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“分析化学”课程综述
一、本课程的思政元素

本课程思政教育的重点是求真务实、严谨治学、创新意识、责任意识等主题，每

个主题穿插在相应章节课程教学中，在教学引起学生的思考，渗透思政教育元素。并

结合分析化学的学科特点，不断挖掘教材中的思政元素，将思政目标与教学内容进行

机结合。

二、本课程的主要内容

分析化学是关于研究物质的组成、含量、结构和形态等化学信息的分析方法及理

论的一门科学，是化学的一个重要分支。分析化学的主要任务是鉴定物质的化学组成

（元素、离子、官能团、或化合物）、测定物质的有关组分的含量、确定物质的结构

（化学结构、晶体结构、空间分布）和存在形态（价态、配位态、结晶态）及其与物

质性质之间的关系。

通过本门课程的实训操作，掌握定量分析中的误差与分析数据处理；滴定分析法

概述；滴定分析中常用仪器及操作；酸碱滴定法；配位滴定法；氧化还原滴定法；沉

淀滴定法等。

三、本课程的现状

分析化学这门课具有很强的实用性，同时又有严密、系统的理论，是理论与实际

密切结合的课程。学习分析化学有利于培养学生严谨的科学态度和实事求是的作风，

使学生初步掌握科学研究的技能并初步具备科学研究的综合素质。我们在讲授基本理

论的同时，尽量穿插一些运用基础理论解决实际问题的例子，包括药物、环境、生物

等各个领域中分析化学的新进展、新成果。在教学方式与方法上，尽量注意采用启发

式、研究式教学，特别是重视实验教学，培养学生的动手动脑能力。

四、本课程的发展

分析化学课程的发展变革主要集中在教学内容的发展变革。目前，分析化学的教

学内容主要集中在定量化学分析方法的介绍，同时强调自学与实验。仪器分析随着分

析化学的发展，也将作为一门学科单独开设。

http://baike.baidu.com/view/1973926.htm
http://baike.baidu.com/view/19993.htm
http://baike.baidu.com/view/63017.htm
http://baike.baidu.com/view/49385.htm
http://baike.baidu.com/view/63037.htm
http://baike.baidu.com/view/1264203.htm
http://baike.baidu.com/view/2295205.htm
http://baike.baidu.com/view/1957753.htm
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实验一、分析天平称量练习（3 学时）

一、实验目的

1、掌握直接称量法、固定质量称量法和递减称量法。

2、练习并熟练掌握分析天平的基本操作和常用称量方法。

3、培养准确，整齐，简明记录实验原始数据的习惯。

二、实验原理

（一）分析天平的称量方法

分析天平的称量方法一般有直接称量法，固定质量称量法和递减称量法三种。

1、直接称量法（又称直接法）

该法一般用于称量某一不吸水、在空气中性质稳定的固体（如坩锅、金属、矿石等）

准确质量。称量时，将被称量物直接放入分析天平中，称出其准确质量。

2、固定质量称量法

该法一般用于称取某一固定质量的试样（一般为液体或固体的极细粉末，且不吸水，

在空气中性质稳定）。称量时先在分析天平上称出干净且干燥的器皿（一般为烧杯、坩

锅、表面皿等）的准确质量，再将分析天平增加固定质量的`砝码后，往天平的器皿中

加入略少于固定质量的试样，再轻轻震动药匙使试样慢慢撒入器皿中，直至其达应称质

量的平衡点为止。

3、递减称量法（又称差减法）

该法多用于称取易吸水、易氧化或易与 CO2反应的物质。要求称取物的质量不是一

个固定质量，而只要符合一定的质量范围既可。称量时首先在托盘天平上称出称量瓶的

质量，在将适量的试样装入称量瓶中在托盘天平上称出其质量，然后放入分析天平中称

出其准确质量 m1。取出称量瓶，移至小烧杯或锥形瓶上方，将称量瓶倾斜，用称量瓶

盖轻敲瓶口上部，使试样慢慢落入容器中。当倾出的试样已接近所需要的质量中，慢慢

地将瓶竖起，再用称量瓶盖轻敲瓶口上部，使黏在瓶口的试样落在称量瓶中，然后盖好

瓶盖将称量瓶放回天平盘上，称出其质量。如果这时倾出的试样质量不足，则继续按上

法倾出，直至合适为止，称得其质量 m2，如此继续进行，可称取多份试样。两次质量

之差即为倾出的试样质量。

注意：
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①不管是用哪一种称量方法，都不许用手直接拿称量瓶或试样，可用一干净纸条或塑

料薄膜等套住拿取，取放称量瓶瓶盖也要用小纸片垫着拿取。

②每次称量时，一般将被称量物先在托盘天平上称出其约略质量再移到分析天平上精

确称量。这样既可节省称量时间，又不易损坏天平。

三、实验用品

托盘天平；万分之一分析天平；重铬酸钾粉末试样；氯化钠溶液；小烧杯；称量瓶；

纸条；锥形瓶等。。

四、称量练习

1、不去皮直接称量法

将一干燥洁净的小烧杯放置于天平盘中央，关闭天平门，记下空烧杯的质量 m1。

用钥匙从天平边门将试样加入小烧杯中，关闭天平门，称出小烧杯和试样的总质量为

m2。两次称量之差（m2-m1）即为试样的质量。

2、去皮直接称量法

将一干燥洁净的小烧杯放置于天平盘中央，关闭天平门，按清零键，待仪器显示

“0.0000”后，用钥匙从天平边门将试样加入小烧杯中，关闭天平门，显示值即为试样的

质量 m。

3、递减称量法（减量法）称取 0.5g 基准物质 K2Cr2O7（去皮法）

用纸条将装有约 1.5g（托盘天平上粗称）基准物质 K2Cr2O7的称量瓶放在秤盘中央，

关闭天平门，按清零键，待仪器显示“0.0000”。用纸条取出称量瓶，瓶盖轻敲称量瓶上

口，将 K2Cr2O7倾入洁净的锥形瓶中，倾出一定量后，放回天平盘上，关闭天平门后读

数，显示值为“-”值，其数值为所倾出 K2Cr2O7的质量，要求倾出的量控制在±10%以内

（即 0.45~0.55），记下第一份样品质量。如倾出的量不够，可继续倾出，如过量了，

则弃去重称，继续称取第二份样品于第二只锥形瓶中。

4、递减称量法（减量法）称取 0.8g 氯化钠溶液（去皮法）

用纸条将装有氯化钠溶液的称量瓶放在秤盘中央，关闭天平门，按清零键，待仪器

显示“0.0000”。用纸条取出滴管，将氯化钠溶液滴入洁净的锥形瓶中，倾出一定量后，

放回天平盘上，关闭天平门后读数，显示值为“-”值，其数值为所倾出氯化钠溶液的质

量，要求倾出的量控制在±10%以内（即 0.72~0.88），记录数据。如滴出的量不够，可

继续，如过量了，则弃去重称，继续称取第二份样品于第二只锥形瓶中。

5、固定质量称量法称取 0.6129gK2Cr2O7（去皮法）
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将一干燥洁净的小烧杯放置于天平盘中央，关闭天平门，按清零键，待仪器显示

“0.0000”后，用钥匙从天平边门将基准物质 K2Cr2O7慢慢加入小烧杯中，直至恰好达到

0.6129g，关闭天平门，再次核实显示屏上的数值，并做记录。

五、数据记录与分析结果

1、不去皮直接称量法

空烧杯的质量（g）m1= ；小烧杯和试样的总质量（g）m2= 。

试样的质量（g）m2-m1= 。

2、去皮直接称量法

试样的质量（g）m= 。

3、减量法称取 0.5g 基准物质 K2Cr2O7

第一份试样的质量（g）m1= ；第二份试样的质量（g）m2= 。

4、减量法称取 0.8g 氯化钠溶液

第一份试样的质量（g）m1= ；第二份试样的质量（g）m2= 。

5、固定质量称量法称取 0.6129g 基准物质 K2Cr2O7

固定样品的质量（g）m= 。

六、几点具体要求

1、称量瓶，小烧杯的准备，需洁净，最好在前一次实验后先洗净，晾干。

2、强调使用前先看水平。

3、分析天平称量记录需用有效数字，位数一般为 xx.xxxxg。

4、建议学生多练习几次称量操作，并在本次实验报告中顺便注上自己的称量速度(min)。

5、练习称量时，可用烧杯分装一定量 K2Cr2O7供练习用，练习后 K2Cr2O7回收入公用烧

杯中。

6、分析天平称量一般采用直接称量法或递减称量法。前者用于称取不吸水、在空气中

性质稳定的试样。称量时将试样放在已知质量的干净且干燥的容器中，一次称取一定量

的试样。后者多用于称取易吸水，易氧化或易与 CO2反应的物质。称量前先将较多的试

样装入称量瓶中，准确称量，然后倒出一部分试样后再称量，两次称量的质量之差即为

倾出的试样质量。此外，递减法也适用于连续称取几份试样。

七、思考与讨论

实验记录数据应准确到几位？原因？
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实验二 容量器皿的洗涤、干燥与使用（3 学时）

一、实训目的

1、熟练掌握滴定分析的常用仪器基本操作。

2、重点掌握滴定管正确读数、滴定分析的 3 种控制速度等。

二、实训试剂与仪器

1、试剂：0.1mol/LNaOH 溶液、0.1mol/LHCl 溶液、0.1%甲基橙指示剂、0.1%酚酞指示

剂。

2、仪器：酸碱两用滴定管、铁架台、移液管、吸量管、洗耳球、容量瓶、若干锥形瓶

和烧杯、若干滤纸等。

三、实训步骤

练习以下仪器使用，直至熟练且能正确使用。

1、吸管

（1）用于准确量取一定体积的量器（Ex)。

（2）类型

（3）操作步骤：

 洗涤：（铬酸、自来水、纯水）1/3，横持、下管口放出

 润洗：用待吸溶液装小烧杯润洗几次，将待吸溶液倒入烧杯中，吸润洗液约为管的

1/3 体积处、横持转动、下管口放出，3 次，

 吸取：先将溶液倒入小烧杯、吸取至零刻度以上

 调节液面：调刻线前擦干外壁，烧杯或锥形瓶倾斜 45°
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 放液：靠壁、垂直、停留 15s、（没写吹不能吹）

 区别：吸量管两次读数,尽可能使用上部分

2、容量瓶

（1）是一种准确量取容纳液体体积的一种量器。

细颈犁形平底玻璃瓶，玻璃磨口塞或塑料塞

（2）瓶上标有“In(量入式）”，瓶颈上标有环形标线。瓶身有体积和检定时温度。

（3）规格：10、25、50、100、200、250、500、1000、 2000mL

（4）颜色：无色、棕色

（5）使用步骤

检漏、洗涤(铬酸,自来水,纯水 10-20mL 3 次)

称量、溶解、冷却、移液、洗涤烧杯（少量多次）、3/4 平摇、（1-2cm）定容、摇匀（10+5

次）

3、酸碱两用滴定管

（1）主要构件

（2）盛放溶液要求：酸、碱、中性溶液

（3）使用步骤（使用两支滴定管，一支装 0.1mol/LNaOH溶液，另一支装 0.1mol/LHCl
溶液，并做好标记）

四、容量器皿综合运用

1、酸滴定碱操作练习

用 20 mL 移液管移取 20.00mL0.1mol/LNaOH 溶液于 250mL 锥形瓶中，加入 1 滴

甲基橙指示剂，将酸式滴定管中的 HCl 滴定液滴加到锥形瓶中，至溶液由黄色变成橙色，
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记录消耗的 HCl 滴定液的体积。读数准确至 0.01mL。平行试验 2 次，计算平均值和相

对平均偏差。

2、碱滴定酸操作练习

用 20 mL 移液管移取 20.00mL0.1mol/LHCl 溶液于 250mL 锥形瓶中，加入 1 滴

酚酞指示剂，将碱式滴定管中的 NaOH 滴定液滴加到锥形瓶中，至溶液由无色变成浅粉

色，且 30s 内不褪色，记录消耗的 NaOH 滴定液的体积。读数准确至 0.01mL。平行试

验 2 次，计算平均值和相对平均偏差。

3、酸滴定碱数据记录与处理

测定次数 I II

移取 NaOH 的体积/mL 20.00 20.00

滴定管中 HCl 初读数/mL

滴定管中 HCl 终读数/mL

消耗 HCl 滴定液体积/mL

消耗 HCl 滴定液体积平均值/mL

4、碱滴定酸数据记录与处理

测定次数 I II

移取 HCl 的体积/mL 20.00 20.00

滴定管中 NaOH 初读数/mL

滴定管中 NaOH 终读数/mL

消耗 NaOH 滴定液体积/mL

消耗 NaOH 滴定液体积平均值/mL

五、实训总结

请谈谈在本实训中，哪些操作存在困难，你将如何解决。
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实验三、容量分析仪器的校准（3 学时）

一、实验目的

1、了解容量仪器校准的意义，学习容量仪器校准的方法；

2、初步掌握滴定管的校准、容量瓶的校准及移液管和容量瓶的相对校准。

二、实验原理

滴定管、移液管和容量瓶是分析实验中常用的玻璃量器，都具有刻度和标称容量。

量器产品都允许有一定的容量误差。在准确度要求较高的分析测试中，对自己使用的一

套量器进行校准是完全必要的。

校准的方法有称量法（绝对校准法）和相对校准法。称量法的原理是，用分析天平

称量被校量器中量入或量出的纯水的质量 m，再根据纯水的密度 dt（或校准值 dt’）计

算出被校量器的实际容量。

有时，只要求两种容器之间有一定的比例关系，而无需知道它们各自的准确体积，

这时可用容量相对校准法。经常配套使用的移液管和容量瓶，采用相对校准法更为重要。

例如，用 25mL 移液管移取蒸馏水于干净且倒立晾干的 100mL 容量瓶中，到第 4 次重

复操作后，观察瓶颈处水的弯月面下缘是否刚好与刻线上缘相切。若不相切，应重新做

一记号为标线，以后此移液管和容量瓶配套使用时就用校准的标线。

三、主要试剂和仪器

分析天平、滴定管、容量瓶、移液管、锥形瓶、带磨口玻璃塞。

四、实验步骤

1、滴定管的校准（称量法）（绝对校准法）

将已洗净且外表干燥的 50mL 锥形瓶放在分析天平上称量，得空瓶质量 m 瓶，记录

至 0.001g 位。再将已洗净的滴定管盛满纯水，调至 0.00mL 刻度处，从滴定管中放出一

定体积（记为 V0），如放出 5mL 的纯水于已称量的锥形瓶中，盖紧塞子，称出“瓶+

水”的质量 m 瓶+水，两次质量之差即为放出之水的质量 m 水。用同法称量滴定管从 0 到

10mL，0 到 15mL，0 到 20mL，0 到 25mL，0 到 0 到 30mL，0 到 35mL，0 到 40mL，

0 到 45mL，0 到 50mL 等刻度间的 m 水，用实验水温时水的密度来除每次 m 水，即可得

到滴定管各部分的实际容量 V 实。计算校准值ΔV（V 实-V0）。以 V0为横坐标，ΔV 为纵

坐标，绘制滴定管校准曲线。

m=pV 水的密度=1.0g/cm3 1cm3=1ml
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现将一支 50mL 滴定管在水温 21℃校准的部分实验数据列于表 1。

表 1 50mL滴定管校正表（水温 21℃，dt’=0.99695g.mL-1）

V0∕mL m 瓶+水∕g m 瓶∕g m 水∕g V 实∕mL ΔV 校正值∕mL

0.00~5.00

0.00~10.00

0.00~15.00

0.00~20.00

0.00~25.00

······

34.148

39.317

44.304

49.395

54.286

29.207

29.315

29.350

29.434

29.383

4.941

10.002

14.954

19.961

24.903

4.96

10.03

15.00

20.02

24.98

-0.04

+0.03

0.00

+0.02

-0.02

请根据校准 50mL滴定管的实际数据完成下列表格：

表 2 50mL滴定管校正表（水温 ℃，dt’= g.mL-1）

V0∕mL m 瓶+水∕g m 瓶∕g m 水∕g V 实∕mL ΔV 校正值∕mL

0.00~5.00

0.00~10.00

0.00~15.00

0.00~20.00

0.00~25.00

0.00~30.00

0.00~35.00

0.00~40.00

0.00~45.00

0.00~50.00
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请以 V0（红色标记）为横坐标，ΔV为纵坐标，绘制 50mL滴定管校准曲线，贴于此处。

（可以 Excel作图，也可以直接画图）

2、移液管和容量瓶的相对校准

用洁净的 25mL移液管移取纯水于干净且晾干的 100mL容量瓶中，重复操作 4次后，

观察液面的弯月面下缘是否恰好与标线上缘相切，若不相切，则用胶布在瓶颈上另作标

记，以后实验中，此移液管和容量瓶配套使用时，应以新标记为准。（请将校准结果给

老师查看，为相应的容量瓶做标记并给出结论。）

3、滴定液的温度补准

对于要求比较高的滴定分析，对消耗的滴定液还须进行温度补准。根据滴定液的温

度，查找不同标准溶液浓度的温度补准值表（教材 40-41 页），可以对温度为 5~36℃的

滴定液进行计算，得到温度校准值。

如在 28℃时滴定用去 0.05mol/L的 EDTA溶液 35.40mL，请计算滴定液的温度补准值，

并计算换算为 20℃时的体积。

五、思考的问题：分段校准滴定管时，为何每次都要从 0.00mL 开始？

附表 1 不同温度下水的密度的校准值（dt’）
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附表 2常用容量仪器的允许误差
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实验四、NaOH 标准溶液的配制和标定（3 学时）

一、实验目的

1.练习滴定操作，掌握碱式滴定管的使用。

2.掌握 NaOH 标准溶液的配制、标定及保存。

3.掌握滴定过程中的突跃范围及指示剂的选择原理。

4.掌握滴定结果的数据记录和数据处理方法。

二、实验原理

碱标准溶液一般都用 NaOH 配制。KOH 较贵，应用不普遍。Ba(OH)2可以用来配制

不含碳酸盐的碱标准溶液。

NaOH 有很强的吸水性和吸收空气中的 CO2，因而，市售 NaOH 中常含有 Na2CO3。

反应方程式： 2NaOH + CO2 → Na2CO3 + H2O

由于碳酸钠的存在，对指示剂的使用影响较大，应设法除去。

除去 Na2CO3最通常的方法是将 NaOH 先配成饱和溶液（约 52%，W/W）（质量分

数），由于 Na2CO3在饱和 NaOH 溶液中几乎不溶解，会慢慢沉淀出来，因此，可用饱

和氢氧化钠溶液，配制不含 Na2CO3的 NaOH 溶液。待 Na2CO3 沉淀后，可吸取一定量

的上清液，稀释至所需浓度即可。此外，用来配制 NaOH 溶液的蒸馏水，也应加热煮沸

放冷，除去其中的 CO2。

因此不能直接配制准确浓度的溶液，通常是先将它们配成近似浓度，然后通过比较

滴定和标定来确定它们的准确浓度，其浓度一般是在 0.01～1 mol·L－1 之间，具体浓度

可以根据需要选择。

本实验选用邻苯二甲酸氢钾（KHC8H4O4）作为标定氢氧化钠溶液的基准物质。它易

于提纯，在空气中稳定、不吸潮，容易保存，摩尔质量大，标定反应为：

COOK
COOH

COOK

COONa
NaOH H2O+ +

反应产物为二元弱碱，在水溶液中显微碱性，可选用酚酞作指示剂。

根据称取的邻苯二甲酸氢钾的质量和消耗的氢氧化钠体积，可计算出NaOH的浓度。

三、实验仪器及试剂

1．仪器

电子天平、称量瓶、试剂瓶、烧杯、锥形瓶、量筒、聚四氟乙烯滴定管等
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2．试剂

邻苯二甲酸氢钾、氢氧化钠

3．试液

0.1％酚酞指示剂，饱和氢氧化钠溶液

四、实验内容与步骤

1．0.1mol/LNaOH 溶液的配制

用量筒量取 3mL（或 2.8mL）饱和 NaOH溶液于烧杯中，用蒸馏水稀释至 500mL

中，贮存于试剂瓶中，搅拌均匀，备用。

（小烧杯 + 2.0 g 固体 NaOH（在台秤上迅速称取）+ 50 mL 蒸馏水—→转入 500 mL 试剂瓶

中—————————————→ + 蒸馏水稀至刻度—————————————→即配成近似

于 0.10 mol/L 的 NaOH 溶液。）备选

2．0.1mol/LNaOH 溶液的标定

用减量法称取取一份已在 105～110℃烘干至恒重的基准邻苯二甲酸氢钾约 0.5g，

精密称量，置于 250mL 锥形瓶中，用 25mL 煮沸后刚冷却的蒸馏水溶解完全，加入 0.1％

酚酞指示剂 2～3 滴，用刚配制好的 NaOH 溶液滴定至微红色半分钟内不褪色为终点。

记录实验结果，同时做空白实验。平行测定三次，每次滴定前，都要把滴定管装到“0.00”

刻度或“0.00”刻度稍下的位置。要求三次测定结果的相对均差小于 0.2％。

250 mL 锥形瓶 + ～0.5 g 邻苯二甲酸氢钾 + 20～30 mL 水，———→ 使之溶解，冷却后 +

2～3 滴酚酞，————————————→至溶液呈微红色，半分钟不褪，即为终点。平行标定 3

份。同时做空白试验。计算 NaOH 标准溶液的浓度，其相对平均偏差应不大于 0.2%。

五、数据记录及处理

1、数据记录

测定次数 1 2 3

称取基准物质邻

苯二甲酸氢钾的

质量/g

m1

m2

m（KHC8H4O4）=m1-m2

滴定消耗 NaOH

滴定液的体积/mL

V（始）

V（末）

用蒸馏水洗烧杯

洗涤液并入试剂瓶中

盖好瓶塞（橡皮塞），充分摇匀

贴上标签，注明试剂及浓度

用 0.10 mol/L NaOH 溶液滴定
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V(NaOH)=V（末）-V（始）

V0（空白）/mL

c(NaOH)/(mol/L)

c (NaOH)/(mol/L)

绝对偏差 d/(mol/L) d1= d2= d3=

平均偏差 d /(mol/L)

相对平均偏差 %100
c
dd R

2、数据处理及结果计算

  )()(
10)()(c

4480

3
448

OHKHCMVNaOHV
OHKHCmNaOH






）＝（ molg /2.204M
448 OHKHC

448 OHKHCm ：KHC8H4O4 的质量（g）。

六、实验注意事项及讨论

1．加 25mL 蒸馏水，若太少，邻苯二甲酸氢钾不能溶解完全；若太多，溶液太稀，其突

跃范围太窄，突跃不明显，找不到合适的指示剂，误差大。

2．用邻苯二甲酸氢钾标定 NaOH 溶液时，要用酚酞作指示剂，不能用甲基橙。选择指

示剂的原则是：指示剂的变色终端应落在计量点附近的 pH 突跃范围内。

七、思考题

1.为什么 NaOH 标准溶液都不能用直接法配制？

2.能否用称量纸称取固体 NaOH？

实验五、白醋的浓度测定（3 学时）

（一）实训目的：

1.掌握食醋卫生标准的分析方法 GB/T 5009.41—2003 标准的测定方法。

2.了解测定酸醋酸值的意义

（二）实训原理：

采用酸碱滴定法。

CH3COOH + NaOH = CH3COONa + H2O

化学计量点时 pH 为 8.2

（三）实训步骤：
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1.0.05mol/L 氢氧化钠标准溶液：称取约 0.5g 氢氧化钠,稀释至 250mL,浓度约为

0.05mol/L。

2.样品测定：吸取 10.0mL 试样置于 100mL 容量瓶, 加水至刻度,混匀,吸取 20.0mL,置于锥形瓶中,加
60 mL 水,加 2-3 滴酚酞指示剂,用氢氧化钠标准溶液滴定至淡红色,并在 30S 内不褪色,即为终点.同时

做空白试验。

（四）试剂及仪器：

1.试剂

名称 规格

醋酸 样品

酚酞指示液 0.2%

氢氧化钠标准滴定溶液 0.05mol/L

注：未标明要求时，所用试剂均为分析纯，水为国家规定的实验室用水三级规格。

2.仪器

名称 规格 名称 规格 名称 规格

电子天平 0.1mg 锥形瓶 量筒 100mL

水浴锅 酸碱两用滴定管 50mL

（五）计算公式

原始记录及数据处理

测定次数

项目
1 2

3

滴定管初读数/mL
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滴定管终读数/mL

滴定消耗氢氧化钠溶液体积/mL

空白消耗氢氧化钠溶液体积/mL

NaOH 标准滴定溶液的浓度 c（mol / L） 0.05000

试样的酸值/ g/100mL

试样的平均酸值/ g/100mL

相对极差/%

实验六、HCl 溶液的配制和标定（3 学时）

—、实验目的

1、熟练减量法称取固体物质的操作，训练滴定操作并学会正确判断滴定终点。

2、掌握酸碱标准溶液的配制和标定方法。

3、通过实验进一步了解酸碱滴定的基本原理。

二、实验原理

浓 HCl 易挥发，HCl 标准溶液无法直接配制，只能将其配成近似浓度的溶液，然后

用基准物质标定其浓度。

标定 HCl 的基准物质：无水 Na2CO3 或硼砂（Na2B4O7·10H2O）

有关反应式如下：

Na2CO3 + 2HCl == 2NaCl + CO2 + H2O

滴定至反应完全时，溶液 pH 为 3.89，通常选用溴甲酚绿-甲基红混合溶液作指示剂，也

可选用甲基橙作指示剂。

三、实验仪器及试剂

1．仪器

分析天平、称量瓶、试剂瓶、烧杯、锥形瓶、量筒、酸式滴定管

2．试剂

浓盐酸、无水碳酸钠、 甲基橙指示剂、溴甲酚绿-甲基红指示剂

四、操作内容

（一）0.1mol/L HCl 溶液的配制

量取浓 HCl（密度 1.19，约 12 mol/L）的体积：
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)(2.4
12

50010.0 mLVHCl 




500 mL 试剂瓶 + 约 4.5 mL 浓 HCl（用量筒量取）+ 蒸馏水稀至 500 mL ————————

——————————————————→即配成近似于 0.10 mol/L 的 HCl 溶液。

用小量筒量取浓盐酸约 4.5mL，倒入预先盛有适量水的试剂瓶中（于通风柜中进

行），加水稀释至 500mL，摇匀，贴上标签。

（二）0.1 mol/L HCl 标准溶液浓度的标定

1、0.1 mol/L HCl标准溶液浓度的标定（用甲基橙作指示剂）

（1）实验步骤：

用差减法准确称取 0.12 ~ 0.16g无水Na2CO3 三份，分别置于三个 250mL锥形瓶中，

加 20~30 mL 蒸馏水使之溶解，再加入 1~2 滴甲基橙指示剂，用待标定的 HCl 溶液滴定

至溶液由黄色恰变为橙色即为终点。同时做空白试验。平行标定三份，计算 HCl 标准溶

液的浓度。

（2）HCl 标准溶液浓度计算公式：

  )()(
10)(2)l(c

320

3
32

CONaMVHClV
CONamHC






）＝（ molg /99.105M
32CONa

（3）数据记录及结果计算：

测定次数 1 2 3

称取基准物质无

水 Na2CO3 的质

量/g

m1

m2

m（Na2CO3）=m1-m2

滴定消耗 HCl 滴

定液的体积/mL

V（始）

V（末）

V(HCl)=V（末）-V（始）

V0（空白）/mL

c(HCl)/(mol/L) c1= c2= c3=

c (HCl)/(mol/L)

绝对偏差 d/(mol/L) d1= d2= d3=

盖上玻璃塞，摇匀

在瓶上贴上标签，注明试剂名称、浓度
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平均偏差 d /(mol/L)

相对平均偏差 %100
c
dd R

2、0.1 mol/L HCl标准溶液浓度的标定（用溴甲酚绿-甲基红混合溶液作指示剂）

（1）实验步骤：

用差减法准确称取 0.12 ~ 0.16g无水Na2CO3 三份，分别置于三个 250mL锥形瓶中，

加 50 mL 蒸馏水使之溶解，再加入 10 滴溴甲酚绿-甲基红指示剂，用待标定的 HCl 溶液

滴定至溶液由绿色变为紫红色，煮沸 2min，冷却至室温，继续滴定至溶液由绿色变为

暗紫色即为终点。同时做空白试验。平行标定三份，计算 HCl 标准溶液的浓度。

（2）HCl 标准溶液浓度计算公式：

  )()(
10)(2)l(c

320

3
32

CONaMVHClV
CONamHC






）＝（ molg /99.105M
32CONa

（3）数据记录及结果计算：

测定次数 1 2 3

称取基准物质无

水 Na2CO3 的质

量/g

m1

m2

m（Na2CO3）=m1-m2

滴定消耗 HCl 滴

定液的体积/mL

V（始）

V（末）

V(HCl)=V（末）-V（始）

V0（空白）/mL

c(HCl)/(mol/L) c1= c2= c3=

c (HCl)/(mol/L)

绝对偏差 d/(mol/L) d1= d2= d3=

平均偏差 d /(mol/L)

相对平均偏差 %100
c
dd R

五、注意事项

1、干燥至恒重的无水碳酸钠有吸湿性，因此在标定中精密称取基准无水碳酸钠时，宜



- 19 -

采用“减量法”称取，并应迅速将称量瓶加盖密闭。

2、在 2 的滴定过程中产生的二氧化碳，使终点变色不够敏锐。因此，在溶液滴定进行

至临近终点时，应将溶液加热煮沸，以除去二氧化碳，待冷至室温后，再继续滴定。

七、思考题

1、滴定管、移液管至使用前为什么要用待装液润洗 2~3 次？用于滴定的锥形瓶是否需

要干燥？是否要用待装液荡洗？为什么？

答：避免滴定液被管内壁的蒸馏水稀释待装溶液，多次润洗实验数据更精确。不需要干

燥，不用待装液荡洗，加入物品后还需用蒸馏水溶解，荡洗对待装液的物质的量并无影

响。

2、溶解基准物质 Na2CO3使用蒸馏水的体积是否需要准确？为什么？

答：不需要，需要溶解蒸馏水的体积在 20~30ml，在这之间均可，且计算时采用 n=m/M,

与 C 无关。

3、标定 HCl 的两种基准物质 Na2CO3和 Na2B4O7·10H2O 各有什么优、缺点？

答：基准物质 Na2CO3的缺点是易吸潮，使用前应干燥，保存于干燥容器中。

基准物质 Na2B4O7·10H2O 的优点是容易制的纯品，摩尔质量大，称量时相对误差小，不

易吸水。缺点是空气中的相对温度小于 39%时，易失去结晶水。

实验七、 EDTA 标准溶液的配制和标定（3 学时）

一、实验目的

1、了解 EDTA 标准溶液标定的原理。

2、掌握配制和标定 EDTAB 标准溶液的方法。

二、实验原理

乙二胺四乙酸二钠盐（习惯上称 EDTA）是一种有机络合剂，能与大多数金属离子

形成稳定的 1∶1 螯合物，常用作配位滴定的标准溶液。

EDTA 在水中的溶解度为 120g/L，可以配成浓度为 0.3mol/L 以下的溶液。EDTA 标

准溶液一般不用直接法配制，而是先配制成大致浓度的溶液，然后标定。用于标定 EDTA

标准溶液的基准试剂较多，例如 Zn、ZnO、CaCO3、Bi、Cu、MgSO4·7H2O、Ni、Pb 等。

用氧化锌作基准物质标定 EDTA 溶液浓度时，以铬黑 T 作指示剂，用 pH=10 的氨

缓冲溶液控制滴定时的酸度，滴定到溶液由紫色转变为纯蓝色，即为终点。三、仪器与
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试剂

（一）仪器

酸式滴定管，锥形瓶（250 mL），容量瓶（250 mL），移液管（25 mL），电子天

平，称量瓶等。

（二）试剂

1、乙二胺四乙酸二钠盐（EDTA）。

2、氨水-氯化铵缓冲液（pH=10）：称取 16.9g 氯化铵，溶于 143mL 浓氨水中，用水稀

释至 250mL，摇匀，密封保存。

3、0.5%铬黑 T 指示剂：称取 0.5g 铬黑 T，溶于含有 25mL 三乙醇胺 75mL 无水乙醇溶

液中，置于冰箱中保存，可稳定约 100 天。

4、10%氨水溶液：量取 40mL 氨水，加水稀释至 100mL。

5、氧化锌（基准试剂）。

6、（1+1）稀盐酸：1 份浓盐酸与 1 份蒸馏水等体积混合。

7、10%氨水：量取 40mL 浓氨水，加水稀释至 100mL。

四、实验步骤

1、0.01mol·L-1EDTA 溶液的配制

称取乙二胺四乙酸二钠盐（Na2H2Y·2H2O）4g，溶于 300～400 mL 温水中，加热使

之溶解，后稀释至 1L，冷却后摇匀，如混浊应过滤后使用。置于玻璃瓶中，避免与橡

皮塞、橡皮管接触。贴上标签。（每个小组用量可以减半，或两组共用 1 瓶）

2、锌标准溶液的配制

准确称取约 0.2g 于 800℃灼烧至恒量的基准 ZnO，置于小烧杯中，用少量的水润湿，

加入 2mL 盐酸（1+1）溶解，溶解后移入 250mL 容量瓶，加水稀释至刻度，混匀。

3、EDTA 溶液浓度的标定

准确吸取 30.00~35.00mL 锌标准溶液于 250mL 锥形瓶中，加入 70mL 水，用 10%

氨水中和至 pH 为 7~8，再加 10mL 氨水-氯化铵缓冲液（pH=10）及 5 滴铬黑 T 指示剂，

用配好的EDTA溶液滴定至溶液自紫色转变为纯蓝色。记下所消耗的EDTA溶液的体积，

根据消耗的 EDTA 溶液的体积，计算其浓度。平行测定四次，同时做空白试验。

五、数据记录和处理
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1、0.01 mo1·L-1 EDTA 标准溶液浓度的标定数据记录及结果计算

测定次数 1 2 3 4

称取基准物质氧

化锌的质量/g

m1

m2

m（ZnO）=m1-m2

滴定消耗 EDTA

滴定液的体积

/mL

V（始）

V（末）

V(EDTA)=V（末）-V（始）

V0（空白）/mL

c(EDTA)/(mol/L) c1= c2= c3= c4=

c (EDTA)/(mol/L)

绝对偏差 d/(mol/L) d1= d2= d3= d4=

平均偏差 d /(mol/L)

相对平均偏差 %100
c
dd R

2、0.01 mo1·L-1 EDTA 标准溶液浓度的标定计算公式

  0.25010)()(
)n()()(c 3

0 


 VEDTAVZnOM
ZVZnOmEDTA

）＝（ molg /38.81MZnO

六、注意事项

1、移液管、滴定管、容量瓶、锥形瓶的洗涤方法

2、移液管、滴定管的操作手法

3、容量瓶的查漏及规范使用

4、电子天平的规范使用

5、读数、记数、计算结果的有效数字

6、配位滴定与酸碱滴定的区别，滴定操作注意滴定速度。

7、配位反应的速度较慢(不像酸碱反应能在瞬间完成)，故滴定时加入 EDTA 的速度不

能太快。特别是临近终点时，应逐滴加入，并充分振摇。

七、思考题

1、用 HCl 溶液溶解 CaCO3基准物质时，操作中应注意什么?
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2、配位滴定法与酸碱滴定法相比，有哪些不同？操作中应注意哪些问题？

附：0.05mol·L-1EDTA滴定液的配制与标定（药典方法）

一、试剂

a) 稀盐酸：取盐酸 234mL，加水稀释至 1000mL。

b) 0.025%甲基红的乙醇液：取甲基红 0.025g，加无水乙醇 100mL，即得。

c) 氨试液：取浓氨水 400mL，加水使成 1000mL。

d) 氨-氯化铵缓冲液（pH=10.0）：取氯化铵 5.4g，加水 20mL 溶液后，加浓氨

水溶液 35mL，再加水稀释至 100mL，即得。

e) 铬黑 T 指示剂：取 0.1g 铬黑 T，加氯化钠 10g，研磨均匀，即得。

二、步骤

1.配制：称取乙二胺四醋酸二钠盐（Na2H2Y·2H2O）19g，加适量的水使溶解成

1000mL，摇匀。

2.标定：取于 800℃灼烧至恒重的基准氧化锌约 0.12g，精密称定，加稀盐酸 3mL

使溶解，加水 25mL，加 0.025%甲基红的乙醇溶液 1 滴，滴加氨试液至溶液显微黄色，

加水 25mL 与氨-氯化氨缓冲液（Ph=10.0）10ml，再加铬黑 T 指示剂少量，用本液滴定

至溶液由紫色变为纯蓝色，并将滴定的结果用空白试验校正。每 1ml 乙二胺四醋酸二钠

滴定液（0.05mol/L）相当于 4.069mg 的氧化锌。根据本液的消耗量与氧化锌的取用量，

算出本液的浓度，即得。

3.贮藏：置玻璃塞瓶中，避免与橡皮塞、橡皮管等接触。

实验八、柠檬酸钠的测定（3 学时）

一水合柠檬酸钠分子式：C6H8O7·H2O

分子量：210.14
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实验九、硫代硫酸钠标准溶液的配制和标定（3 学时）

一、实验目的

1、掌握硫代硫酸钠标准滴定溶液的配制、标定和保存方法。

2、掌握以碘酸钾（KIO3）为基准物间接碘量法标定硫代硫酸钠的基本原理、反应条件、

操作方法和计算。

3、学会用淀粉指示剂指示滴定终点，会正确使用碘量瓶。

二、实验原理

固体试剂 Na2S2O3·5H2O 常含有一些杂质，且易风化和潮解，且易受空气和微生物

的作用而分解，不能用直接法配制，只能采用间接法配制。

配制Na2S2O3 溶液时最好采用新煮沸并冷却的蒸馏水(以除去水中的CO2和O2并杀

死细菌)，加入少量Na2CO3（使溶液呈碱性以抑制Na2S2O3的分解和细菌的生长），贮于

棕色瓶中，放置几天后再进行标定。当标准溶液配制后亦要妥善保存。

标定 Na2S2O3 溶液通常是选用 KIO3、KBrO3 或 K2Cr2O7 等氧化剂作为基准物，定

量地将 I— 氧化为 I2，以淀粉作指示剂，再用 Na2S2O3溶液滴定，其反应如下：

根据KIO3、KBrO3或K2Cr2O7标准溶液的物质的量浓度和滴定消耗的体积，就可计

算出溶液中Na2S2O3的浓度。

上述几种基准物中一般使用 KIO3和 KBrO3较多，因为不会污染环境。本实验采用

基准物质 KIO3标定 Na2S2O3滴定液的浓度。
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三、仪器与试剂

（一）仪器

棕色聚四氟乙烯滴定管或棕色碱式滴定管（50mL）、碘量瓶（250mL 或 500mL）、

烧杯（1000mL）、试剂瓶（1000mL）、移液管（25mL）、分析天平。

（二）试剂

基准试剂碘酸钾（KIO3）；硫代硫酸钠晶体（Na2S2O3·5H2O）；碳酸钠固体（Na2CO3）。

20%KI 溶液：称取 20gKI，加水溶解后，稀释至 100mL，混匀。

0.5mo1·L-1H2SO4 溶液：量取 30mL 浓硫酸，缓缓注入适量水中，冷却至室温后用水稀

释至 100mL，混匀。

10g·L-1 淀粉溶液：1g 可溶性淀粉放入小烧杯中，加纯化水 5mL，使成糊状，在搅拌下

倒入 100mL 沸水中，继续微沸 2min，冷却后转移至试剂瓶中，取上层清液使用。

四、实训步骤

方法一：

1、0.l mol/L Na2S2O3标准溶液的配制

在托盘天平上称取 13 克 Na2S2O3·5H2O 置于 500 mL 烧怀中，加入 200 mL 新煮沸

的冷却的蒸馏水，待完全溶解后，加入 0.1g Na2CO3，然后用新煮沸经冷却的蒸馏水稀

释至 500 mL，保存于棕色瓶中，在暗处放置 7-14 天后标定。

500mL烧杯+ 13g Na2S2O3·5H2O + 500 mLH2O ——————→ + 0.1g Na2CO3 ———→保存于

棕色瓶中，放置一周后进行标定。

2、0.l mol/L Na2S2O3标准溶液的标定

准确称取在 120℃~140℃干燥至恒重的基准试剂 KIO3约 0.9g（准确至±0.0001g），

置于 250mL 烧杯中，加入少量蒸馏水溶解后，移入 250mL 容量瓶中，用蒸馏水稀释至

刻度，摇匀。

用 25mL 移液管吸取上述 KIO3标准溶液 25mL 置于 250mL 碘量瓶或锥形瓶中，加

入 20%KI 溶液 5mL 和 0.5 mo1·L-1H2SO4溶液 5mL，用水稀释至 100mL，立即用待标定

的 Na2S2O3标准溶液滴定至淡黄色，再加入 2mL 淀粉指示液，继续用 Na2S2O3溶液滴定

至蓝色恰好消失，即为终点。记录实验结果，同时做空白试验。要求做四个平行样品。

五、数据记录与结果计算

1、0.1 mo1·L-1 Na2S2O3标准溶液浓度的标定数据记录及结果计算

摇匀
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测定次数 1 2 3 4

称取基准物质碘酸钾的质量/g

吸取 KIO3溶液的体积/mL 25.00 25.00 25.00 25.00

滴定消耗 Na2S2O3

滴定液的体积/mL

V（始）

V（末）

V(Na2S2O3)=V（末）-V（始）

V0（空白）/mL

c(Na2S2O3)/(mol/L) c1= c2= c3= c4=

c (Na2S2O3)/(mol/L)

绝对偏差 d/(mol/L) d1= d2= d3= d4=

平均偏差 d /(mol/L)

相对平均偏差 %100
c
dd R

2、0.1 mo1·L-1 Na2S2O3标准溶液浓度的标定计算公式

  3
03223

3
322 10)(0.250)(

00.25)(6)a(c 



VOSNaVKIOM

KIOmOSN

）＝（ 1
KIO 00.214M

3

molg

六、注意事项

1、配制 Na2S2O3溶液时，需要用新煮沸（除去 CO2和杀死细菌）并冷却了的蒸馏水，

或将 Na2S2O3试剂溶于蒸馏水中，煮沸 10min 后冷却，加入少量 Na2CO3使溶液呈碱性，

以抑制细菌生长。

2、配好的 Na2S2O3 溶液贮存于棕色试剂瓶中，放置一至两周后进行标定。硫代硫酸钠

标准溶液不宜长期贮存，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、用 Na2S2O3滴定生成 I2时应保持溶液呈中性或弱酸性。所以常在滴定前用蒸馏水稀

释，降低酸度。用基准物 K2Cr2O7标定时，通过稀释，还可以减少 Cr3+绿色对终点的影

响。

4、滴定至终点后，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 I2一淀粉的蓝色，则可能是由于酸度不足
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或放置时间不够使 KBrO3或 K2Cr2O7与 KI 的反应未完全，此时应弃去重做。

七、思考题

1、在配制 Na2S2O3 标准溶液时，所用的蒸馏水为何要先煮沸并冷却后才能使用？为什

么将溶液煮沸 10min？为什么常加入少量 Na2CO3？为什么放置两周后标定？

2、为什么可以用 KIO3作基准物来标定 Na2S2O3溶液？为提高准确度，滴定中应注意哪

些问题？

3、溶液被滴定至淡黄色，说明了什么？为什么在这时才可以加入淀粉指示剂？如果用

I2溶液滴定 Na2S2O3溶液时应何时加入淀粉指示剂？

方法二：（备选）

1、0.l mol/L Na2S2O3标准溶液的配制

在托盘天平上称取 13 克 Na2S2O3·5H2O 置于 500 mL 烧怀中，加入 200 mL 新煮沸

的冷却的蒸馏水，待完全溶解后，加入 0.1g Na2CO3，然后用新煮沸经冷却的蒸馏水稀

释至 500 mL，保存于棕色瓶中，在暗处放置 7-14 天后标定。

2、0.l mol/L Na2S2O3标准溶液的标定

准确称取在 120℃干燥至恒重的基准试剂 K2Cr2O7约 0.15g（准确至±0.0001g），置

碘量瓶中，加纯化水 50mL，2.0gKI，轻轻振摇使其溶解，再加 3 mol/L H2SO4溶液 10mL，

摇匀，密塞，放暗处 5~10min 后，加纯化水 100mL 稀释（并冲洗碘量瓶内壁和瓶塞）。

然后用 Na2S2O3标准溶液滴定至近终点（浅黄绿色）时，加淀粉指示剂 3mL，继续滴至

溶液蓝色消失而显示亮绿色。平行测定四份，同时做空白试验。

实验十、 维生素 C 含量的测定（3 学时）

一、实验目的

1、掌握碘标准溶液的配制和标定方法。

2、掌握直接碘量法测定维生素 C 的原理和方法。

二、实验原理

抗坏血酸又称维生素 C（Vc），分子式为 C6H8O6，Vc 具有还原性，可被 I2定量氧

化，因此可用 I2标准溶液直接滴定。其滴定反应式为：
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C6H8O6 ＋ I2 C6H6O6 ＋ 2HI

过量的碘用硫代硫酸钠标准液滴定。

I2+2Na2S2O3 ==== Na2S4O6+2NaI

用直接碘量法可测定药片、注射液、饮料、蔬菜、水果等中的 Vc 含量。

由于 Vc 的还原性很强，在空气中极易被氧化，尤其是在碱性介质中，这种氧化作

用更强，因此滴定易在酸性介质中进行，以减少副反应的发生。考虑到 I-在强酸性溶液

中也易被氧化，故一般选在 pH=3~4 的弱酸性溶液中进行。

三、仪器与试剂

（一）仪器：

电子天平：（感量：0.0001g）、棕色酸式滴定管、碘量瓶、称量瓶等。

（二）试剂：

1、0.05mol·L-1I2溶液：称取 13.5gI2，加 36gKI、50mL 水，溶解后加入 3 滴盐酸及适量

稀释至 1000mL，用垂融漏斗过滤，置于阴凉处密封、避光保存。

2、0.1mol·L-1Na2S2O3标准溶液：配制与标定见实验九。

3、0.2%淀粉溶液：称取 0.5g 可溶性淀粉，用少量水搅匀，加入 100mL 沸水，搅匀。

若需放置，可加少量 HgI2或 H3BO3作防腐剂。

4、2mol·L-1醋酸溶液。

5、维生素 C 药片。

四、实验步骤

1、0.05mol/L I2溶液浓度的标定

准确量取 35~40mL（V3）I2溶液，置于碘量瓶中，加水 150mL 水，用 0.l mol/L Na2S2O3

标准溶液滴定，临近终点时加 2mL0.2%淀粉指示剂，继续滴加至蓝色溶液消失，30s 内

不退色即为终点，消耗 Na2S2O3标准溶液的体积记为 V1。平行测定三份，记录实验数据，

并计算 I2溶液的浓度。

同时做水消耗碘的空白实验：取 20mL 水，加 0.2mL（V4）配制好的碘溶液及 2mL
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淀粉指示剂，用 0.l mol/L Na2S2O3标准溶液滴定至蓝色消失，消耗 Na2S2O3标准溶液的

体积记为 V2。

2、维生素 C 含量的测定

准确称取约 0.2g 研磨碎的维生素 C 药片，置于 250mL 锥形瓶中，加入 100mL 新煮

沸过并冷却的蒸馏水，10mL 2mol·L-1HAc 溶液和 5mL0.2%淀粉溶液，立即用 I2标准溶

液滴定至出现稳定的浅蓝色，且在 30s 内不退色即为终点，记下消耗的 I2溶液体积。平

行滴定三份，计算试样中抗坏血酸的质量分数。

五、数据记录与结果计算

1、数据记录与结果计算

表 1 I2溶液浓度的标定

测定次数 Ⅰ Ⅱ Ⅲ

Na2S2O3 标准溶液的浓度/mo1·L-1

量取 I2溶液的体积 V3(mL)

滴定 I2 溶液消

耗的 Na2S2O3溶

液 的 体 积

V1(mL)

V（始）

V（末）

V1(Na2S2O3)=V（末）-V（始）

空白试验中加入 I2 溶液的体积 V3(mL)

空白试验消耗

的 Na2S2O3 溶液

的体积 V2(mL)

V（始）

V（末）

V2(Na2S2O3)=V（末）-V（始）

c(I2)/mo1·L-1

c (I2)/mo1·L-1

绝对偏差 d/mo1·L-1

平均偏差 d /mo1·L-1

相对平均偏差/%

表 2 维生素 C含量的测定

测定次数 Ⅰ Ⅱ Ⅲ

I2 溶液的平均浓度/mo1·L-1

称取维生素 C 样品粉末的质量 m(g)
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滴定消耗 I2 溶液

的体积 V(mL)

V（始）

V（末）

V(I2)=V（末）-V（始）

维生素 C 的质量分数/%

维生素 C 的平均质量分数/%

2、结果计算公式

（1）C（I2）= )(2
)(C

43

21Na 322

VV
VVOS



）（

（2）维生素 C 的质量分数 W= 100%
1000m

MIVIC 22 


 维生素）（）（

六、注意事项

1、碘在水中几乎不溶，且有挥发性，所以配制时加入 KI，生成 KI3络合物，以助其溶

解，并可以降低碘的挥发性。

2、由于滴定时反应速度较慢，应徐徐滴加，猛烈振摇直至溶液呈持久的蓝色终点为止。

3、碘液具有挥发性与腐蚀性，应贮存于具有玻塞的棕色（或用黑布包裹）玻瓶中，避

免与软木塞或橡皮塞等有机物接触；并应配制后放置一周再行标定，使其浓度保持稳定。

4、因碘能与橡胶发生反应，因此不能装在碱式滴定管中。

5、配制淀粉指示液时的加热时间不宜过长，并应快速冷却，以免降低其灵敏度；所配

制的淀粉指示液遇碘应显纯蓝色，如显红色，即不宜使用；此指示液应临时配制。

七、思考题

1、溶解 I2时，加入过量 KI 的作用是什么？

2、溶解维生素 C 固体试样时，为何要加入新煮沸并冷却的蒸馏水？

3、测定维生素 C 时，为何要在 HAc 介质中进行？

4、碘量法的误差来源有哪些？应采取哪些措施减小误？

实验十一、自来水总硬度的测定（3 学时）

一、实验目的

1、掌握 EDTA 标准溶液的配制和标定方法。

2、熟悉配位滴定的特点，掌握金属指示剂终点判断。
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3、掌握钙、镁测定的原理、方法和计算。

二、实验原理

水的总硬度是指水中钙和镁离子的总含量。我国“生活饮水卫生标准”规定总硬度（以碳酸钙

计）不得超过 450mg/L。除了对饮用水的总硬度有一定的要求之外，各种工业用水对水总硬度也有

不同的要求。因此,测定水的总硬度有很重要的实际意义。

测定水的总硬度，一般采用配位滴定法即在 pH＝10 的氨缓冲溶液中，以铬黑Ｔ作为指示剂,用

EDTA 标准溶液直接滴定水中的 Ca2+、Mg2+，直至溶液由紫色转变为纯蓝色，即为终点。（滴定时,Fe3+、

Al3+等干扰离子用三乙醇胺掩蔽,Cu2+、Pb2+、Zn2+等重金属离子可用 KCN、Na2S 或巯基乙酸掩蔽。）

三、仪器与试剂

（一）仪器

酸式滴定管（50mL）、容量瓶（250mL）、烧杯（1000mL）、试剂瓶（1000mL）、锥形瓶（250mL）、

移液管（25mL）、析天平或电子天平。

（二）试剂

1、稀盐酸：取盐酸 234mL，加水稀释至 1000mL。

2、0.025%甲基红的乙醇液：取甲基红 0.025g，加无水乙醇 100mL，即得。

3、氨试液：取浓氨水 400mL，加水使成 1000mL。

4、氨-氯化铵缓冲液（pH10.0）：取氯化铵 5.4g，加水 20mL 溶液后，加浓氨溶液 35mL，再加水稀

释至 100mL，即得。

5、铬黑 T 指示剂：取铬黑 T0.1g，加氯化钠 10g，研磨均匀，即得。

6、氢氧化钠试液：氢氧化钠 4.3g，加水溶解成 100mL。

7、钙指示剂：取钙紫红素 0.1g，无水硫酸钠 10g，研磨均匀。

四、操作步骤

（一） EDTA 滴定液的配制和标定

1、0.05mol/LEDTA 标准溶液的配制
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称取 EDTA 二钠盐 19g，加水适量使溶解，加水至 1000mL（浓度约为 0.05 mol/L），摇匀待标

定。

2、0.05mol/LEDTA 标准溶液的标定

取于 800℃灼烧至恒重的基准氧化锌 0.15g，精密称定，置于锥形瓶中，加稀盐酸 3mL 使溶解，

加水 25mL，加 0.025%甲基红的乙醇溶液 1 滴，滴加氨试液至溶液显微黄色，加水 25mL、氨-氯化

铵缓冲液（pH=10.0）10mL，再加铬黑 T 指示剂少量（约 0.2g），用 EDTA 滴定液滴定至溶液由紫

色变为纯蓝色，并将滴定的结果用空白试验较正，平行测定 3 次取平均值。

（二 ）水样硬度的测定

取 50mL 水样加入 250mL 锥形瓶中，加１滴浓 HCl 酸化水样。煮沸数分钟，除去 CO2。冷却后，

加入 5mL NH3-NH4Cl 缓冲溶液，加入少量铬黑Ｔ指示剂（约 0.2g）,用 EDTA 标准溶液滴定至溶液

由紫红色变为纯蓝色即为终点。平行操作三次取平均值，水的硬度以水中 Ca2+、Mg2+总量换算 CaCO3

含量的方法表示，单位为 mg/L。

五、数据记录与结果计算

1、0.05 mo1·L-1 EDTA 滴定液浓度的标定数据记录及结果计算

测定次数 1 2 3

称取基准物质氧

化锌的质量/g

m1

m2

m（ZnO）=m1-m2

滴定消耗 EDTA

滴定液的体积

/mL

V（始）

V（末）

V(EDTA)=V（末）-V（始）

V0（空白）/mL

c(EDTA)/(mol/L) c1= c2= c3=

c (EDTA)/(mol/L)

绝对偏差 d/（g/mL）

平均偏差 d /（g/mL）

相对平均偏差 %100dd 


R

2、0.05 mo1·L-1 EDTA 标准溶液浓度的标定计算公式
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  3
0 10)()(

)()(c 


VEDTAVZnOM
ZnOmEDTA

）＝（ molg /38.81MZnO

3、水样硬度测定的数据记录及结果计算

测定次数 Ⅰ Ⅱ Ⅲ

吸取水样的体积（mL） 50.00 50.00 50.00

测定水样消

耗 EDTA 溶

液 的 体 积

（mL）

V（始）

V（末）

V(EDTA)=V（末）-V（始）

水样硬度 (mg/L)

水样硬度的平均值（mg/L）

极差/（mg/L）

相对极差/%

4、水样硬度计算公式

(M CaCO3=1000g/mol)

六、注意事项

1、铬黑 T 在水或醇溶液中不稳定，因此采用铬黑 T-氯化物固体指示剂。

2、标定时加入氨-氯化铵缓冲液后，溶液的 pH 值需在 10 左右，由于络合反应速度不如离子反应快，

因此应缓缓滴定并振摇，近终点时更应如此，防止终点滴过。

3、贮藏：置玻璃塞瓶中，避免与橡皮塞、橡皮管等接触。

七、思考题

1、为什么要做空白实验？

2、标定 EDTA 标准溶液时，已用氨试液将溶液调为碱性，为什么还要加 NH3·H2O-NH4Cl 缓冲液？

实验十二、食盐中氯离子的含量测定（3 学时）

一、实验目的

1、学习 AgNO3溶液的配制和标定。

)/m单位：(10
)(水样

)(
水总硬度 33 Lg

ml

MCV CaCOEDTA 
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2、掌握莫尔法测定氯离子含量的基本原理、反应条件、操作方法和计算。

3、学会以 K2CrO4为指示剂判断滴定终点的方法。

二、实验原理

在中性或弱碱性溶液中，用 AgNO3溶液滴定样品中的氯离子，以 K2CrO4作为指示

剂，其反应如下；

达到化学计量点时，微过量的 Ag+与 CrO42－反应析出砖红色 Ag2CrO4沉淀，指示滴

定终点。

三、仪器与试剂

（一）仪器：

分析天平、称量瓶、棕色酸式滴定管、移液管、锥形瓶、量筒等。

（二）试剂：

1、AgNO3固体（AR）

2、NaCl 固体

3、K2CrO4指示液（50g/L，即 5%）：称取 5g K2CrO4 溶于少量水中，滴加 AgNO3 溶

液至红色不褪，混匀。放置过夜后过滤，将滤液稀释至 100mL。

四、实训步骤

1、0.1mol/L AgNO3溶液的标定

称取 17.5g AgNO3加入适量的蒸馏水溶解，并稀释至 1000mL，贮存于棕色试剂瓶

中，摇匀，贴上标签，置于暗处，待标定。

准确称取 0.15-0.2gNaCl 基准物于锥形瓶中，用 50mL 蒸馏水溶解，加入 1mLK2CrO4

溶液，不断搅动，用 AgNO3溶液滴定至砖红色即为终点。记录消耗 AgNO3溶液的体积。

平行滴定三次。计算 AgNO3溶液浓度。

2、食盐中氯含量的测定

准确称取氯化物试样若干克 1.4-1.5g（控制其量的 1/10，需消耗 0.lmol/L

AgNO320—30mL）置于烧杯中，加水溶解后，定量地转移到 250 mL 容量瓶中，加水稀

释至刻度，摇匀。

准确吸取 25 mL 氯化物试液于 250 mL 锥形瓶中，加入 25 mL 蒸馏水，lmL K2CrO4

指示液，在不断摇动下，用 AgNO3标准溶液滴定至溶液呈砖红色，即为终点。平行滴
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定三次。

根据 AgNO3标准溶液浓度及耗用体积计算样品中的氯含量。

五、数据记录与结果计算

1、数据记录及结果

表 1 0.1mol/LAgNO3溶液的标定

测定次数 Ⅰ Ⅱ Ⅲ

减量法称取基准物

质氯化钠的质量/g

m1

m2

m（NaCl）=m1-m2

滴定消耗 AgNO3

滴定液的体积/mL

V（始）

V（末）

V(AgNO3)=V（末）-V（始）

V0（空白）/mL

c(AgNO3/(mol/L)

c (AgNO3)/(mol/L)

绝对偏差 d/(mol/L)

平均偏差 d /(mol/L)

相对平均偏差/%

表 2 食盐中氯含量的测定

测定次数 Ⅰ Ⅱ Ⅲ

称取食盐的质量 m/g

移取食盐溶液的体积 V/mL

AgNO3滴定液的平均浓度/mol/L

滴定消耗 AgNO3

滴定液的体积/mL

V（始）

V（末）

V(AgNO3)=V（末）-V（始）

食盐中 Cl-的质量分数/%

食盐中 Cl-的质量分数的平均值/%

2、结果计算公式

（1）AgNO3 标准溶液浓度的计算：
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C（AgNO3 ）= 3
)(03

)(

10])([
m

 NaCl

NaCl

MVAgNOV

（2） 食盐中 Cl-浓度的计算：

C(Cl-) =
）（

）（）（





Cl

AgNOAgNO

V
VC

33

（3） 食盐中 Cl-的质量分数：

W(Cl-)= %100
m

 ClM10250C(Cl-) --3




食盐

）（

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、实验完毕后，盛装 AgNO3溶液的滴定管应先用蒸馏水洗涤 2～3 次后，再用自来水

洗净，以兔 AgCl 沉淀残留于滴定管内壁。

七、思考题

1、AgNO3标准溶液应装在酸式滴定管还是碱式滴定管中，为什么？滴定过程中为什么

要充分摇动溶液?

2、根据 AgCl 及 Ag2CrO4的溶度积，试比较两者的溶解度。
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