对天平进行调校

　称量前清零

附录七　常用玻璃仪器的规格、用途及使用注意事项

名　称 主　要　规　格 主 要 用 途 使用注意事项

　烧杯
　容量（ｍＬ）：１０，１５，２５，５０，１００，２００，

２５０，４００，５００，６００，８００，１０００，２０００
　配制溶液；溶样；进行

反应；加热；蒸发；滴定

　不 可 干 烧；加 热 时 应 受 热 均 匀；液 量

一般勿超过容积的２／３

　锥形瓶
　容量（ｍＬ）：５，１０，２５０，５０，１００，１５０，

２００，２５０，３００，５００，１０００，２０００
　加热；处理试样；滴定

　磨口瓶加热时要打开瓶塞，其余同烧

杯使用注意事项

８８１ 分析化学实验与实训



续表

名　称 主　要　规　格 主 要 用 途 使用注意事项

　碘量瓶 　容量（ｍＬ）：５０，１００，２５０，５００，１０００
　碘量法及其他生成挥

发物的定量分析

　为 防 止 内 容 物 挥 发，瓶 口 用 水 封，其

余同锥形瓶使用注意事项

　圆 底、平 底

烧瓶
　容量（ｍＬ）：５０，１００，２５０，５００，１０００ 　加热、蒸馏 　一般避免直接火焰加热

　蒸馏烧瓶
　 容 量 （ｍＬ）：５０，１００，２５０，５００，

１０００，２０００
　蒸馏 　避免直接火焰加热

　凯氏烧瓶
　容量（ｍＬ）：５０，１００，２５０，３００，５００，

８００，１０００
　消化分解有机物

　使用时瓶口勿冲人，避免直接火焰加

热，可用于减压蒸馏

　量筒、量杯
　容 量（ｍＬ）：５，１０，２５，５０，１００，２５０，

５００，１０００，２０００
　粗略量取一定体积的

溶液

　不 可 加 热，不 可 盛 热 溶 液；不 可 在 其

中配制 溶 液；加 入 或 倾 出 溶 液 应 沿 其

内壁

　容量瓶

　容 量（ｍＬ）：５，１０，２５，５０，１００，２００，

２５０，５００，１０００，２０００

　量入式

　Ａ级、Ｂ级

　无色、棕色

　准确配制一定体积的

溶液

　瓶塞密合；不可烘烤、加热，不可长期

贮存溶液；长期不用时应在瓶塞与瓶口

间夹上纸条

　滴定管

　容量（ｍＬ）：２５，５０，１００

　量出式、座式

　Ａ级、Ａ２级、Ｂ级

　无色、棕色，酸式、碱式

　滴定

　不 能 漏 水，不 能 加 热，不 能 长 期 存 放

碱液；碱 式 滴 定 管 不 能 盛 氧 化 性 物 质

溶液

　微量滴定管

　容量（ｍＬ）：１，２，５，１０

　量出式、座式

　Ａ级、Ａ２级、Ｂ级（无碱式）
　微量或半微量滴定

　不 能 漏 水，不 能 加 热，不 能 长 期 存 放

碱液；只有活塞式

　自动滴定管

　容量（ｍＬ）：１０，２５，５０

　量出式

　Ａ级、Ａ２级、Ｂ级

　三路阀、侧边阀、侧边三路阀

　自动滴定
　成套保管使用，其余同滴定管使用注

意事项

　移 液 管（无

分度吸管）

　容 量 （ｍＬ）：１，２，５，１０，１５，２０，

２５，１００

　量出式

　Ａ级、Ｂ级

　准 确 移 取 一 定 体 积

溶液
　不可加热，不可磕破管尖及上口

　吸 量 管（直

接吸管）

　容 量（ｍＬ）：０１，０２，０５，１，２，５，

１０，２５，５０

　Ａ级、Ａ２级、Ｂ级

　完全流出式、吹出式、不完全流出式

　准确移取各种不同体

积的溶液
　不可加热，不可磕破管尖及上口

　称量瓶

　高型

　　容量（ｍＬ）：１０，２０，２５，４０，６０

　　外径（ｍｍ）：２５，３０，３０，３５，４０

　　瓶高（ｍｍ）：４０，５０，６０，７０，８０

　低型

　　容量（ｍＬ）：５，１０，１５，３０，４５，８０

　　外径（ｍｍ）：２０，３５，４０，５０，６０，７０

　　瓶高（ｍｍ）：２５，２５，２５，３０，３０，３５

　高 型 用 于 称 量 试 样、

基准物

　低型用于在烘箱中干

燥试样、基准物

　磨 口 应 配 套；不 可 盖 紧 塞 烘 烤；称 量

时不可用手直接拿取，应戴手套或用洁

净纸条夹取

　细 口 瓶、广

口瓶、下口瓶

　容 量（ｍＬ）：１２５，２５０，５００，１０００，

２０００，３０００，１００００，２００００

　无色、棕色

　细 品 瓶、下 品 瓶 用 于

存 放 液 体 试 剂；广 口 瓶

用于存放固体试剂

　不可加热；不可在瓶内配制热效应大

的溶 液；磨 口 塞 应 配 套；存 放 碱 液 应 用

橡胶塞
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续表

名　称 主　要　规　格 主 要 用 途 使用注意事项

　滴瓶
　容量（ｍＬ）：３０，６０，１２５

　无色、棕色
　存放需滴加的试剂 　同细口瓶使用注意事项

　漏斗

　上口 直 径（ｍｍ）：４５，５５，６０，７０，８０，

１００，１２０

　短径、长径，直渠、弯渠

　过滤沉淀；作加液器
　不可直接火焰加热；根据沉淀量选择

漏斗的大小

　分液漏斗

　 容 量 （ｍＬ）：５０，１００，２５０，５００，

１０００，２０００

　球形、锥形、筒形，无刻度、具刻度

　两 相 液 体 分 离；萃 取

富 集；作 制 备 反 应 中 的

加液器

　不可加热，不能漏水；磨口塞应配 套；

长期 不 用 时 应 在 瓶 塞 与 瓶 口 间 夹 上

纸条

　试管
　容量（ｍＬ）：１０，１５，２０，２５，５０，１００

　无刻度、具刻度，无支管、具支管

　少 量 试 剂 的 反 应 容

器；具 支 管 试 管 可 用 于

少量液体的蒸馏

　所盛溶液一般不超过试管容积的１／３；

硬质试 管 可 直 火 加 热，加 热 时 管 口 勿

冲人

　离心试管
　容量（ｍＬ）：５，１０，１５，２０，２５，５０

　无刻度、具刻度
　定性鉴定；离心分离 　不可直接火焰加热

　比色管

　容量（ｍＬ）：１０，２５，５０，１００

　具塞、不具塞

　带刻度、不带刻度

　比色分析
　不 可 直 接 火 焰 加 热；管 塞 应 密 合；不

能用去污粉刷洗

　干燥管

　球形

　　有效长度（ｍｍ）：１００，１５０，２００

　Ｕ形

　　高度（ｍｍ）：１００，１５０，２００

　　Ｕ形带阀及支管

　气 体 干 燥；除 去 混 合

气体中的某些气体
　干燥剂或吸收剂必须有效

　干燥塔 　干燥剂容量（ｍＬ）：２５０，５００
　动 态 气 体 的 干 燥 与

吸收
　干燥剂或吸收剂必须有效

　冷凝器

　外套 管 有 效 冷 凝 长 度（ｍｍ）：２００，

３００，４００，５００，６００，８００

　直形、球形、蛇形、蛇形逆流、直形回

流、空气冷凝器

　将蒸气冷凝为液体
　不 可 骤 冷、骤 热；直 形、球 形、蛇 形 冷

凝器要在下口进水，上口出水

　抽气管 　伽氏、艾氏、孟氏、改良式
　装 在 水 龙 头 上，抽 滤

时作真空泵

　用厚胶管接在水龙头上并拴牢；除改

良式 外，使 用 时 应 接 安 全 瓶，停 止 抽 气

时，先开启安全瓶阀

　抽滤瓶 　容量（ｍＬ）：５０，１００，２５０，５００，１０００ 　抽滤时承接滤液

　属于厚壁容器，能耐负压；不可加 热；

选配合适的抽滤垫；抽滤时漏斗管尖远

离抽气嘴

　表面皿
　直 径 （ｍｍ）：４５，６５，７０，９０，１００，

１２５，１５０
　可 作 烧 杯 和 漏 斗 盖；

称量、鉴定器皿
　不可直接火焰加热

　研钵 　直径（ｍｍ）：７０，９０，１０５ 　研磨固体物质
　不 能 撞 击、烘 烤；不 能 研 磨 与 玻 璃 有

作用的物质

　干燥器
　上口直径（ｍｍ）：１６０，２１０，２４０，３００

　无色、棕色
　保持物质的干燥状态

　磨口部分涂适量凡士林；干燥剂应有

效；不 可 放 入 红 热 物 体，放 入 热 物 体 后

要时刻开盖，以放走热空气

　砂芯过滤器

　容量（ｍＬ）：１０，２０，３０，６０，１００，２５０，

５００，１０００

　微孔平均 直 径（μｍ）：Ｐ１６（≤１６）；

Ｐ４（１６～４）；Ｐ１０（４～１０）；Ｐ１６（１０～
１６）；Ｐ４０（１６～４０）；Ｐ１００（４０～１００）

　过滤
　必须抽滤；不能骤冷、骤热；不可过滤

氢氟酸、碱液等；用毕及时洗净
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附录八　常见化合物的相对分子质量

化　合　物
相对分

子质量
化　合　物

相对分

子质量
化　合　物

相对分

子质量

Ａｇ３ＡｓＯ４

ＡｇＢｒ

ＡｇＣｌ

ＡｇＣＮ

ＡｇＳＣＮ

Ａｇ２ＣｒＯ４

ＡｇＩ

ＡｇＮＯ３

ＡｌＣｌ３

ＡｌＣｌ３·６Ｈ２Ｏ

Ａｌ（ＮＯ３）３

Ａｌ（ＮＯ３）３·９Ｈ２Ｏ

Ａｌ２Ｏ３

Ａｌ（ＯＨ）３

Ａｌ２（ＳＯ４）３

Ａｌ２（ＳＯ４）３·１８Ｈ２Ｏ

Ａｓ２Ｏ３

Ａｓ２Ｏ５

Ａｓ２Ｓ３

ＢａＣＯ３

ＢａＣ２Ｏ４

ＢａＣｌ２

ＢａＣｌ２·２Ｈ２Ｏ

ＢａＣｒＯ４

ＢａＯ

Ｂａ（ＯＨ）２

ＢａＳＯ４

ＢｉＣｌ３

ＢｉＯＣｌ

ＣＯ２

ＣａＯ

ＣａＣＯ３

ＣａＣ２Ｏ４

ＣａＣｌ２

ＣａＣｌ２·６Ｈ２Ｏ

Ｃａ（ＮＯ３）２·４Ｈ２Ｏ

Ｃａ（ＯＨ）２

Ｃａ３（ＰＯ４）２

ＣａＳＯ４

ＣｄＣＯ３

ＣｄＣｌ２

ＣｄＳ

４６２５２

１８７７７

１４３３２

１３３８９

１６５９５

３３１７３

２３４７７

１６９８７

１３３３４

２４１４３

２１３０１

３７５１３

１０１９６

７８００

３４２１４

６６６４１

１９７８４

２２９８４

２４６０２

１９７３４

２２５３５

２０８４２

２４４２７

２５３３２

１５３３３

１７１３４

２３３３９

３１５３４

２６０４３

４４０１

５６０８

１０００９

１２８１０

１１０９９

２１９０８

２３６１５

７４１０

３１０１８

１３６１４

１７２４２

１８３３２

１４４４７

Ｃｅ（ＳＯ４）２

Ｃｅ（ＳＯ４）２·４Ｈ２Ｏ

ＣｏＣｌ２

ＣｏＣｌ２·６Ｈ２Ｏ

Ｃｏ（ＮＯ３）２

Ｃｏ（ＮＯ３）２·６Ｈ２Ｏ

ＣｏＳ

ＣｏＳＯ４

ＣｏＳＯ４·７Ｈ２Ｏ

ＣＯ（ＮＨ２）２

ＣｒＣｌ３

ＣｒＣｌ３·６Ｈ２Ｏ

Ｃｒ（ＮＯ３）３

Ｃｒ２Ｏ３

ＣｕＣｌ

ＣｕＣｌ２

ＣｕＣｌ２·２Ｈ２Ｏ

ＣｕＳＣＮ

ＣｕＩ

Ｃｕ（ＮＯ３）２

Ｃｕ（ＮＯ３）２·３Ｈ２Ｏ

ＣｕＯ

Ｃｕ２Ｏ

ＣｕＳ

ＣｕＳＯ４

ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ

ＦｅＣｌ２

ＦｅＣｌ２·４Ｈ２Ｏ

ＦｅＣｌ３

ＦｅＣｌ３·６Ｈ２Ｏ

ＦｅＮＨ４（ＳＯ４）２·１２Ｈ２Ｏ

Ｆｅ（ＮＯ３）３

Ｆｅ（ＮＯ３）３·９Ｈ２Ｏ

ＦｅＯ

Ｆｅ２Ｏ３

Ｆｅ３Ｏ４

Ｆｅ（ＯＨ）３

ＦｅＳ

Ｆｅ２Ｓ３

ＦｅＳＯ４

ＦｅＳＯ４·７Ｈ２Ｏ

Ｆｅ（ＮＨ４）２（ＳＯ４）２·６Ｈ２Ｏ

３３２２４

４０４３０

１２９８４

２３７９３

１８１５６

２９１０３

９０９９

１５４９９

２８１１０

６００６

１５８３６

２６６４５

２３８０１

１５１９９

９９００

１３４４５

１７０４８

１２１６２

１９０４５

１８７５６

２４１６０

７９５５

１４３０９

９５６１

１５９０６

２４９６８

１２６７５

１９８８１

１６２２１

２７０３０

４８２１８

２４１８６

４０４００

７１８５

１５９６９

２３１５４

１０６８７

８７９１

２０７８７

１５１９１

２７８０１

３９２１３

Ｈ３ＡｓＯ３

Ｈ３ＡｓＯ４

Ｈ３ＢＯ３

ＨＢｒ

ＨＣＮ

ＨＣＯＯＨ

ＣＨ３ＣＯＯＨ

Ｈ２ＣＯ３

Ｈ２Ｃ２Ｏ４

Ｈ２Ｃ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ

ＨＣｌ

ＨＦ

ＨＩ

ＨＩＯ３

ＨＮＯ３

ＨＮＯ２

Ｈ２Ｏ

Ｈ２Ｏ２

Ｈ３ＰＯ４

Ｈ２Ｓ

Ｈ２ＳＯ３

Ｈ２ＳＯ４

Ｈｇ（ＣＮ）２

ＨｇＣｌ２

Ｈｇ２Ｃｌ２

ＨｇＩ２

Ｈｇ２（ＮＯ３）２

Ｈｇ２（ＮＯ３）２·２Ｈ２Ｏ

Ｈｇ（ＮＯ３）２

ＨｇＯ

ＨｇＳ

ＨｇＳＯ４

Ｈｇ２ＳＯ４

ＫＡｌ（ＳＯ４）２·１２Ｈ２Ｏ

ＫＢｒ

ＫＢｒＯ３

ＫＣｌ

ＫＣｌＯ３

ＫＣｌＯ４

ＫＣＮ

ＫＳＣＮ

Ｋ２ＣＯ３

１２５９４

１４１９４

６１８３

８０９１

２７０３

４６０３

６００５

６２０３

９００４

１２６０７

３６４６

２００１

１２７９１

１７５９１

６３０１

４７０１

１８０１５

３４０２

９８００

３４０８

８２０７

９８０７

２５２６３

２７１５０

４７２０９

４５４４０

５２５１９

５６１２２

３２４６０

２６１５９

２３２６５

２９６６５

４９７２４

４７４３８

１１９００

１６７００

７４５５

１２２５５

１３８５５

６５１２

９７１８

１３８２１
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续表

化　合　物
相对分

子质量
化　合　物

相对分

子质量
化　合　物

相对分

子质量

Ｋ２ＣｒＯ４

Ｋ２Ｃｒ２Ｏ７

Ｋ３［Ｆｅ（ＣＮ）６］

Ｋ４［Ｆｅ（ＣＮ）６］

ＫＦｅ（ＳＯ４）２·１２Ｈ２Ｏ

ＫＨＣ２Ｏ４·Ｈ２Ｏ

ＫＨＣ２Ｏ４·Ｈ２Ｃ２Ｏ４·２Ｈ２Ｏ

ＫＨＣ４Ｈ４Ｏ６

ＫＨＳＯ４

ＫＩ

ＫＩＯ３

ＫＩＯ３·ＨＩＯ３

ＫＭｎＯ４

ＫＮａＣ４Ｈ４Ｏ６·４Ｈ２Ｏ

ＫＮＯ３

ＫＮＯ２

Ｋ２Ｏ

ＫＯＨ

Ｋ２ＳＯ４

ＭｇＣＯ３

ＭｇＣｌ２

ＭｇＣｌ２·６Ｈ２Ｏ

ＭｇＣ２Ｏ４

Ｍｇ（ＮＯ３）２·６Ｈ２Ｏ

ＭｇＮＨ４ＰＯ４

ＭｇＯ

Ｍｇ（ＯＨ）２

Ｍｇ２Ｐ２Ｏ７

ＭｇＳＯ４·７Ｈ２Ｏ

ＭｎＣＯ３

ＭｎＣｌ２·４Ｈ２Ｏ

Ｍｎ（ＮＯ３）２·６Ｈ２Ｏ

ＭｎＯ

ＭｎＯ２

ＭｎＳ

ＭｎＳＯ４

ＭｎＳＯ４·４Ｈ２Ｏ

ＮＯ

ＮＯ２

ＮＨ３

ＣＨ３ＣＯＯＮＨ４

ＮＨ４Ｃｌ
（ＮＨ４）２ＣＯ３
（ＮＨ４）２Ｃ２Ｏ４

１９４１９

２９４１８
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