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课程名称 化学分析综合实训

教材名称 标准等资料

授课题目 项目一标准溶液标定

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

1. 使学生理解 0.1mol/L硫代硫酸酸钠标准滴定溶液的测定原理

2.使学生逐步认识化工产品品质检验企业工作要求；工业产品品质检验工作过

程和工作任务

3.思政育人：树立干一行、爱一行，专一行，技能宝贵、劳动光荣、创造伟大的思

想，崇尚立志走技能成才、技术致富、技能报国之路，掌握关键技能，品悟工匠精

神。

教学重点
1. 0.1mol/L硫代硫酸酸钠标准滴定溶液的测定原理

2.培养学生根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学难点
1. GB/T601-2002标准测定的有关步骤解读

2.培养学生能根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学方法 讲授（ √ ）；讨论（√）；指导（√）；示教（ ）；其它（ 任务、引导式教学 ）

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（ ）

教学过程

时间安排

1.引入，布置与分析检测任务，讲解检测原理 15’

2.解读《GB/T601-2002》中测定步骤 25’

3. 实验注意事项 5’
4、评价方案并确定方案 30’

思 考 题
问题一：为什么要加无水碳酸钠？

作 业 修改完善任务一测定的方案设计，做好方案实施准备工作

教学后记
在学生进行方案设计过程中特别注意个别指导与集中指导，及时解决学生的一些困

惑和问题。

项目一

任务 1
一、方法提要：

氧化还原滴定法。

K2Cr2O7+6KI+7H2SO4===4K2SO4+3I2+Cr2(SO4)3+7H2O
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I2+ 2Na2S2O3 --2NaI+Na2S4O6

关系：K2Cr2O76～ Na2S2O3

三、实验步骤

1.配制

（1）称取五水硫代硫酸酸钠（Na2S2O3·5H2O）（或 16g无水硫代硫酸酸钠），加无水碳酸钠，溶于

1000mL 水中，缓缓煮沸 10min，冷却，放置两周后过滤。（配制时用量减半）

2.标定

（1）称取于 120℃±2℃干燥至恒重的工作基准试剂重铬酸钾，置于碘量瓶中，溶于 25mL 水，

（2）加碘化钾及硫酸溶液（20%），摇匀，于暗处放置 10min。

（3）加 150mL 水（15℃-20℃），用配制好的硫代硫酸钠溶液滴定，近终点时加淀粉指示液（10g/L），

继续滴定至溶液由蓝色变为亮绿色。

（4）同时做空白试验（不加重铬酸钾其他步骤一样）。

四、试剂及仪器

1.试剂

名称 规格 配制方法

Na2S2O3·5H2O 分析纯

无水碳酸钠 分析纯

重铬酸钾 基准试剂 于 120℃±2℃干燥至恒重

碘化钾 分析纯

硫酸溶液 20% 按 GB/T603 配制（按需配制）

淀粉指示液 10g/L 按 GB/T603 配制（按需配制）

2.仪器

名称 规格 名称 规格 名称 规格

电子天平（公用） 0.1mg 称量纸、药勺

（公用）

称量瓶（配

称量手套或

纸条）

高型

干燥器（公用）

碘量瓶（带塞子） 300 mL（4

个/组）

酸碱两用滴定

管

50mL 电炉（石棉

网）

真空抽滤机、布氏

漏斗、滤纸、滤瓶

量筒 50mL 烧杯 500mL

五、计算公式：



揭阳职业技术学院化学与应用化工系教案

- 4 -

七、实训思考题：(任选其中 2个回答)
问题一：为什么要加无水碳酸钠？

答：由于硫代硫酸钠在酸性溶液中会迅速分解，加无水碳酸钠使溶液呈弱碱性，并起杀菌抑菌作用，

保持溶液稳定。

八、实训总结：

（请根据方案设计、实训的过程及结果进行总结。）

项目一

任务 2

一、 检测目的：检测市售冷烫液定型剂中溴酸钠的含量

二、 方法提要:

化学计量关系：6Na2S2O3～3I2 ～ BrO3

-

根据标准，冷烫液中溴酸钠含量应≥0.0700g/mL

三、 实验步骤：

a)用移液管吸取定型剂于 100mL容量瓶中用去离子水稀释至刻度；

b)再用移液管吸取于 300mL碘量瓶中，加入去离子水 40mL、碘化钾及稀硫酸，盖好瓶盖于冷暗处

放置 5min。

c)先用 0.01 mol/L硫代硫酸钠滴定至淡黄色，再加入淀粉指示剂 3mL，继续用 0.1 mol/L硫代硫酸钠

滴定至无色，做三次平行并做空白试验。

实验注意事项：

1.10.00mL的移液管（或吸量管）与 100.0mL容量瓶需要先做相对校正

2.加入稀 H2SO4时，加入速度要快，并立即盖好瓶盖，最好加以水封，防止 I2挥发。

3.淀粉指示剂应该在快到终点（淡黄色）时才加入，不能马上加入。

4.空白试验 10mL样品用蒸馏水取代，其他一样。

四、 试剂与仪器

1.试剂
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名称 规格 配制方法

市售冷烫液

定型剂

乳状液体

碘化钾 分析纯

稀硫酸 1：10 10mLH2SO4 注入到 100mL 水中

硫代硫酸钠

标准溶液

0.1mol/L 按 GB/T601配制及标定（由实验室配制）

淀粉指示剂 10g/L GB/T603 配制

2.仪器

名称 规格 名称 规格 名称 规格

移液管 10mL 容量瓶（3-4个/
组）

100mL 碘量瓶（带塞

子）（3-4个/组）

250mL 以上

量筒 50mL\10mL 电子天平（公

用）

0.1mg 酸碱两用滴定

管

50mL

万用电炉（石棉网） 烧杯 100mL

五、计算公式：

七、实训思考题：(任选其中 2个回答)
问题一：10.00mL的移液管（或吸量管）与 100.0mL容量瓶是否需要先做相对校正？为什么？如何

做？

答：需要做相对校正，因为不经相对校正的管和瓶，用移液管移出一管并非容量瓶瓶内体积的 1/10，
不经校正，会使测定结果不准确。因此需先做相对校正。

做法如下：事先将容量瓶洗净晾干，用 10.00mL 移液管移取 10 次蒸馏水放入容量瓶中。

放入时，注意不要沾湿瓶颈。观察容量瓶液面与刻度以新标记号作容量瓶的标线，以减

少误差。无需测量水温。
八、实训总结：

（请根据方案设计、实训的过程及结果进行总结。）

课程名称 化学分析综合实训
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教材名称 国家标准等资料

授课题目 项目二标准溶液标定

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

1. 使学生理解测定原理

2. 使学生理解含量测定的有关步骤

3.培养学生能根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

4.使学生逐步认识化工产品品质检验企业工作要求；工业产品品质检验工作过

程和工作任务。

5.思政育人：

树立干一行、爱一行，专一行，技能宝贵、劳动光荣、创造伟大的思想，崇尚立志

走技能成才、技术致富、技能报国之路，掌握关键技能，品悟工匠精神。

教学重点

1.测定原理

2. 理解标准测定的有关步骤

3.培养学生根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学难点

1. 使学生理解有关步骤

2.培养学生能根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学方法 讲授（ √ ）；讨论（√）；指导（√）；示教（ ）；其它（ 任务、引导式教学 ）

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（ ）

教学过程

时间安排

1.引入，布置与分析检测任务，讲解检测原理 15’

2.采用引导性问题解读测定步骤 25’

3. 实验注意事项及布置课后思考题 5’
4、学生按参考模板进行测定方案设计 60’
5、评价方案并确定方案 30’

思 考 题 所有试剂如何制备？

作 业 修改完善项目二测定的方案设计，做好方案实施准备工作。

教学后记

在学生进行方案设计过程中特别注意个别指导与集中指导，及时解决学生的一些困

惑和问题，充分引导学生对标准的理解，以便更好实施方案。无需标定。做四个平

行加一个空白，实验后同时做数据处理。

1.目的：
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1.1 职业知识与技能：

掌握七水合硫酸镍含量指标的检测方法；

掌握标准溶液的配制与标定方法；

掌握目采用的试剂配制方法；

熟悉 6S 管理。

1.2 职业素养：

培养实事求是、公平公正检验、一丝不苟，科学严谨，细心等的职业素养。

1.3 思政育人：

树立干一行、爱一行，专一行，技能宝贵、劳动光荣、创造伟大的思想，崇尚立志走技能成才、

技术致富、技能报国之路，掌握关键技能，品悟工匠精神。

2. 发布任务、任务分析：

硫酸镍是一种无机物，化学式：NiSO4，分子量：154.76。主要用于电镀、镍电池、催化剂以及

制取其他镍盐等，并用于印染媒染剂、金属着色剂等。

任务目标是测定样品中镍的纯度（以质量分数%表示)。

由于样品镍含量较大，根据测定原理可选用四大滴定法之中的配位滴定法。

3. 确定检测标准

推荐用食品伙伴网下载（标准新老，现行、废除全部应有尽有，免费，无广告，无插件，链

接直接下载等优点）。

下载 HG/T 4020-2020。涉及其他标准有：GB/T 601-2016、GB/T 601-2006 。

4. 检测原理（知识点）介绍：

4.1 EDTA 是一种四元酸，H4Y 表示,由于其水中溶解度很小。22℃时，0.2g/L, 即若配制 1L 溶液（接

近饱和），其摩尔浓度最高为 0.000 验室常常采用分析纯级别试剂，再标定其准确浓度。

按照所要配制的 EDTA 浓度，计算称量 EDTA 二钠盐质量，溶解后待标定。标定时采用氧化锌为

基准物，氧化锌需先在 850±50℃高温炉中灼烧至恒重，加稀盐酸溶解，发生如下反应：

ZnO+2HCl = ZnCl2 +H2O

4.2 标定 EDTA 溶液的基准物质的选择

ZnO、纯 Zn 、CaCO3

4.3 有关反应方程式：

ZnO+2HCl ZnCl2 +H2O

H2Y
2-
+ M

n+
= MY

n-4
+ 2H

+

4.4 铬黑 T 指示剂的作用原理，

HIn H
+
+In

-

In + M MIn

蓝色 红色

MIn +Y MY+ In

红色 蓝色

所以终点颜色由红色突变为蓝色，中间颜色为蓝紫色。

5.操作步骤：

5.1 按照 GB/T 603-2002 对本项目所需要的实验试剂的制备：

5.1.1 药品清单：
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序

号
药品名称 规格 配制方法

1 ZnO 基准 将工作基准试剂氧化锌置于坩埚燥器内保存备用。

2 EDTA 二钠 AR ——

3 铬黑 T 5g/L

称取 0.5g 铬黑 T 和 2g 盐酸羟胺，溶于稀释至 100mL。临

用前制备。

4 乙醇 95% ——

5 HCl 20% 量取 504mL 盐酸，稀释至 1000mL。

6 氨水 10%
量取 400mL 氨水，稀释至 1000mL。

7 氯化铵 AR ——

8
氨-氯化铵缓冲

溶液
pH10 称取 54g 氯化铵，溶于水，加 350mL 氨水，稀释至 1000mL。

9 紫脲酸胺 AR 1:00 氯化钠，研磨，储存于棕色试剂瓶中。

10 氯化钠 AR ——

11 样品
化学试剂 硫

酸镍
——

5.1.2 仪器清单：

序号 名称 规格

1 聚四氟乙烯滴定管 50mL

2 电子天平 万分之一

3 容量瓶 250mL

4 移液管 25mL

5 干燥器 盛放有效硅胶

6 称量瓶 高型

7 锥形瓶 广口、300mL

8 洗耳球 中号

9 其他 铁架台、胶头滴管、温度计、滴定管体积校正表、溶液温度补正表

5.2 实施 GB/T 601-2016 关于 EDTA 标准溶液的配制与标定方法

1.配制：称取约 1g EDTA 二钠于 500mL 烧杯中，加入 500mL 水，加热溶解，冷却，摇匀。

2.标定：称述溶液于 250mL 的锥形瓶中（不得从容量瓶中直接移取溶液），加 75mL 水，用氨水溶液

（1%）调，加 1mL NH3-NH4Cl 缓冲溶液（pH≈1）及 5 滴铬黑 T（5g/L），用待标定的 EDTA 溶液滴

定至溶液由紫色变为纯蓝色。同时做空白。

5.3 实施镍含量指标的测定

称取硫酸镍固体样品，精确至0.0001g，加水70mL，加10mLNH3-NH4Cl缓冲溶液及紫脲酸铵混合指

示剂，摇匀，用EDTA标准滴定溶液[c(EDTA)=0.05000mol/L]滴定至溶液呈蓝紫色。平行3次。

7.实训计算公式推导：

（1）EDTA 标准溶液浓度计算公式：
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39.81)0(

1000
0.250
00.25

)(





VV

m
EDTAc 注： [M(ZnO)=81.39 g/mo1]

式中：

m——氧化锌的重量，g；

V——滴定耗用 EDTA 标准溶液的体积，mL；

V0——空白试验时滴定耗用 EDTA 标准溶液的体积，mL；

（2）样品中镍的质量分数 w(Ni)，以%表示

%100
1000

)()( 




m

NiMcVNiw M(Ni)=58.69 g/mo1

式中：

C——是 EDTA 标准溶液浓度，mol/L;

V——滴定耗用 EDTA 标准溶液的体积，mL；

m——样品称取的重量，g；

课程名称 化学分析综合实训

教材名称 国家标准等资料

授课题目 项目三标准溶液标定

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

1. 使学生理解测定原理

2. 使学生理解含量测定的有关步骤

3.培养学生能根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

4.使学生逐步认识化工产品品质检验企业工作要求；工业产品品质检验工作过

程和工作任务。

5.思政育人：

树立干一行、爱一行，专一行，技能宝贵、劳动光荣、创造伟大的思想，崇尚立志

走技能成才、技术致富、技能报国之路，掌握关键技能，品悟工匠精神。

教学重点

1.测定原理

2. 理解标准测定的有关步骤

3.培养学生根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学难点

1. 使学生理解有关步骤

2.培养学生能根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学方法 讲授（ √ ）；讨论（√）；指导（√）；示教（ ）；其它（ 任务、引导式教学 ）

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

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

教学过程

时间安排

1.引入，布置与分析检测任务，讲解检测原理 15’

2.采用引导性问题解读测定步骤 25’

3. 实验注意事项及布置课后思考题 5’
4、学生按参考模板进行测定方案设计 60’
5、评价方案并确定方案 30’

思 考 题 所有试剂如何制备？

作 业 修改完善项目三测定的方案设计，做好方案实施准备工作。

教学后记

在学生进行方案设计过程中特别注意个别指导与集中指导，及时解决学生的一些困

惑和问题，充分引导学生对标准的理解，以便更好实施方案。无需标定。做四个平

行加一个空白，实验后同时做数据处理。

1.目的：

1.1 职业知识与技能：

掌握 GB/T 4348.1-2013 中氢氧化钠和碳酸钠含量的检测方法；

掌握 GB/T 601-2016 中盐酸标准溶液的配制与标定方法；

熟悉 GB/T 603-2002 本项目采用的试剂配制方法；

掌握正确记录（或规范改正）原始数据及数据处理的能力；

掌握 6S 管理。

1.2 职业素养：

培养实事求是、公平公正检验、一丝不苟，科学严谨，细心等的职业素养。

1.3 思政育人：

树立干一行、爱一行，专一行，技能宝贵、劳动光荣、创造伟大的思想，崇尚立志走技能成才、

技术致富、技能报国之路，掌握关键技能，品悟工匠精神。

2.发布任务、任务分析：

NaOH 是化学实验室其中一种必备的化学品，亦为常见的化工品之一。强碱，易溶于水（溶

于水时放热）并形成碱性溶液（强腐蚀性），易吸取空气中的水蒸气（潮解）和二氧化碳（变

质）。

碳酸钠用途极广。用于食品加工、药品生产、环境治理、肥皂、生产纸、染料等方面。

任务：检测样品中氢氧化钠和碳酸钠含量。

3.确定检测标准

4.检测原理（知识点）介绍：

(1)氢氧化钠含量的测定原理

试样溶液中先加入氯化钡，将碳酸钠转化为碳酸钡沉淀，然后以酚酞为指示剂，用盐酸标准滴定溶

液滴定至终点。反应如下：

Na₂ CO₃ +BaCl2→BaCO₃ ++2NaCl

NaOH+HCl→NaCl+H₂ O

(2)碳酸钠含量的测定原理



揭阳职业技术学院化学与应用化工系教案

- 11 -

试样溶液以溴甲酚绿-甲基红混合指示剂为指示剂，用盐酸标准滴定溶液滴定至终点，测得氢氧化钠

和碳酸钠总和，再减去氢氧化钠含量，则可测得碳酸钠含量。

5 试剂及仪器

5.1 按照 GB/T 603-2002 对本项目所需要的实验试剂的制备

2.仪器：

6.操作步骤：

6.1 实施 GB/T 601-2016 关于 1mol/L 盐酸标准溶液的配制与标定

1配制

按表 3 的规定量取盐酸，注人 1000mL 水中，摇匀。

按表 4 的规定称取 2g 于 270℃～300℃高温空白试验。

6.2 实施 GB/T 4348.1-2013 中氢氧化钠和碳酸钠含量指标的测定

6.1 试样溶液的制备

用称量瓶迅速称取固体氢氧化钠 3g±1g 或液体氢氧化 50g±1g(精确至 0.01 g),将已称取的样品置

于已盛有约 300mL 水的 1000mL 容量瓶中，加水，溶解。冷却至室温，稀释至刻度，摇匀。

6.2 氢氧化钠含量的测定

名称 规格 配制方法

氢氧化钠 样品（固

体）

——

氯化钡二水 100g/L 氯化钡溶液：100 g/L:称 1 用氢氧化钠标准溶液调至微红色。

酚酞指示剂 10g/L 称取 1g 酚酞，溶于乙醇），用乙醇稀释至 100mL

盐酸标准滴

定溶液

1mol/L 量 45mL 浓盐酸，注入 500mL 水中，搅拌均匀。

溴甲酚绿-甲

基红指示剂

溴甲酚绿-甲基红混合指示剂：将三份 0.1g/L 溴甲酚绿的乙醇溶液

和一份 0.2 g/L 甲基红的醇(95%),用乙醇(95%)稀释至 100mL。取 30

mL 溶液 I、10mL 溶液 I,混匀。

乙醇 95% ——

氢氧化钠标

准溶液

0.1mol/L 称 0.4g 氢氧化钠标准溶液稀释至 100mL

碳酸钠 基准 烧至恒重

名称 规格 名称 规格 名称 规格

电子天平 万分之一 称量瓶（称量手套或纸条） 高形 容量瓶 1L

移液管 50mL 吸耳球 中号 锥形瓶 250 mL 以

上

橡胶塞 塞锥形瓶

用的

打孔器 用于在橡

胶塞上打

孔

磁力搅拌器

酸碱两用

滴定管

50mL 量筒 10mL
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用单刻度吸量管移取 50mL 试样溶液，注入 250mL 三角瓶中，加入 10mL 氯化钡溶液，加入 2～3 滴酚

酞指示液，在磁力搅拌器搅拌下，用盐酸标准滴定溶液滴定至微红色为终点。记下滴定所消耗的盐

酸标准滴定溶液的体积(V₁ )。

6.3 氢氧化钠和碳酸钠含量的测定

用单刻度吸量管移取 50mL 试样溶液，注入 250mL 三角瓶中，加入 10 滴溴甲酚绿-甲基红混合指示液，

在磁力搅拌器搅拌下，用盐酸标准滴定溶液滴定至暗红色为终点。记下滴定所消耗的盐酸标准滴定

溶液的体积(V₂ )。

7.步骤解答（问题式引导）：

问 1、为什么采用称量瓶称量样品？高型还是矮型？如何解决转移难题？

问 2、为什么氯化钡溶液需加氢氧化钠标准溶液滴至酚酞指示剂粉红色？0.1mol/L 的氢氧化钠标准

溶液是否需要标定？为什么？

8.实训计算公式推导：

8.1 1mol/L 盐酸标准溶液计算公式如下：

8.2 样品测定计算公式如下：

(1)氢氧化钠含量以氢氧化钠(NaOH)质量分数 w₁ 计，数值以%表示，按式(1)计算：

(V₁ /1000)M₁ 2V₁ cM₁
ω1= ×100 = ×100

50/1000 m

(2)碳酸钠含量以碳酸钠(Na₂ CO₃ )的质量分数 wg 计，数值以%表示，按式(2)计算：

(V₂ -V₁ )/1000cM₂ /2 (V₂ -V₁ )cM₂
ω2= ×100 =

50/1000 m

式中：

V₁ ——测定氢氧化钠含量所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL);

V₂ ——测定氢氧化钠和碳酸钠总量所消耗的盐酸标准滴定溶液的体积的数值，单位为毫升(mL);

c ——盐酸标准滴定溶液的浓度的准确数值，单位为摩尔每升(mol/L);m -试样的质量的数值，单位

为克(g);

M:——氢氧化钠的摩尔质量的数值，单位为克每摩尔(g/mol)(M₁ =40.00);M2——碳酸钠的摩尔质量

的数值，单位为克每摩尔(g/mol)(M₂ =105.98)。

拓展：师生讨论：谈谈从计算公式参数如何做好精密度和准确度？

课程名称 化学分析综合实训

教材名称 国家标准等资料

授课题目 项目四苯酚含量测定

授课学时 2 节（ ）；3节 （）；其它（ √ ）

课 型 理论（ ）；实验（ ）；见习（ ）；实训（√ ）；其它（ ）

3
0

)l( 10)(
99.1052





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m
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教学目的

1. 使学生理解化学试剂苯酚含量测定原理

2. 使学生理解 HG/T4367-2012 化学试剂苯酚含量测定的有关步骤

3.培养学生能根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

4.使学生逐步认识化工产品品质检验企业工作要求；工业产品品质检验工作过

程和工作任务。

4.思政育人：

树立干一行、爱一行，专一行，技能宝贵、劳动光荣、创造伟大的思想，崇尚立志

走技能成才、技术致富、技能报国之路，掌握关键技能，品悟工匠精神。

教学重点

1.化学试剂苯酚含量测定原理

2. 理解 HG/T4367-2012 化学试剂苯酚含量测定的有关步骤

3.培养学生根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学难点

1. 使学生理解 HG/T4367-2012 化学试剂苯酚含量测定的有关步骤

2.培养学生能根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学方法 讲授（ √ ）；讨论（√）；指导（√）；示教（ ）；其它（ 任务、引导式教学 ）

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（ ）

教学过程

时间安排

1.引入，布置与分析检测任务，讲解检测原理 15’

2.采用引导性问题解读《 HG/T 4367- 2012 化学试剂 苯酚》中苯酚测定步骤

25’

3. 实验注意事项及布置课后思考题 5’
4、学生按参考模板进行化学试剂苯酚质量分数测定方案设计 60’
5、评价方案并确定方案 30’

思 考 题

1.能否直接用溴标准溶液滴定苯酚？

2．测定苯酚含量时，为什么不能用 Na2S2O3 溶液直接滴定 Br2？

3：分析测定苯酚含量的主要误差来源有哪些？

作 业 修改完善任务四化学试剂苯酚含量测定的方案设计，做好方案实施准备工作。

教学后记

在学生进行方案设计过程中特别注意个别指导与集中指导，及时解决学生的一些困

惑和问题，充分引导学生对标准的理解，以便更好实施方案。无需标定。做四个平

行加一个空白，实验后同时做数据处理。

授课内容：

一、分析任务：

苯酚又名石炭酸，苯酚是煤焦油的主要成分之一，是许多高分子材料 、 合成染料、医药、农药等

方面的主要原料。曾被广泛地用于消毒，杀菌等方面，但因其毒性大，目前应用较少。苯酚的生产

和应用，对环境造成了污染，因此，苯酚是实际应用中常测定的项目之一。

性质：是无色针状结晶，易挥发，有特殊臭味，见光及空气易变为淡红色，有毒、腐蚀性；在水中

的溶解度不大（20℃时 100g水中溶解 8.2g）。
二、确定相关检测标准：HG/T4367-2012 化学试剂苯酚

三、分析测定原理
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1 3 3 6

设:样品苯酚质量 m’(g)，摩尔质量为M(94.11g/mol)，则苯酚样品的质量分数ω（%）应为

（M=94.11g/mol）
四、解读《 HG/T 4367- 2012 化学试剂 苯酚》中苯酚测定步骤

• 称取 0.5g样品，精确至 0.0001g，溶于水，移入 500mL容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。量取

25.00mL，注入碘量瓶中， （问 1？）（问 2？）

• 加 30.00mL溴标准滴定溶液[c (1/2Br2) =0.1mol/L]（问 3？）（问 4？）及加 5mL盐酸（问 5？），

立即密塞，振摇 30min ，静置 15min 后，（问 6？）微开瓶塞，加 5mL碘化钾溶液（200g/L),
立即密塞（问 7?）。充分振摇后，加 2mL三氯甲烷，摇匀。

• 用硫代硫酸钠标准滴定溶液[c（Na2S2O3)= 0.1mol/L]滴定，近终点时，加 3mL 淀粉指示液

（10g/L），继续滴定至溶液蓝色消失。（问 8？）

• 同时做空白实验（问 9？）。

问 1.在操作步骤：“称取 0.5g样品，精确至 0.0001g移入 500mL 容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。量

取 25.00mL注入碘量瓶中，”问：

1）从以上操作步骤可知，实际上用于分析的样品仅为多少 g？
答：（0.5g/20=0.025g）
2）能否直接称取 0.025g样品，精确至 0.0001g ，溶于水，移入碘量瓶中？

答：滴定分析要求相对误差为±0.1%，若称取试样的绝对误差为± 0.0002g，则一般至少称取试样

五、实验注意事项：

1.检查碘量瓶密封性

2.淀粉指示剂应在接近终点时加入，最好是加入指示剂后再滴入 1-2滴 Na2S2O3标液就达终点。

3.滴定时，开始滴定速度可较快，并且不要激烈摇动，避免或减少 I2 的挥发及 I-被空气氧化，影响

准确度

100
1000'
)21(6/1 





m

McVV
ω
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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或放置时间不够使 KBrO3
与 KI的反应未完全，此时应弃去重做。

六、课后思考题：

1.能否直接用溴标准溶液滴定苯酚？

答：由于

不能。因为 Br2 水不稳定，易挥发，且 Br2 与苯酚的反应太慢，反应不定量。另外，Br2 和苯酚易

挥发，影响测定准确度，并且有毒。

2.测定苯酚含量时，为什么不能用 Na2S2O3溶液直接滴定 Br2？
答：

• 因为 Br2和 I2的氧化能力是不同的，Br2比 I2的氧化能力强得多，它将 S2O32-氧化为 SO42-，
是不定量的反应，产物复杂，所以不能直接用 S2O32-滴定析出的 Br2，

• 只有和 I2 反应的产生是确定的，因此一定要加 KI，使它转化形成 I2 后，再用 S2O32-定量

滴定。

3.分析测定苯酚含量的主要误差来源有哪些？

答：

⑴ Br2、I2的挥发；

⑵ 空气中的氧氧化 I-为 I2；
⑶ 苯酚的挥发。

七、化学试剂苯酚质量分数测定方案设计

（学生按参考模板进行方案设计）

八、评价方案并确定方案

项目四：化学试剂苯酚含量测定方案设计（参考）

一、目标：检测化学试剂苯酚的质量分数

二、原理

氧化还原滴定法。有关反应方程式：

三、步骤

称取 0.5g 样品，精确至 0.0001g，溶于水，移入 500mL 容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。量取 25.00mL，

注入碘量瓶中，加 30.00mL 溴标准滴定溶液[c (1/液（200g/L), 立即密塞。充分振摇后，加 2mL 三
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氯甲烷，摇匀。用硫代硫酸钠标准滴定溶液[c（Na2S2O3)= 0.1mol/L]滴定，近终点时，加 3mL 淀粉

指示液（10g/L），继续滴定至溶液蓝色消失。同时做空白实验。

四、试剂及仪器

1.试剂

名称 浓度 配制方法

苯酚 样品

溴标准滴定溶液 0.05mol/L 按 GB/T601-2002

盐酸 AR

碘化钾溶液 200g/L 取 10 克碘化钾，溶于 50 毫升蒸馏水中

三氯甲烷 AR

硫代硫酸钠标准

滴定溶液

0.1mol/L 按 GB/T601-2002 中 4.6 的规定配制

淀粉指示液 10g/L 按 GB/T603-2002 配制

注：未标明要求时，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 称量纸 容量瓶 500mL

移液管 25mL 碘量瓶（带

塞子）

250 mL 以上

万用电炉（石棉网） 量筒 10mL 酸碱两用滴

定管

50mL

六、计算公式：

七、实训思考题：

问 1.在操作步骤：“称取 0.5g样品，精确至 0.0001g移入 500mL 容量瓶中，稀释至刻度，摇匀。量

取 25.00mL注入碘量瓶中，”问：
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1）从以上操作步骤可知，实际上用于分析的样品仅为多少 g？

答：0.5g/20=0.025g
2）能否直接称取 0.025g样品，精确至 0.0001g ，溶于水，移入碘量瓶中？

答：滴定分析要求相对误差为±0.1%，若称取试样的绝对误差为± 0.0002g，则一般至少称取试样

的质量应为 （ 0.2 ）g。若直接称取 0.025g样品，则＜0.2g。因此不能。

教案编号 5

课程名称 化学分析综合实训

教材名称 国家标准等资料

授课题目 项目五标准液标定

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

1. 使学生理解含量测定原理

2. 使学生理解标准测定的有关步骤

3.培养学生能根据相进行方案设计的能力

4.使学生逐步认识化工产品品质检验企业工作要求；工业产品品质检验工作过

程和工作任务。

5.思政育人：

树立干一行、爱一行，专一行，技能宝贵、劳动光荣、创造伟大的思想，崇尚立志

走技能成才、技术致富、技能报国之路，掌握关键技能，品悟工匠精神。

教学重点

1. 理解含量测定原理

2. 理解标准测定的有关步骤

3.培养学生根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学难点

1. 使学生理解标准测定的有关步骤

2.培养学生能根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学方法 讲授（ √ ）；讨论（√）；指导（√）；示教（ ）；其它（ 任务、引导式教学 ）

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（ ）
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项目五

一、 方法提要:

C6H8O6+I2→C6H6O6+2HI
化学计量关系： C6H8O6～I2 ～2Na2S2O3

二、 实验步骤：

（一）0.025mol/L I2标准溶液的配制与标定

（1）配制：称取 3.25gI2及 8.75gKI溶于 50mL水中，稀释至 0.5L，摇匀，贮存于棕色瓶中。

（2） 标定：量取 L上述碘标准溶液，置于碘量瓶中，加 150mL水，用已制备好的 0.1mol/L Na2S2O3

标准溶液滴定，近终点时加 2mL10g/L 淀粉指示液，继续滴定至试液蓝色消失，即为终点。同时做

空白试验。

（二）药片检测

（1）样品处理：

准确称取 2片维生素 C药片，破碎（研细、混匀）后再从中准确称取粉未 0.2g，置于 250mL碘量瓶

中，加 45mL水及 25mL10%硫酸溶液，轻摇使之溶解，混匀。

（2）测定

用碘标准溶液立即滴定上述溶液，近终点时，加%淀粉指示液，继续滴定至试液显蓝色，并在 30S

内不褪色，即为终点。结果以 mg/g表示。平行测定 2次。

（三）水果检测

（1）样品处理：

称取适量柚子（橙子、橘子)等维 C丰富的水果，去皮，榨汁、混匀，必要时过滤。

（2）测定

迅速分取上述法液 25mL，置于 250mL碘量瓶中，加 20mL水，加 25mL10%H2SO4溶液，摇匀，立

即用碘标准溶液立即滴定，近终点时，加粉指示液，继续滴定至试液显蓝色，并在 30S内不褪色，

教学过程

时间安排

1.引入，布置与分析检测任务，讲解检测原理 15’

2.解读标准中测定步骤 25’

3. 实验注意事项 5’
4、学生按参考模板进行测定方案设计 60’
5、评价方案并确定方案 30’

思 考 题 为何测维生素 C 时要加快速度

作 业 修改完善任务三测定的方案设计，做好方案实施准备工作

教学后记
在学生进行方案设计过程中特别注意个别指导与集中指导，及时解决学生的一些困

惑和问题，充分引导学生对标准的理解，以便更好实施方案。

https://www.baidu.com/s?wd=C6H6O6&tn=44039180_cpr&fenlei=mv6quAkxTZn0IZRqIHckPjm4nH00T1YduycLmHuWuHnvuyP9uAmk0ZwV5Hcvrjm3rH6sPfKWUMw85HfYnjn4nH6sgvPsT6KdThsqpZwYTjCEQLGCpyw9Uz4Bmy-bIi4WUvYETgN-TLwGUv3EPWc4Pj6dPH6
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即为终点。结果以 mg/L表示。平行测定 2次。

四、试剂及仪器

1.试剂

名称 规格 配制方法

碘 AR

碘化钾 AR

Na2S2O3 标准溶液 0.1mol/L 前面已标定好

维生素 C药片 样品

硫酸溶液 10%（质量分数） 按 GB/T603 配制

淀粉指示液（学） 0.5% 称

加到 90mL 沸腾的水中，煮沸 1-2min，冷

却，稀释至 100mL。

柚子或橘子 样品

2.仪器

名称 规格 名称 规格 名称 规格

碘量瓶（带塞子） 250 mL 以上

（5个/组）

试剂瓶 棕色、0.5L

（8 个）

酸碱两用滴

定管

50mL

电子天平 0.1mg 称量纸、药勺 量筒 50、10mL

研钵 水果刀 榨汁机

移液管 25mL 电炉 真空过滤装

置（布氏漏

斗）

五、计算公式：

1/2C*(V-VO)*10
-3

35.00*10
-3

C*V*10
-3
*176*10

3

m

C*V*10
-3
*176*10

3

25*10
-3

六、原始数据记录及处理表

课程名称 化学分析综合实训

教材名称 国家标准等资料

授课题目 项目六药品有效成果检测

授课学时 2 节（ ）；3节 （）；其它（ √ ）

课 型 理论（ ）；实验（ ）；见习（ ）；实训（ √ ）；其它（ ）

碘标准滴定溶液浓度 c（mol/L）＝

药品中维生素 C含量（mg/g）＝

食品中维生素 C含量（mg/L）＝
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教学目的

1. 使学生理解含量测定原理

2. 使学生理解标准测定的有关步骤

3.培养学生能根据相关国标准进行方案设计的能力

4.使学生逐步认识化工产品品质检验企业工作要求；工业产品品质检验工作过

程和工作任务。

5.思政育人：

树立干一行、爱一行，专一行，技能宝贵、劳动光荣、创造伟大的思想，崇尚立志

走技能成才、技术致富、技能报国之路，掌握关键技能，品悟工匠精神。

教学重点

1. 理解含量测定原理

2. 理解标准测定的有关步骤

3.培养学生根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学难点

1. 使学生理解标准测定的有关步骤

2.培养学生能根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学方法 讲授（ √ ）；讨论（√）；指导（√）；示教（ ）；其它（ 任务、引导式教学 ）

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（ ）

教学过程

时间安排

1.引入，布置与分析检测任务，讲解检测原理 15’

2.解读标准中测定步骤 25’

3. 实验注意事项 5’
4、学生按参考模进行测定方案设计 60’
5、评价方案并确定方案 30’

思 考 题 请简述实验有关原理

作 业 修改完善任务测定的方案设计，做好方案实施准备工作

教学后记
在学生进行方案设计过程中特别注意个别指导与集中指导，及时解决学生的一些困

惑和问题，充分引导学生对标准的理解，以便更好实施方案。

项目六

一、方法提要:
药片中 Al(Ⅲ)和Mg(Ⅱ)的含量可用络合滴定法测定。先将药片用酸溶解，分离除去不溶于水的

物质。由于 Al(Ⅲ)和 EDTA的络合速度甚慢，不能直接滴定，需加入过量的 EDTA，调节 PH=3~4(在
该条件下不会受Mg2+的干扰，EDTA只与，用 Zn（Ⅱ）标准溶液返滴定过量的 EDTA，溶液由黄

变为紫红色为滴定终点，即可测出 Al(Ⅲ)的含量。另取试液，调节 PH=8~9，将 Al(Ⅲ)沉淀分离，在

PH=10（可加入 PH=10的缓冲溶液控制酸度），以铬黑 T为指示剂，用 EDTA滴定滤液中的Mg(Ⅱ)
含量，溶液由暗红色变为蓝绿色为滴定终点。
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三、实验步骤：

（一）0Zn2+标准溶液的配制（需 200mL)

称量范围 854g，加入盐酸溶液（20%）3.6 mL，容量瓶需做绝对校正。

（二）0.005ol/L EDTA标准溶液的配制（需 200mL)

称量范围 3.622-3.822g，容量瓶需做绝对校正。

（三）药片检测

（1）样品处理：

准确称取 10片药片，破碎（研细、混匀）后再从中准确称取粉置于 400mL烧杯中，加 2000mL1：

1HCl溶液，加 100mL水，煮沸，溶解。冷却过滤，定量收集滤液及洗涤液于 250mL容量瓶中，定

容摇匀。

（2）药片中氢氧化铝含量（质量分数）的测定

分取 0.5.0mL上述试液置于锥形瓶中，加水至 25mL。氨水溶液至刚出现浑浊，再滴加 1HCl溶液至

沉淀恰好溶解。

准确加入 0.2.0mLEDTA溶液，加入 10mL20%六亚甲基四胺溶液，煮沸 1min。冷却，加入 20滴二

甲酚橙指示液，用 Zn2+标准溶液返滴定至试液由黄色变红色为终点。平行测定 2次

（3）药片中氧化镁含量（质量分数）的测定

1)沉淀 Al:分取 250mL上述试液置于 250mL烧杯中，滴加至刚出现沉淀，再滴加 Cl溶液至沉淀恰好

溶解。加入 2g固体NH4Cl,滴加 2%六亚甲基四胺溶液至沉淀出现并过量 1mL。加热至 800，维持 1min。

2)测定：上述沉淀冷却过滤，以少量水洗涤沉淀数次，收集滤液与洗涤液于 250mL锥形瓶中，加入

10mL1：10 三乙胺溶液、10mL 缓冲溶液甲基红指示液和少许铬黑 T，用 EDTA标准溶液滴定至试

液由暗红色转为蓝绿色为终点。平行测定 2次。

四、试剂与仪器

1. 试剂

名称 规格 数量 单位

胃舒平（样品） 样品 100 片

稀盐酸 1：1 0.2 L

稀盐酸 20% 0.05 L

氨水 1：1 0.05 L

三乙醇胺 1：2 0.2 L

缓冲溶液 pH＝10 0.2 L

甲基红指示液 0.2% 0.05 L

铬黑 T 1：100 氯化铵

（质量比）混

合均匀研细

装于棕色瓶中

二甲酚橙指示液 0.2% 0.05 L



揭阳职业技术学院化学与应用化工系教案

- 22 -

EDTA二钠 基准试剂（如

无改为 AR）

1 瓶

氧化锌 基准试剂 1 瓶

六亚甲基四胺 20% 0.5 L

氯化铵 AR 1 瓶

2.仪器

名称 规格 名称 规格 名称 规格

研钵 移液管或吸量管 5、25mL 吸耳球

酸碱两用滴定管 50mL 锥形瓶 250mL 以上 容量瓶（8个） 250mL
容量瓶（16个） 200mL

加热电炉（石棉网） 电子天平 0.1mg
称量纸、药勺 抽滤装置（布氏

漏斗）

恒温水浴锅

五、计算公式：

[CEDTA *20*10
-3
-CZn+*V Zn2+ *10

-3
]*78

Al(OH)3 质量分数% = *100%

5.00/20.0

CEDTA *10
-3
*40.3044

MgO 质量分数% = *100%

25.00/20.0

六、原始数据记录及处理

七、实训思考题：(任选其中 2个回答)
问题一： 200.0mL容量瓶是否需要先做绝对校正？为什么？如何做？

答：需要做绝对校正，不经校正，影响测定结果的准确性，如有校正则准确度更高。

做法如下：需测量水温。加水定容量刻度线，称量加水前后容量瓶质量，记录。按下式

计算体积。

八、实训总结：

（请根据方案设计、实训的过程及结果进行总结。）
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课程名称 化学分析综合实训

教材名称 国家标准等资料

授课题目 备用项目：液体复合稳定剂钙锌含量的测定

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

1. 使学生理解含量测定原理

2. 使学生理解标准测定的有关步骤

3.培养学生能根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

4.使学生逐步认识化工产品品质检验企业工作要求；工业产品品质检验工作过

程和工作任务。

5.思政育人：

树立干一行、爱一行，专一行，技能宝贵、劳动光荣、创造伟大的思想，崇尚立志

走技能成才、技术致富、技能报国之路，掌握关键技能，品悟工匠精神。

教学重点

1. 理解含量测定原理

2. 理解标准测定的有关步骤

3.培养学生根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学难点

1. 使学生理解标准测定的有关步骤

2.培养学生能根据相关国家/行业标准进行方案设计的能力

教学方法 讲授（ √ ）；讨论（√）；指导（√）；示教（ ）；其它（ 任务、引导式教学 ）

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（ ）

教学过程

时间安排

1.引入，布置与分析检测任务，讲解检测原理 15’

2.解读标准中测定步骤 25’

3. 实验注意事项 5’
4、学生按参考模板进行测定方案设计 60’
5、评价方案并确定方案 30’

思 考 题 请简述实验有关原理

作 业 修改完善任务测定的方案设计，做好方案实施准备工作

教学后记
在学生进行方案设计过程中特别注意个别指导与集中指导，及时解决学生的一些困

惑和问题，充分引导学生对标准的理解，以便更好实施方案。
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项目：液体复合稳定剂钙锌含量的测定

五、 检测目的：化工产品液体复合稳定剂中钙锌含量进行检测

六、 方法提要:

化学计量关系：H2Y
2- ～Ca2+ H2Y

2- ～Zn2+

三、实验步骤：

（一）样品前处理

称取约样品（精确到 0.0002g），置于 250ml 烧杯中，加入 10mol/L 盐酸溶液 50mL，

盖上表面皿，用小火慢慢加热至微沸，并保持微沸分钟，停止加热，冷却至室温，过滤至洗

出液呈中性，滤液用 NH
4
OH 溶液调至近中性，定容至 25mL，摇均，备用。

（二）钙和锌含量检测

（1）锌的测定：用移液管准确移 70mL 稀释液，加入约六次甲基四胺，二甲酚橙指示剂），

用 EDTA 标准溶液滴到亮黄色为终点。此溶液留作测钙用。平行测定。

（2）钙的测定：将测锌后的溶液用 NH4OH 溶液调至，再加入氨水一氯化铵缓冲溶液，然后

加入少量铬黑 T，用 EDTA 标准溶液滴到蓝绿色为终点。平行测定。

四、试剂及仪器

1.试剂：1mol/L 盐酸溶液，六次甲基四胺、二甲酚橙指示剂 0.2%、0.04mol/L EDTA、NH4OH

溶液、铬黑 T、pH1 的缓冲溶液等。

2.仪器：天平、电炉、滴定管等。

五、计算公式：

1. 锌含量（X1）按下式计算：

X1=（V×0.065）÷（250）×100

式中：

X1——锌含量，%；

V——滴定耗用 EDTA 标准溶液的体积，mL；

c——EDTA 标准溶液的实际浓度，mol/L；

m——样品的重量，g。

2.钙含量（X2）按下式计算：

X2=（V×0.04）÷（50÷250）×100

式中：

X2——钙含量，%；

V——滴定耗用 EDTA 标准溶液的体积，mL；

c——EDTA 标准溶液的实际浓度，mol/L；

m——样品的重量，g。

六、原始数据记录及处理表

表一样品锌测定

1 2 3
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项目 次数

样品质量 m（g）

滴定管读数（mL）
滴定消耗 EDTA标准溶液体积（mL）

EDTA 标准溶液浓度 （mol/L）

样锌含量（mg/g）
样品平均含量（mg/g）

表二样品测定

项目 次数
1 2

3

样品质量 m（g）
滴定管读数（mL）

滴定消耗 EDTA标准溶液体积（mL）

EDTA 标准溶液浓度 （mol/L）

样品含量（mg/g）
样品钙平均含量（mg/g）

八、实训总结：

（请根据方案设计、实训的过程及结果进行总结。）
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