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授课日期 第 3 周 教案编号 01

课程名称 综合技能实训 专业班级 石化241

教材名称 综合技能实训讲义

授课题目 电导滴定法

授课学时 2 节（ ）；3节（ ）；其它( √ )

课 型 理论（）；实验（ ）；见习（ ）；实训( √ )；其它( )

教学目的

知识目标：熟悉电导滴定原理以及相关背景知识

技能目标：了解电导滴定实训操作流程，原始数据表设计及数据处理

思政目标：培养学生严谨求实的科学态度，树立化工分析检测“数据为准、精度为
先”的工作理念

教学重点

实训操作

原始数据表设计及数据处理

教学难点 国标学习

数据处理

教学方法 讲授（ ）；讨论( √ )；指导( √ )；示教( √ )；其它( )

电子教案
有( √ ) Microsoft PowerPoint（ ）；Author ware（ ）；其它( √ )

无( )

教学资源 多媒体（ ）；模型（ ）；标本（ ）；实物( √ )；音像( √ )；其它( √ )

思 考 题 见教材

作 业 实训操作流程设计，原始数据表设计、数据处理

教学后记
教学内容与工作实际对接
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电导分析法理论知识

电导分析法是通过测定溶液的电导值来确定待测物质的浓度，也可分成直接电导法和电导

滴定法两类。根据所用电源不同，分为交流电导法和直流电导法两种，一般前者使用较多。

(a)直接电导法 是直接根据溶液的电导来确定被测物质浓度的一种方法，简称电导法。可

用于测定溶度积常数、电离常数等， 还可用来确定配合物的电离类型，也可测定反应速率常

数，但这些反应必须要有 H+或 OH-参加。

(b)电导滴定法 是利用被测溶液的电导变化来确定滴定终点的方法。以电导值对滴定用去

的溶液体积作图，再将两条直线部分外推，其交点就是滴定终点。此法适用于中和反应、配

位反应、沉淀反应和氧化还原反应。

电导滴定法 - 原理

电导滴定法是根据滴定过程中溶液电导的变化来确定滴定终点．在滴定过程中，滴定剂与溶液中被测离子

生成水、沉淀或难离解的化合物，使溶液的电导发生变化，而在计量点时滴定曲线上出现转折点，指示滴

定终点．

一、电导及电导率

电解质溶液能导电，而且当溶液中离子浓度发生变化时，其电导也随之发生变化。用电导来

指示溶液中离子的浓度就形成了电导分析法。

电导分析法:依据物质电导与浓度之间关系，确定待测组分含量的方法。

1、电导：衡量导体导电能力的物理量，与电阻互为倒数关系。

G = 1/R =I/ V 单位：西门子 S，1S=1Ω-1

2、电导率： 单位体积的导体所具有的电导。 G
= K .A/ l （单位：S.m-1）

3、电导池常数： 电导池装置一定，面积 A 与 L 固
定不变，因此 l /A 为定值。

θ =l / A （单位：m-1） K= θ.G
用电导率直接来衡量导电能力。由于两极间的距

离及板的横截面积不好测量，所以电导率不能直

接准确测得，一般是用已知电导率的标准溶液测

出其电导池常数，再测出待测液的电导率。

二、摩尔电导率与极限摩尔电导率

1、摩尔电导率(Λm)：
定义: 两块平行的大面积电极相距 1m 时，

它们之间有 1mol 的电解质溶液，此时该体

系所具有的电导，用符号Λm 表示。

它与电导率的关系为： （单位：S.m2.mol-1）
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2、极限摩尔电导率(Λ0, m)：
定义:当电解质溶液无限稀释后，摩尔电导率得到最大值，此值称为无限稀释摩尔电导率，

用符号Λ0, m表示。Λ0, m不随浓度而改变，因此它可以作为电解质溶液导电能力的特征常数。

三、离子独立移动定律

定律：在无限稀释的溶液中，电解质的摩尔电导率为正离子和负离子的摩尔电导率之和。

即：

分别代表无限稀释的溶液中正离子和负离子的摩尔电导率。

在无限稀释的溶液中，正、负离子的电导率只取决于离子的本性，不受其他共存离子的影响。

例如：已知离子极限摩尔电导率可计算弱电解质的极限摩尔电导率

下面是一些常见离子在水溶液的无限稀释摩尔电导率（25ºC）

电导分析及其应用

一、直接电导法的应用：

直接电导法是直接根据溶液的电导与被待离子浓度的关系进行分析的方法。

主要应用在以下几个方面：

(1) 水质纯度及土壤、海水盐度的测定：

水的纯度取决于水中可溶性电解质的含量。通过测定电导率可以鉴定水的纯度。

(2) 钢材中碳硫含量的测定：

式中， 、
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如: SO2 被 K2Cr2O7氧化，生成硫酸；CO2被碱液 Ba(OH)2 吸收。结果使溶液的电导率改变，

根据电导率在吸收前后之差来确定其含量。

(3) 大气污染物测定：

由各种污染源排放的大气污染气体主要有 SO2 、CO、 CO2 及 NXOY 等。可利用气体吸收装

置，将这些气体通过一定的吸收液，利用反应前后电导率的变化来间接反映气体的浓度.

例：大气中 SO2 的测定，SO2气体用 H2O2 吸收，SO2被 H2O2氧化为 H2SO4 后电导率增加，由

此可计算出大气中 SO2 的含量。

SO2 + H2O2 → H2SO4 + H2O

二、电导滴定法及其应用

电导滴定原理：滴定过程溶液电导率的改变，化学计量点出现突跃。

(1) 强碱滴定强酸:

下降部分:HCl+NaCl 上升部分:NaOH+NaCl 摩尔电导率 H+＞ OH- ＞ Na+

(2) 弱酸、 混合酸的滴定:

(H+ + AC-)+ (Na+ + OH-)= (Na+ + AC-)+ H2O

(H+ + AC-)+ (NH4
+ + OH-)= (NH4

+ + AC-)+H2O
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例如：电导滴定法还可以测定用化学指示剂法无法直接准确测定的相当弱的酸，例如，硼

酸（Ka=5.8×10-10）。

(3) 用 KCl 滴定 AgNO3; (4) 用 LiCl 滴定 AgAc

(K+ + Cl-)+ (Ag+ + NO3-)= (K+ + NO3-)+ AgCl
(Li+ + Cl-)+ (Ag+ + AC-)= (Li+ + AC-)+ AgCl

离子淌度： K+＞ Ag+ ＞ Li+

电导滴定法一般用于酸碱滴定和沉淀滴定,但不适用于氧化还原滴定和络合滴定，因为在

氧化还原或络合滴定中，往往需要加入大量其它试剂以维持和控制酸度，所以在滴定过程中

溶液电导的变化就不太显著，不易确定滴定终点．

为了减小稀释效应的影响和提高方法的准确度，应使用浓度较大的滴定剂，一般是滴定剂

浓度比被滴溶液浓度大 10~20 倍，被测溶液为稀溶液。

滴定终点确定的方法：

1、作 G~V 关系图：以两条斜率不同的直线或其延长线的交点作为滴定终点。
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电导滴定法测定盐酸溶液和乙酸溶液的浓度

一、目的要求

1．掌握电导滴定法测定盐酸和乙酸溶液浓度的原理和方法。

2．掌握电导仪的使用方法和技术

二、实验原理

在一定温度下，电解质溶液的电导率与溶液中的离子组成和浓度有关，而滴定过程中系统的离

子组成和浓度都在不断变化，因此可以利用电导率的变化来指示反应终点。电导滴定法是利用滴定

终点前后电导率的变化来确定终点的滴定分析方法。该方法的主要优点是，可用于很稀溶液、有色

或混浊溶液、没有合适指示剂体系的测定。电导滴定法不仅可用于酸碱反应，也可用于氧化还原反

应、配位反应和沉淀反应。

本实验采用电导滴定法测定 HCl和 HAc溶液的浓度。

用 NaOH滴定 HCl 的反应为：

H++ Cl－ + Na++ OH－ == Na++ Cl－+H2O

H+和 OH－的电导率都很大，Na+、 Cl－及产物 H2O 的电导率都很小。在滴定开始前由于 H+浓度

很大，所以溶液的电导率很大；随着 NaOH 的加入，溶液中的 H+不断与 OH－
结合成电导率很小的

H2O，因此在理论终点前，溶液的电导率不断下降。当达到理论终点时溶液具有纯 NaCl 的电导率，

此时电导率为最低。当过量的NaOH加入后，溶液中 OH－
浓度不断增大，因此溶液的电导率随NaOH

的加入而增大。其电导滴定曲线见图 15－1 中 1所示，由滴定曲线的转折点即可确定滴定终点。

用 NaOH滴定 HAc 的反应式为：

HAc + Na+ + OH－ == Na++ Ac－+H2O

其电导滴定曲线如图 15－1 中 2 所示。HAc 的解离度不大，因而未滴定前 H+和 Ac－的浓度较小，

电导率很低；滴定刚开始时，电导率先略有下降，这是因为少量 NaOH加入后 H+与 OH－
结合为电导

率很小的 H2O，生成的 Ac－产生同离子效应使得解离度减小。随着滴定的不断进行，非电导的 HAc
浓度逐渐减小， Na+ 、Ac－浓度不断增大。故溶液的电导率由极小点不断增加至理论终点，但增加

的较为缓慢。理论终点后 NaOH过量，溶液中电导率很大的 OH－
浓度不断增加，因此电导率迅速增

加。由滴定曲线的转折点即可确定滴定终点[1]。

1
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图 15—1

1—NaOH滴定 HCl；

电导滴定曲线

2—NaOH滴定 HAc

三、实验用品

1．仪器

（DDS－11A 型）电导仪 （DJS－1 型）铂黑电极 烧杯（200mL） 电导池

移液管（50mL） 量筒（50mL） 碱式滴定管（10mL）
2．药品

0.1000 mol · L－1NaOH [2] 0.01 mol · L－1HAc 0.01 mol · L－1HCl

四、操作步骤

1．装好电导池，按（DDS－11A 型）电导仪的使用方法开启电导仪（参阅 19－3 电导仪）。

2．测定

（1）用移液管移取 50.00mL待测HCl 溶液于一干净 200mL烧杯中，加入 50mL 去离子水，充

分搅拌后，将电导电极插入溶液中，测此时溶液电导率，待读数稳定后记录数据。然后用滴定管加

入 NaOH 标准溶液，每加 0.50mL 充分搅拌后，测定并记录溶液的电导率，当溶液电导率由减小转

为开始增大后，再测 4～5个点即可停止。

（2）用移液管移取 50.00mL待测 HAc溶液于干净的 200mL烧杯中，加入 50mL去离子水，测

定步骤与测 HCl 的电导滴定法相同，当溶液电导率由缓慢增加转为显著增加后，再测 4～5个点即可

停止。

实验完毕，用去离子水冲洗电极，将电极浸泡在去离子水中。

五、数据处理

1．记录实验数据

NaOH滴定 HCl 溶液

V(NaOH)/mL

κ / mS· m－1

NaOH滴定 HAc 溶液

V(NaOH)/mL

κ / mS· m－1

2．计算浓度

分别以 κ对 V(NaOH)作图，求得滴定终点时所消耗 NaOH 标准溶液体积 V 终，计算 HCl 和 HAc

溶液的物质量浓度。

2



授课日期 第 6 周 教案编号 02

课程名称 综合技能实训 专业班级
石化241

教材名称 综合技能实训讲义

授课题目 电位滴定法标定及盐酸测定混合碱

授课学时 2 节（ ）；3节（ ）；其它( √ )

课 型 理论（）；实验（ ）；见习（ ）；实训( √ )；其它( )

教学目的

知识目标：了解电位滴定原理，掌握国标：电位滴定法通则

技能目标：掌握电位滴定实训操作流程、原始数据表设计及数据处理

思政目标：通过学习国家标准中的电位滴定法规范，强化学生的标准化意识，理解
合规操作在化工检测中的重要意义

教学重点

实训操作

原始数据表设计及数据处理

教学难点 国标学习

数据处理

教学方法 讲授（ ）；讨论( √ )；指导( √ )；示教( √ )；其它( )

电子教案
有( √ ) Microsoft PowerPoint（ ）；Author ware（ ）；其它( √ )

无( )

教学资源 多媒体（ ）；模型（ ）；标本（ ）；实物( √ )；音像( √ )；其它( √ )

思 考 题 见教材

作 业 实训操作流程设计，原始数据表设计、数据处理

教学后记
教学内容与工作实际对接
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四、操作步骤

1.装置安装

按电位滴定操作要求按装好电位滴定装置。

2. HCl标准溶液的标定

精确称定 2. 1g Na2CO3基准物质于 150mL烧杯中，加水约 80m1，放入磁力搅拌珠，

置于电位滴定仪的搅拌器上，开动电磁搅拌器，将复合电极插入溶液中，记录溶液的起始

mV数，用 HC1标准溶液滴定，记录 HC1标准溶液的每次加入 mL数及对应的 mV 数，滴

定至超过第一个化学计量点的 mL数为止。平行测定 2 次及空白实验。

3. 混合碱溶液的测定

用移液管准确吸取 25mL未知样于 150mL烧杯中，加水约 80m1，放入磁力搅拌珠，

置于电位滴定仪的搅拌器上，开动电磁搅拌器，将复合电极插入溶液中，记录溶液的起始

mV数，用 HC1标准溶液滴定，记录 HC1标准溶液每次加入的 mL数及对应的 mV 数，滴

定至超过第二个化学计量点的 mL数为止。平行测定 2 次及空白实验。

五、数据处理及结果计算

1. 作出滴定 E-V 曲线图（完成后附试卷背面）；

2. 由二级微商法确定滴定终点；

3. 计算出未知样中 Na2CO3和 NaHCO3浓度(mol/L)及测定的相对平均偏差。

数据处理表

HCl溶液的标定

测定次数 第一化学计量点时消耗

HCl体积 Vsp1 (mL)
空白实验消耗 HCl体

积 V 空白(mL)
实际消耗 HCl 的体积

VHCl(mL)
Ⅰ

Ⅱ

V 平均 --------

混合碱溶液的测定

测定

次数

第一化学计

量点消耗HCl
体积Vsp1(mL)

第二化学计量

点消耗 HCl 总
体积 Vsp2(mL)

空白实验消耗

HCl 体积

V 空白(mL)

第一化学计量点

实际消耗 HCl
体积 V1(mL)

第二化学计量点

实际消耗 HCl
总体积 V2(mL)

Ⅰ

Ⅱ

V 平均 --------

数据项

测定次数

HCl溶液浓度（mol/L） Na2CO3含量（mol/L） NaHCO3含量（mol/L）

Ⅰ

Ⅱ

算术平均值

相对平均偏差

计算公式(请用上表中的符号表示)
(1) cHCl= (2) cNa2CO3= (3) cNaHCO3=
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原始数据记录表 1
HCl标准溶液的标定：

Ⅰ Ⅱ 空白实验

Na2CO3质量 m1= Na2CO3质量 m2= Na2CO3质量 m=0.0000g
VHCl(mL) E(mV) VHCl(mL) E(mV) VHCl(mL) E(mV)
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授课日期 第 9 周 教案编号 03

课程名称 综合技能实训 专业班级
石化241

教材名称 综合技能实训讲义

授课题目 紫外-可见分光光度法定性定量分析

授课学时 2 节（ ）；3节（ ）；其它( √ )

课 型 理论（）；实验（ ）；见习（ ）；实训( √ )；其它( )

教学目的

知识目标：了解紫外-可见分光光度法原理、朗伯定律等背景知识

技能目标：掌握紫外-可见分光光度法实训操作流程、原始数据表设计及数据处理

思政目标：树立学生误差控制与质量把控的职业意识。

教学重点

实训操作

原始数据表设计及数据处理

教学难点 国标学习

数据处理

教学方法 讲授（ ）；讨论( √ )；指导( √ )；示教( √ )；其它( )

电子教案
有( √ ) Microsoft PowerPoint（ ）；Author ware（ ）；其它( √ )

无( )

教学资源 多媒体（ ）；模型（ ）；标本（ ）；实物( √ )；音像( √ )；其它( √ )

思 考 题 见教材

作 业 实训操作流程设计，原始数据表设计、数据处理

教学后记
教学内容与工作实际对接
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紫外-可见分光光度法测定未知物
一、仪器

1．紫外可见分光光度计(UV-1800PC-DS)；配 1cm石英比色皿 2个（比色皿可以

自带）；

2．容量瓶：100mL10个；50mL10个；

3．吸量管：10mL，6支，

二、试剂

1．标准溶液：水杨酸、磺基水杨酸、 1，10—菲啰啉、苯甲酸、维生素 c、山梨酸、

对羟基苯磺酸、苯磺酸钠、糖精钠

2．未知液：9种标准溶液中的一种。

三、实验操作

1．吸收池配套性检查

石英吸收池在 220nm装蒸馏水，以一个吸收池为参比，调节 τ为 100%，测定其余

吸收池的透射比，其偏差应小于 0.5%，可配成一套使用，记录其余比色皿的吸光度值

作为校正值。

2．未知物的定性分析

将三种标准试剂溶液和未知液配制成约为一定浓度的溶液。以蒸馏水为参比， 于波

长 200～350nm范围内测定溶液吸光度，并作吸收曲线。根据吸收曲线的形状确定未知

物，并从曲线上确定最大吸收波长作为定量测定时的测量波长。

3. 标准工作曲线配制

分别准确移取一定体积的标准溶液于所选用的容量瓶中，以蒸馏水稀释至刻线，摇

匀。根据未知液吸收曲线上最大吸收波长， 以蒸馏水为参比，测定吸光度。然后以浓度

为横坐标，以相应的吸光度为纵坐标绘制标准曲线。

4．未知物的定量分析

确定未知液的稀释倍数，并配制待测溶液于所选用的容量瓶中，以蒸馏水稀释至刻

线，摇匀。根据未知液吸收曲线上最大吸收波长， 以蒸馏水为参比，测定吸光度。根据

待测溶液的吸光度，确定未知样品的浓度。未知样要平行测定 3 次。

四、结果处理

根据未知溶液的稀释倍数，求出未知物的含量。

计算公式：C0 = CX × n
C0——原始未知溶液浓度，μg/mL；

CX ——查出的未知溶液浓度，μg/mL；

n——未知溶液的稀释倍数。
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紫外-可见分光光度计操作报告单
检测员 检测日期 实验室温度 ℃

一 、 比 色 皿 配 套 性 检 验

A 1 =0 . 000 A 2 =

二 、 定 性 结 果 ： 未 知 物 为 ___________________________。

三 、 未 知 试 样 的 定 量 测 量

1.标 准 使 用 溶 液 的 配 制

标 准 贮 备 溶 液 浓 度 ： _________ 标 准 使 用 溶 液 浓 度 ： ____________

稀 释 次 数 吸 取 体 积 （ mL） 稀 释 后 体 积 （ mL） 稀 释 倍 数

1

2

3

4

5

2 .标 准 曲 线 的 绘 制 ：

测 量 波 长 ： _____________

溶 液 代 号 吸 取 标 液 体 积 （ mL） ρ ( μ g/ m L） A A 校 正

0

1

2

3

4

5

6
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紫外-可见分光光度计操作报告单
检测员 检测日期 实验室温度 ℃

3.未 知 液 的 配 制

稀 释 次 数 吸 取 体 积 （ mL） 稀 释 后 体 积 （ mL） 稀 释 倍 数

1

2

3

4

5

4 .未 知 物 含 量 的 测 定

平 行 测 定 次 数 1 2 3

A

A 校 正

查 得 的 浓 度 ( μ g/ m L )

原 始 试 液 浓 度 ( μ g/ m L )

计 算 公 式 ：

计 算 过 程 ：

定 量 分 析 结 果 ： 未 知 物 的 浓 度 为 ________________________。



授课日期 第 12 周 教案编号 04

课程名称 综合技能实训 专业班级
石化241

教材名称 综合技能实训讲义

授课题目 气相色谱法进行定性定量分析

授课学时 2 节（ ）；3节（ ）；其它( √ )

课 型 理论（）；实验（ ）；见习（ ）；实训( √ )；其它( )

教学目的

知识目标：了解气相色谱法原理并掌握国标中防腐剂的检测方法

技能目标：掌握气相色谱法实训操作流程、原始数据表设计及数据处理

思政目标：引导学生树立食品安全大于天的责任意识，理解日常检测工作对食品安
全监管的重要支撑作用，养成对每一份检测结果负责的工作习惯。

教学重点

实训操作

原始数据表设计及数据处理

教学难点 国标学习

数据处理

教学方法 讲授（ ）；讨论( √ )；指导( √ )；示教( √ )；其它( )

电子教案
有( √ ) Microsoft PowerPoint（ ）；Author ware（ ）；其它( √ )

无( )

教学资源 多媒体（ ）；模型（ ）；标本（ ）；实物( √ )；音像( √ )；其它( √ )

思 考 题 见教材

作 业 实训操作流程设计，原始数据表设计、数据处理

教学后记
教学内容与工作实际对接
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授课日期 第16 周 教案编号 05

课程名称 综合技能实训 专业班级
石化241

教材名称 综合技能实训讲义

授课题目 高效液相色谱法进行定性定量分析

授课学时 2 节（ ）；3节（ ）；其它( √ )

课 型 理论（）；实验（ ）；见习（ ）；实训( √ )；其它( )

教学目的

知识目标：了解高效液相色谱法原理，介绍国标食品中苯甲酸、山梨酸钾、糖精钠
的测定方法

技能目标：掌握高效液相色谱法实训操作流程、原始数据表设计及数据处理

思政目标：帮助学生建立色谱分析对食品安全质量把控的重要认知，引导学生在实
训过程中养成严谨细致的职业责任感

教学重点

实训操作

原始数据表设计及数据处理

教学难点 国标学习

数据处理

教学方法 讲授（ ）；讨论( √ )；指导( √ )；示教( √ )；其它( )

电子教案
有( √ ) Microsoft PowerPoint（ ）；Author ware（ ）；其它( √ )

无( )

教学资源 多媒体（ ）；模型（ ）；标本（ ）；实物( √ )；音像( √ )；其它( √ )

思 考 题 见教材

作 业 实训操作流程设计，原始数据表设计、数据处理

教学后记
教学内容与工作实际对接
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授课日期 第 18周 教案编号 06

课程名称 综合技能实训 专业班级
石化241

教材名称 综合技能实训讲义

授课题目 原子吸收分光光度法进行定量分析

授课学时 2 节（ ）；3节（ ）；其它( √ )

课 型 理论（）；实验（ ）；见习（ ）；实训( √ )；其它( )

教学目的

知识目标：了解原子吸收分光光度法原理，介绍国标婴幼儿食品和乳品中钙、铁、
锌、钠、钾、镁、铜和锰的测定

技能目标：掌握原子吸收分光光度法实训操作流程、原始数据表设计及数据处理

思政目标：引导学生明白重金属和常量矿物质元素含量检测对食品安全合规性的重
要意义，在日常实训中践行严谨求真的检测工作准则。

教学重点

实训操作

原始数据表设计及数据处理

教学难点 国标学习

数据处理

教学方法 讲授（ ）；讨论( √ )；指导( √ )；示教( √ )；其它( )

电子教案
有( √ ) Microsoft PowerPoint（ ）；Author ware（ ）；其它( √ )

无( )

教学资源 多媒体（ ）；模型（ ）；标本（ ）；实物( √ )；音像( √ )；其它( √ )

思 考 题 见教材

作 业 实训操作流程设计，原始数据表设计、数据处理

教学后记
教学内容与工作实际对接
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中华人民共和国国家标准

GB 5413.21—2010

食品安全国家标准

婴幼儿食品和乳品中钙、铁、锌、钠、钾、

镁、铜和锰的测定
National food safety standard

Determination of calcium，iron，zinc，sodium，potassium，magnesium，copper and

manganese in foods for infants and young children，milk and milk products

2010-03-26 发布 2010-06-01 实施

中华人民共和国卫生部 发 布
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GB 5413.21—2010

食品安全国家标准

婴幼儿食品和乳品中钙、铁、锌、钠、钾、镁、铜和锰的测定

1 范围

本标准规定了婴幼儿食品和乳品中钾、钠、钙、镁、锌、铁、铜和锰的测定方法。

本标准适用于婴幼儿食品和乳品中钾、钠、钙、镁、锌、铁、铜和锰的测定。

2 规范性引用文件

本标准中引用的文件对于本标准的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件， 仅所注日期的版本

适用于本标准。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本标准。

第一法 火焰原子吸收分光光度法

3 原理

试样经干法灰化，分解有机质后，加酸使灰分中的无机离子全部溶解，直接吸入空气—乙炔火焰中

原子化，并在光路中分别测定钙、铁、锌、钠、钾、镁、铜和锰原子对特定波长谱线的吸收。测定钙、

镁时，需用镧作释放剂，以消除磷酸干扰。

4 试剂和材料

除非另有规定，本方法所用试剂均为优级纯，水为 GB/T 6682规定的二级水。

4.1 盐酸。

4.2 硝酸（HNO3）。

4.3 氧化镧（La2O3）。

4.4 氯化钾：分子量74.55，光谱纯。

4.5 氯化钠：分子量58.44，光谱纯。

4.6 碳酸钙：分子量100.05，光谱纯。

4.7 纯镁：光谱纯。

4.8 纯锌：光谱纯。

4.9 铁粉：光谱纯。

4.10 金属铜：光谱纯。

4.11 金属锰：光谱纯。

4.12 盐酸 A（2 %）：取 2mL盐酸（4.1），用水稀释至 100 mL。

1
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4.13 盐酸 B（20 %）：取 20 mL盐酸（4.1），用水稀释至 100 mL。

4.14 硝酸溶液（50%）：取 50 mL硝酸（4.2），用水稀释至 100 mL。

4.15 镧溶液（50 g/L）：称取 29.32 g氧化镧（4.3），用 25 mL去离子水湿润后，缓慢添加 125 mL
盐酸（4.1）使氧化镧溶解后，用去离子水稀释至 500 mL。

4.16 钾标准溶液（1000 μg/mL）：称取干燥的氯化钾（4.4）1.9067 g，用盐酸 A（4.12）溶解，并定

容于 1000 mL容量瓶中。

可以直接购买该元素的有证国家标准物质作为标准溶液。

4.17 钠标准溶液（1000 μg/mL）：称取干燥的氯化钠（4.5）2.5420 g，用盐酸 A（4.12）溶解，并定

容于 1000mL容量瓶中。

可以直接购买该元素的有证国家标准物质作为标准溶液。

4.18 钙标准溶液（1000 μg/mL）：称取干燥的碳酸钙（4.6）2.4963 g，用盐酸 B（4.13）100 mL溶解，

并用水定容于 1000 mL容量瓶中。

可以直接购买该元素的有证国家标准物质作为标准溶液。

4.19 镁标准溶液（1000 μg/mL）：称取纯镁（4.7）1.0000 g，用硝酸（4.14）40 mL溶解，并用水定

容于 1000 mL容量瓶中。

可以直接购买该元素的有证国家标准物质作为标准溶液。

4.20 锌标准溶液（1000 μg/mL）：称取金属锌（4.8）1.0000 g，用硝酸（4.14）40 mL溶解，并用水

定容于 1000 mL容量瓶中。

可以直接购买该元素的有证国家标准物质作为标准溶液。

4.21 铁标准溶液（1000 μg/mL）：称取金属铁粉（4.9）1.0000 g，用硝酸（4.14）40 mL溶解，并用

水定容于 1000 mL容量瓶中。

可以直接购买该元素的有证国家标准物质作为标准溶液。

4.22 铜标准溶液（1000 μg/mL）：称取金属铜（4.10）1.0000 g，用硝酸（4.14）40 mL溶解，并用水

定容于 1000 mL容量瓶中。

可以直接购买该元素的有证国家标准物质作为标准溶液。

4.23 锰标准溶液（1000 μg/mL）：称取金属锰（4.11）1.0000 g，用硝酸（4.14）40 mL溶解，并用水

定容于 1000 mL容量瓶中。

可以直接购买该元素的有证国家标准物质作为标准溶液。

4.24 各元素的标准储备液

钙、铁、锌、钠、钾、镁标准储备液： 分别准确吸取钙标准溶液（4.18）10.0mL、铁标准溶液（4.21）
10.0 mL、锌标准溶液（4.20）10.0 mL、钠标准溶液（4.17）5.0 mL、钾标准溶液（4.16）10.0 mL、镁

标准溶液（4.19）1.0 mL，用盐酸 A（4.12）分别定容到 100 mL石英容量瓶中，得到上述各元素的标准

储备液。质量浓度分别为：钙、铁、锌、钾：100.0 µg/mL；钠：50.0 µg/mL；镁：10.0 μg/mL。

2
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锰、铜标准储备液：准确吸取锰标准溶液（4.23）10.0 mL，用盐酸 A（4.12）定容到 100 mL，再

从定容后溶液中准确吸取 4.0 mL，用盐酸 A（4.12）定容到 100 mL，得到锰标准储备液。准确吸取铜

标准溶液（4.22）10.0 mL，用盐酸 A（4.12）定容到 100 mL，再从定容后溶液中准确吸取 6.0 mL，用

盐酸 A（4.12）定容到 100mL，得到铜标准储备液。质量浓度分别为： 锰：4.0 µg/mL；铜：6.0 µg/mL。

5 仪器和设备

5.1 原子吸收分光光度计。

5.2 钙、铁、锌、钠、钾、镁、铜、锰空心阴极灯。

5.3 分析用钢瓶乙炔气和空气压缩机。

5.4 石英坩埚或瓷坩埚。

5.5 马弗炉。

5.6 天平：感量为 0.1 mg。

6 分析步骤

6.1 试样处理

称取混合均匀的固体试样约 5 g或液体试样约 15 g（精确到 0.0001 g）于坩埚（5.4）中，在电炉上

微火炭化至不再冒烟，再移入马弗炉（5.5）中，490 ℃±5 ℃灰化约 5 h。如果有黑色炭粒， 冷却后，则

滴加少许硝酸溶液（4.14）湿润。在电炉上小火蒸干后，再移入 490 ℃高温炉中继续灰化成白色灰烬。

冷却至室温后取出，加入 5 mL盐酸 B（4.13），在电炉上加热使灰烬充分溶解。冷却至室温后，移入

50 mL容量瓶中，用水定容，同时处理至少两个空白试样。

6.2 试样待测液的制备

6.2.1 钙、镁待测液

从 50 mL 的试液（6.1）中准确吸取 1.0 mL 到 100 mL容量瓶中，加 2.0 mL镧溶液（4.15），用水

定容。同样方法处理空白试液。

6.2.2 钠待测液

从 50 mL 的试液（6.1）中准确吸取 1.0 mL 到 100 mL容量瓶中，用盐酸 A（4.12）定容。同样方

法处理空白试液。

6.2.3 钾待测液

从 50 mL 的试液（6.1）中准确吸取 0.5 mL 到 100 mL容量瓶中，用盐酸 A（4.12）定容。同样方

法处理空白试液。

6.2.4 铁、锌、锰、铜待测液

用 50mL 的试液（6.1）直接上机测定。同时测定空白试液（6.1）。

6.2.5 为保证试样待测试液浓度在标准曲线线性范围内，可以适当调整试液定容体积和稀释倍数。

6.3 测定

6.3.1 标准曲线的制备

6.3.1.1 标准系列使用液的配制

按表 1给出的体积分别准确吸取各元素的标准储备液于 100 mL容量瓶中，配制铁、锌、钠、钾、
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锰、铜使用液， 用盐酸 A（4.12）定容。配制钙镁使用液时， 在准确吸取标准储备液的同时吸取 2.0mL
镧溶液（4.15）于各容量瓶，用水定容。此为各元素不同浓度的标准使用液，其质量浓度见表 2。

表 1 配制标准系列使用液所吸取各元素标准储备液的体积

序号 K（mL） Ca（mL） Na（mL） Mg（mL） Zn（mL） Fe（mL） Cu（mL） Mn（mL）

1 1.0 2.0 2.0 2.0 2.0 2.0 2.0 2.0

2 2.0 4.0 4.0 4.0 4.0 4.0 4.0 4.0

3 3.0 6.0 6.0 6.0 6.0 6.0 6.0 6.0

4 4.0 8.0 8.0 8.0 8.0 8.0 8.0 8.0

5 5.0 10.0 10.0 10.0 10.0 10.0 10.0 10.0

表 2 各元素标准系列使用液浓度

序号 K

(µg/mL）

Ca

(µg/mL）

Na

(µg/mL）

Mg

(µg/mL）

Zn

(µg/mL）

Fe

(µg/mL）

Cu

(µg/mL）

Mn

(µg/mL）

1 1.0 2.0 1.0 0.2 2.0 2.0 0.12 0.08

2 2.0 4.0 2.0 0.4 4.0 4.0 0.24 0.16

3 3.0 6.0 3.0 0.6 6.0 6.0 0.36 0.24

4 4.0 8.0 4.0 0.8 8.0 8.0 0.48 0.32

5 5.0 10.0 5.0 1.0 10.0 10.0 0.60 0.40

6.3.1.2 标准曲线的绘制

按照仪器说明书将仪器工作条件调整到测定各元素的最佳状态，选用灵敏吸收线 K 766.5 nm、Ca
422.7 nm、Na 589.0 nm、Mg 285.2 nm、Fe 248.3 nm、Cu 324.8 nm、Mn 279.5 nm、Zn 213.9 nm将仪器

调整好预热后，测定铁、锌、钠、钾、铜、锰时用毛细管吸喷盐酸 A（4.12）调零。测定钙镁时先吸取

镧溶液（4.15）2.0 mL，用水定容到 100 mL，并用毛细管吸喷该溶液调零。分别测定各元素标准工作液

的吸光度。以标准系列使用液浓度为横坐标，对应的吸光度为纵坐标绘制标准曲线。

6.3.2 试样待测液的测定

调整好仪器最佳状态，测铁、锌、钠、钾、铜、锰用盐酸 A（4.12）调零，测钙、镁先时， 先吸取

镧溶液（4.15）2.0 mL，用水定容到 100 mL，并用该溶液调零。分别吸喷试样待测液的吸光度及空白试

液的吸光度。查标准曲线得对应的质量浓度。

7 分析结果的表述

试样中钙、镁、钠、钾、铁、锌的含量按式（1）计算：

X

式中：

X——试样中各元素的含量, 单位为毫克每百克（mg/100 g）；

c1——测定液中元素的浓度，单位为微克每毫升(µg/mL）；

c2——测定空白液中元素的浓度，单位为微克每毫升(µg/mL）；
V——样液体积，单位为毫升（mL）；
f ——样液稀释倍数；

m——试样的质量，单位为克（g）。

试样中锰、铜的含量按式（2）计算：

4
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X

式中：

X——试样中各元素的含量, 单位为微克每百克(µg/100 g）；

c1——测定液中元素的浓度，单位为微克每毫升(µg/mL）；
c2 ——测定空白液中元素的浓度，单位为微克每毫升(µg/mL）；
V——样液体积，单位为毫升（mL）；
f——样液稀释倍数；

m——试样的质量，单位为克（g）。

以重复性条件下获得的两次独立测定结果的算术平均值表示，钙、镁、钠、钾、锰、铜、铁、锌结

果保留三位有效数字。

8 精密度

在重复性条件下获得两次独立测定结果的绝对差值，钙、镁、钠、钾、铁、锌不得超过算术平均值

的 10 %；铜和锰不得超过算术平均值的 15 %。

第二法 电感耦合等离子体原子发射光谱测定方法

9 原理

试样经干法灰化消解，稀释至合适体积后用电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定，外标法定量。

10 试剂和材料

除非另有规定，本方法所用试剂均为优级纯，水为GB/T 6682规定的一级水。

10.1 盐酸。

10.2 硝酸(HNO3)。

10.3 硝酸溶液（50%）：取 50 mL硝酸（10.2），用水稀释至 100 mL。

10.4 盐酸 A（4 %）：取 4 mL盐酸（10.1），用水稀释至 100 mL。

10.5 盐酸 B（40 %）：取 40 mL盐酸（10.1），用水稀释至 100 mL。

10.6 8种元素标准储备溶液：单元素标准储备溶液可按 GB/T 602方法配制，也可使用有证国家标准

物质，其质量浓度为 1.0 mg/mL(或 0.5 mg/mL)。

11 仪器和设备

11.1 电感耦合等离子体原子发射光谱仪。

11.2 天平：感量为 1 mg。

11.3 马弗炉。

11.4 电炉：1 kW～2 kW。

11.5 瓷坩埚。

5
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