


基 础 实 验 Ⅲ

（分析化学实验 ）

主 　编 ：贾文平

副主编 ：　 　 　



　图书在版编目（CIP）数据

　基础实验 ．３ ，分析化学实验 ／贾文平主编 ；浙江台州

学院医药化工学院组编 ．—杭州 ：浙江大学出版社 ，２０１１ ．１０

　 ISBN ９７８‐７‐３０８‐０９１４２‐８

　 Ⅰ ．①基 ⋯ 　 Ⅱ ．①贾 ⋯ ②浙 ⋯ 　 Ⅲ ．①分析化学 －化

学实验 －高等学校 －教材 　 Ⅳ ． ① ０６‐３

　中国版本图书馆 CIP数据核字 （２０１１）第 １９３９８０号

基础实验 Ⅲ （分析化学实验）

贾文平 　主编

浙江台州学院医药化工学院 　组编

丛书策划 　季 　峥

责任编辑 　季 　峥

封面设计 　六＠ 联合视务

出版发行 　浙江大学出版社

（杭州天目山路 １４８号 　邮政编码 ３１０００７）

（网址 ：http ：／／www ．zjupress ．com）

排 　 　版 　浙江时代出版服务有限公司

印 　 　刷 　富阳市育才印刷有限公司

开 　 　本 　 ７８７mm × １０９２mm 　 １／１６

印 　 　张 　 ８ ．５

字 　 　数 　 ２００千

版 印 次 　 ２０１１年 １０月第 １版 　 ２０１１年 １０月第 １次印刷

书 　 　号 　 ISBN ９７８‐７‐３０８‐０９１４２‐８

定 　 　价 　 １９ ．００元

版权所有 　翻印必究 　印装差错 　负责调换
浙江大学出版社发行部邮购电话 （０５７１） ８８９２５５９１

此为试读,需要完整PDF请访问: www.ertongbook.com



]１　　　　

　
　
序

序

近年来 ，各高等院校为提高实验教学质量 ，以创建国家 、省 、市级实验教学中心为契

机 ，通过以创新实验教学体系为突破口 ，努力探索构建实验教学和理论课程紧密衔接 、理

论运用与实践能力相互促进的实验教学体系 ，并取得了成效 。为适应高等教育的发展 ，浙

江台州学院于 ２００４年将原归属于医药化工学院的化学 、制药 、化工 、材料类各基础实验室

和专业实验室进行多学科合并重组 ，建立了校级制药化工实验教学中心 。此实验中心于

２００７年获得了省级实验教学示范中心立项 。经过几年的探索和实践 ，实验中心建立了以

“基础实验 —专业技能实验 —综合应用实验 —设计研究实验”四个层次为实验主体模块的

实验教学体系 。

在新建立的实验教学体系中 ，基础实验模块含“基础实验 Ⅰ （无机化学实验）” 、“基础

实验 Ⅱ （有机化学实验）” 、“基础实验 Ⅲ （分析化学实验）”三门课程 ，主要包括“基本操作” 、

“物质的制备及基本性质” 、“物质的分离与提纯” 、“物质的分析”四部分内容 ，旨在通过该

模块的实验教学 ，使各专业学生通过基础实验来理解和掌握必备的基础理论知识和基本

操作技能 ；专业技能实验模块含“中级实验 Ⅰ （物理化学实验）” 、“中级实验 Ⅱ （现代分析测

试技术实验）” 、“中级实验 Ⅲ （化学工程实验）”三门课程 ，主要包括“物理量及参数测定” 、

“化工过程参数测定”及“仪器仪表的实验技术及应用”三部分有关测量技术和应用的实验

内容 ，旨在通过该模块的实验教学 ，使各专业学生通过实验来理解和掌握必备的专业理论

知识和实验技能 ，然后在此基础上提升各专业学生的专业基本技能 ；综合应用实验模块含

“综合实验 A（化学 、化工 、制药类专业）” 、“综合实验 B（材料类）”两门课程 ，该实验模块根

据各专业的人才培养方案来设置相应的专业大实验和综合性实验 ，旨在通过该模块的实

验教学 ，使各专业学生能在教师的指导和帮助下自主运用多学科知识来设计实验方案 ，完

成实验内容 ，科学表征实验结果 ，进一步提高其专业基本技能 、应用知识与技术的能力 、综

合应用能力 ；设计研究实验模块包括课程设计 、毕业设计及毕业论文 、学生科研等 ，该模块

的实验属于研究设计性实验 ，学生将设计性实验与毕业论文 、科研课题相结合 ，在教师的

指导下进行阶段性系统研究 ，提高其综合应用能力和科学研究能力 ，着重培养创业创新意

识和能力 。

上述以四个实验模块为主体构建的实验教学体系经过几年的教学实践已取得了初步

成效 。为此 ，在浙江大学出版社的支持下 ，我们组织编写了这套适用于高等本科院校化
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学 、化学工程与工艺 、制药工程 、环境工程 、生物工程 、材料化学 、高分子材料与工程等专业

使用的系列实验教材 。

本系列实验教材以国家教学指导委员会提出的枟普通高等学校本科化学专业规范枠中

的“化学专业实验教学基本内容”为依据 ，按照应用型本科院校对人才素质和能力的培养

要求 ，以培养应用型 、创新型人才为目标 ，结合各专业特点 ，参阅相关教材及大多数高等院

校的实验条件编写 。编写时注重实验教材的独立性 、系统性 、逻辑性 ，力求将实验基本理

论 、基础知识和基本技能进行系统的整合 ，以利于构建全面 、系统 、完整 、精炼的实验课程

教学体系和内容 ；在具体实验项目选择上除注意单元操作技术和安排部分综合实验外 ，更

加注重实验在化工 、制药 、能源 、材料 、信息 、环境及生命科学等领域上的应用 ，结合生产生

活实际 ；同时注重了实验习题的编写 ，以体现习题的多样性 、新颖性 ，充分发挥其在巩固知

识和拓展思维方面的多种功能 。

浙江台州学院医药化工学院
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本教材是“高等院校制药化工材料类专业实验系列教材”之一 。 本教材共分 ２ 篇 ４

章 ：第 １篇主要介绍分析化学实验基本知识与基本操作技术 ；第 ２篇选编了分析化学基本

操作与验证性实验 、应用性与综合性实验这两大方面的 ３９个实验项目 ，涉及分析化学实

验与近化类专业的工业分析实验项目等内容 。

参加本教材编写工作的有贾文平（第 １ 、２章 ，实验 ２８ 、２９ 和附录） 、韩得满（实验 １９ 、

２０ 、３０ ～ ３３ 、３５ 、３８） 、李芳（实验 １ ～ ９ 、２４） 、黄凌（实验 １７ 、１８ 、２１ ～ ２３ 、２５ 、３４ 、３６ 、３７）和裘端

（实验 １０ ～ １６ 、２６ 、２７ 、３９）等 ，梁华定 、潘富友老师参加了本教材编写大纲的制定和部分书

稿的审定工作 ，张利龙 、刘贵花 、李嵘嵘等老师参加本书部分实验的预试 ，全书由贾文平统

稿并担任主编 。

由于编者水平有限 ，书中难免会有不当之处 ，敬请读者指正 。

编 　者

２０１１年 ７月 ３１日
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第 １篇 　分析化学实验基础知识

第 １ 章 　 分析化学实验的基本要求

分析化学是一门实践性很强的学科 ，分析化学实验与分析化学理论教学紧密结合 ，是

化学师范 、化学工程与工艺 、制药工程 、高分子材料与工程 、材料化学 、环境工程 、科学教

育 、生物科学 、生物工程 、医学检验等专业的基础课程之一 。

学生通过本课程的学习 ，可以加深对分析化学基本概念和基本理论的理解 ；正确和熟

练地掌握分析化学实验基本操作 ，学习分析化学实验的基本知识 ，掌握典型的化学分析实

验方法 ；树立“量”的概念 ，运用误差理论和分析化学理论知识 ，找出影响分析实验结果准

确度和精密度的主要因素 ，学会正确 、合理地选择实验条件和实验仪器 ，科学处理实验数

据 ，保证实验结果准确可靠 ；培养良好的实验习惯 、实事求是的科学态度和严谨细致的工

作作风 ；提高观察 、分析和解决问题的基本能力 ，为学习后续课程和将来从事相关工作打

下良好的基础 。

分析检验不仅要求学生具备扎实的实验基础知识与实验室安全知识 ，同时还要熟悉

实验用水的制备 、常用试剂的使用与保存 、分析天平的操作与样品（试剂）称量 ，掌握滴定

分析 、重量分析及分光光度法等基本操作技能 。

1．1　实验的预习和准备
１ ．按照预习要求 ，复习或准备相关知识 ，明确实验目的 ，熟悉实验原理 。

２ ．草拟实验提纲 ，撰写预习报告 。根据实验内容 ，简要列出实验程序与操作方法 ，不

要照抄教材 ，要在理解的基础上将实验原理 、内容 、步骤进行提炼与简化 。

３ ．熟悉实验所需的仪器和试剂 ，做好必要的计算（如基准物质 、试样等的所需量） 。

４ ．预先做好设计数据记录表格等工作 ，以便及时 、如实记录数据和现象 。

1．2　实验数据的记录及处理
定量分析的任务是准确测定试样中有关组分的含量 。为了得到准确的分析结果 ，不

仅要精确地进行各种测量 ，还要正确地记录实验数据和报告分析结果 。分析结果的数据

不但能表达试样中待测组分的含量 ，还能反映测量的准确度 。因此 ，学会正确地记录实验

数据 、书写实验报告 ，是分析人员不可缺少的基本业务素质 。

原始记录是科学实验最宝贵的第一手材料 ，应以实事求是的科学态度准确 、客观地记

录各项有关数据和现象 ，切忌夹杂主观因素 。即使实验数据不理想 ，也只能认真地分析原

因 ，决不能伪造或拼凑数据 。记录数据应注意以下几点 ：

１ ．数据要用钢笔或圆珠笔记录在专用记录纸上 ，不能使用铅笔 ，以免模糊不清造成失误 。
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２ ．记录纸上要写明实验名称 、实验日期 、测定次数 、实验数据 、操作人及特殊仪器的型

号和标准溶液的浓度等信息 。

３ ．数据记录要及时 、清晰 、真实和准确 。记录纸上的每一个数据都是测量结果 ，平行

测定时 ，即使得到完全相同的数据也应如实记录下来 。如果数据要改动 ，应将错误数据用

横线划去 ，并在其上方写出正确数字 ，不要在原来的数据上进行涂改 。切忌夹杂主观因

素 ，坚决杜绝随意拼凑和伪造数据等现象 。

４ ．注意有效数字位数 。应根据测量仪器的性能和实验的具体要求 ，保留应有的有效

数字 ，其数字的准确度要与分析仪器的准确度一致 。如常量滴定管和吸量管的读数应记

录至 ０ ．０１mL 。
５ ．实验结束后 ，应该对平行测定结果是否超出误差范围 ，是否需要重新测定等进行核

对 ，准确无误后 ，对实验数据与误差进行必要的处理 ，做出合理的分析结果 。

1．3　实验报告的撰写
实验报告是总结实验情况 、分析实验现象 、解释实验问题 、归纳实验结果 、锻炼学习能

力 、提高学术写作水平的不可缺少的实践性环节 。独立撰写完整而规范的实验报告 ，是一

名分析工作者必须具备的能力 ，也是处理实验数据 、综合实验信息的能力的体现 。因此 ，

实验结束后 ，要及时按要求完成实验报告的撰写工作 。

实验报告要反映“五要”原则 ，即术语要规范 ，表述要简明 ，字迹要清晰 ，报告要整洁 ，

实验原理要简捷而无遗漏 。实验报告的正文应包括以下方面 ：

１ ．实验目的 。

２ ．实验原理 。例如 ，滴定分析实验的实验原理应包括滴定反应式 、测定方法 、测定条

件 、指示剂的选择与使用及终点现象等 。

３ ．主要仪器与试剂 。包括特殊仪器的型号及标准溶液的浓度 。

４ ．实验内容 。要按操作的先后顺序 ，用框图与箭头或文字将实验步骤进行简要表述 。

５ ．数据处理与结果 。采用本书提供或自行设计的表格 ，清晰 、规范地列出实验数据的

处理结果 。其中可以包括测定次数 、测定结果及其平均值 、相对平均偏差 、结果计算式等

内容 。所有实验数据应使用法定计量单位 。

６ ．误差分析与讨论 。分析误差产生的原因 、实验中的注意事项 、实验的改进措施等 ；

同时 ，针对实验中出现的问题进行讨论 ，对实验方法 、教学方法 、实验内容等提出自己的意

见或建议 。

７ ．实验思考题 。为进一步了解学生对实验原理与方法的掌握程度 ，及时解决学习中

出现的问题 ，学生对在预习过程中思考的问题及教材中所列的思考题 ，可一并做出回答并

写入实验报告 。

1．4　实验成绩的评定
实验成绩的综合评定可参考五个方面进行 ：① 预习（５％ ） ；② 原始记录（１０％ ） ；③ 实

验操作（３５％ ） ；④ 纪律与卫生（１０％ ） ；⑤ 结果报告（占 ４０％ ） 。

（贾文平编）
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第 ２ 章 　 分析化学实验的基本操作技术

2．1　滴定分析主要仪器与基本操作
在滴定分析中 ，滴定管 、容量瓶 、移液管和吸量管是准确测量溶液体积的量器 。通常 ，

体积测量相对误差比重量分析要大 。而分析结果的准确度是由误差最大的那项因素所决

定的 ，因此 ，必须准确测量溶液的体积以得到正确的分析结果 。溶液体积测量的准确度不

仅取决于所用量器是否准确 ，更重要的是取决于准备和使用量器是否正确 。现将滴定分

析常用器皿及其基本操作分述如下 ：

图 2‐1 　滴定管

２ ．１畅１ 　滴定管

滴定管是滴定时用来准确测量流出标准溶液体积的量器 。

它的主要部分管身是用细长而且内径均匀的玻璃管制成 ，上面

刻有均匀的分度线 ，下端的流液口为一尖嘴 ，中间通过玻璃旋

塞或乳胶管连接以控制滴定速度 。常量分析用的滴定管的总

容量为 ５０mL 和 ２５mL ，最小刻度为 ０畅１mL ，读数可估计

到 ０畅０１mL 。
滴定管一般分为两种（图 ２‐１） ：一种是酸式滴定管 ；另一种

是碱式滴定管 。酸式滴定管的下端有玻璃活塞 ，可盛放酸液及

氧化剂 ，不宜盛放碱液 。碱式滴定管的下端连接一橡皮管 ，内

放一玻璃珠 ，以控制溶液的流出 ，下面再连一尖嘴玻管 ，这种滴

定管可盛放碱液 ，而不能盛放酸或氧化剂等腐蚀橡皮的溶液 。

滴定管的使用方法为 ：

１ ．洗涤

使用滴定管前先用自来水洗 ，再用少量蒸馏水淋洗两三

次 ，每次 ５ ～ ６mL ，洗净后 ，管壁上不应附着有液滴 ，最后用少

量滴定用的待装溶液洗涤 ２次 ，以免加入滴定管的待装溶液被

蒸馏水稀释 。

２ ．装液

将待装溶液加入滴定管中到“０”刻度线以上 ，开启旋塞或挤压玻璃球 ，把滴定管下端

的气泡逐出 ，然后把管内液面的位置调节到“０”刻度线 。排气的方法如下 ：如果是酸式滴

定管 ，可使溶液急速下流驱去气泡 ；如为碱式滴定管 ，则可将橡皮管向上弯曲 ，并在稍高于

玻璃珠所在处用两手指挤压 ，使溶液从尖嘴口喷出 ，气泡即可除尽（图 ２‐２） 。

此为试读,需要完整PDF请访问: www.ertongbook.com
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３ ．读数

常用滴定管的容量为 ５０mL ，每一大格为 １mL ，每一小格为 ０畅１mL ，读数可读到小数

点后两位 。读数时 ，滴定管应保持垂直 。视线应与管内液体弯月面的最低处保持水平 ，偏

低或偏高都会带来误差（图 ２‐３） 。

图 2‐2 　碱式滴定管排气

　 　 　 　 　 　

图 2‐3 　目光在不同位置得到的滴定管读数

图 2‐4 　滴定操作

４ ．滴定

滴定开始前 ，先把悬挂在滴定管尖端的

液滴除去 ，滴定时用左手控制阀门 ，右手持锥

形瓶 ，并不断旋摇 ，使溶液均匀混合（图 ２‐４） 。

将到滴定终点时 ，滴定速度要慢 ，要一滴一滴

地滴入 ，防止过量 ，并且用洗瓶挤少量水淋洗

瓶壁 ，以免有残留的液滴未起反应 。最后 ，必

须等滴定管内液面完全稳定后方可读数 。

２ ．１ ．２ 　容量瓶

容量瓶是用来精确配制一定体积和一定

浓度溶液的量器 。如用固体物质配制溶液 ，应先将固体物质在烧杯中溶解后 ，再将溶液转

移至容量瓶中 。转移时 ，要使玻璃棒的下端靠近瓶颈内壁 ，使溶液沿玻璃棒缓缓流入瓶

中 ，再从洗瓶中挤出少量水淋洗烧杯及玻璃棒两三次 ，并将其转移到容量瓶中（图 ２‐５） 。

接近标线时 ，要用滴管慢慢滴加 ，直至溶液的弯月面与标线相切为止 。塞紧瓶塞 ，用左手

食指按住塞子 ，将容量瓶倒转几次直到溶液混匀为止（图 ２‐６） 。容量瓶的瓶塞是磨口的 ，

一般是配套使用 。

容量瓶不能久贮溶液 ，尤其是碱性溶液 ，它会侵蚀瓶塞使其无法打开 。也不能用火直

接加热及烘烤 。使用完毕后应立即洗净 。如长时间不用 ，磨口处应洗净擦干 ，并用纸片将

磨口隔开 。
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图 2‐5 　溶液转移入容量瓶

　 　 　 　 　 　

图 2‐6 　混匀操作

２ ．１ ．３ 　移液管

移液管用于准确移取一定体积的溶液 。通常有两种形状 ：一种移液管中间有膨大部

分 ，称为胖肚移液管 ；另一种是直形的 ，管上有分刻度 ，称为吸量管（图 ２‐７） 。

移液管在使用前应洗净 ，并用蒸馏水润洗 ３遍 。使用时 ，洗净的移液管要用被吸取的

溶液润洗 ３遍 ，以除去管内残留的水分 。吸取溶液时 ，一般用左手拿洗耳球 ，右手把移液

管插入溶液中吸取 。当溶液吸至标线以上时 ，马上用右手食指按住管口 ，取出 ，微微移动

食指或用大拇指和中指轻轻转动移液管 ，使管内液体的弯月面慢慢下降到标线处 ，立即压

紧管口 ，把移液管移入另一容器（如锥形瓶）中 ，并使管尖与容器壁接触 ，放开食指让液体

自由流出 ，流完后再等 １５s左右（图 ２‐８） 。残留于管尖内的液体不必吹出 ，因为在校准移

液管时 ，未把这部分液体体积计算在内 。

图 2‐7 　移液管与吸量管

　 　 　 　 　 　

图 2‐8 　移液管的吸液与放液操作
使用刻度吸管时 ，应将溶液吸至最上刻度处 ，然后将溶液放出至适当刻度 ，两刻度之

差即为放出溶液的体积 。

2．2　重量分析主要仪器与基本操作
重量分析包括挥发法 、萃取法 、沉淀法和电解法 ，其中以沉淀法的应用最为广泛 ，在此

仅介绍沉淀法的基本操作 。沉淀法的基本操作包括 ：沉淀的进行 ，沉淀的过滤 、洗涤 、烘干

或灼烧 ，称重等 。为使沉淀完全 、纯净 ，应根据沉淀的类型选择适宜的操作条件 ，对于每步

操作都要细心地进行 ，以得到准确的分析结果 。下面主要介绍沉淀的过滤 、洗涤和转移的
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基础知识和基本操作 。

２ ．２畅１ 　沉淀的过滤

根据沉淀干燥方式的不同 ，沉淀过滤常用滤纸或玻璃砂芯滤器 。当沉淀采用高温灼

烧时 ，则沉淀常用滤纸过滤 ；但若只是经干燥除去沉淀中的水分而恒重 ，宜用玻璃砂芯滤

器 ，而不宜用滤纸（因为干燥滤纸易吸湿 ，重量不易恒定） 。

１ ．玻璃砂芯滤器

重量分析常用的玻璃砂芯滤器是玻璃砂芯坩埚（图 ２‐９ ）或玻璃砂芯漏斗 。坩埚或玻

璃砂芯近底部有一层用玻璃粉烧结成的滤板 ，按滤板微孔直径大小的不同可分为 ６种规

格（表 ２‐１） ，重量分析可根据沉淀的性状选用不同号的滤器 。最常用是 ３号或 ４号滤器 ，６

号可用于过滤细菌 。

表 2‐1 　玻璃砂芯滤板编号与滤孔大小的对应关系
玻璃砂芯滤板编号 １ 櫃２ 乔３ 貂４ #５ Q６ �
滤孔大小／μm ８０ ～ １２０ #４０ ～ ８０ :１５ ～ ４０ h５ ～ １５ �２ ～ ５ 枛＜ ２ �
玻璃砂芯坩埚或玻璃砂芯漏斗使用前应先洗净并在指定的温度下干燥至恒重 。用玻

璃砂芯漏斗过滤 ，通常需用减压装置 ，如图 ２‐１０所示 。而沉淀的洗涤和转移方法与下述

用滤纸过滤的方法相同 ，最后使洗净的沉淀平铺于滤板上 ，并尽可能抽干 ，再进行下一步

的干燥至恒重 。

图 2‐9 　玻璃砂芯坩埚

　 　 　 　 　 　

图 2‐10 　减压过滤装置

２ ．滤纸的选择 、折叠与安放

定量滤纸又称无灰滤纸（每张滤纸的灰分在 ０畅１mg 以下或准确已知） 。由沉淀量和

沉淀的性质决定选用大小和致密程度不同的快速 、中速和慢速滤纸 。晶形沉淀多用致密

滤纸过滤（中速和慢速） ；无定形沉淀要用疏松的滤纸（快速） 。常用滤纸直径为 ７cm 和
９cm 。由滤纸的大小选择合适的漏斗 ，放入的滤纸应比漏斗沿低约 ０畅５ ～ １cm 。

如图 ２‐１１所示 ：先将滤纸沿直径对折成半圆（见 １） ，再根据漏斗的角度的大小折叠

（可以大于 ９０° ，见 ２） 。折好的滤纸 ，一个半边为三层 ，另一个半边为单层 ，为使滤纸三层

部分紧贴漏斗内壁 ，可将滤纸的上角撕下（见 ３） ，并留做擦拭沉淀用 。将折叠好的滤纸放

在洁净的漏斗中 ，用手指按住滤纸 ，加蒸馏水至满 ，必要时用手指小心轻压滤纸 ，把留在滤
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纸与漏斗壁之间的气泡赶走 ，使滤纸紧贴漏斗并使水充满漏斗颈形成水柱 ，以加快过滤

速度 。

图 2‐11 　滤纸的折叠和安放

图 2‐12 　倾泻法过滤操作和倾斜静置

３ ．沉淀的过滤

一般多采用倾泻法过滤 。操作如图 ２‐１２所示 ：将

漏斗置于漏斗架上 ，接受滤液的洁净烧杯放在漏斗下

面 ，使漏斗颈下端在烧杯边沿以下 ３ ～ ４cm 处 ，并与烧

杯内壁靠紧 。先将沉淀倾斜静置 ，然后将上层清液小

心倾入漏斗滤纸中 ，使清液先通过滤纸 ，而沉淀尽可能

地留在烧杯中 ，尽量不搅动沉淀 。操作时一手拿住玻

璃棒 ，使之与滤纸近于垂直 ，玻璃棒位于三层滤纸上

方 ，但不和滤纸接触 。另一只手拿住盛沉淀的烧杯 ，烧

杯嘴靠住玻璃棒 ，慢慢将烧杯倾斜 ，使上层清液沿着玻

璃棒流入滤纸中 ，随着滤液的流注 ，漏斗中液体的体积增加 ，至滤纸高度的 ２／３处 ，停止倾

注（切勿注满） 。停止倾注时 ，可沿玻璃棒将烧杯嘴往上提一小段 ，扶正烧杯 ；在扶正烧杯

以前不可将烧杯嘴离开玻璃棒 ，并注意不让沾在玻璃棒上的液滴或沉淀损失 ，把玻璃棒放

回烧杯内 ，但勿把玻璃棒靠在烧杯嘴部 。

２ ．２畅２ 　沉淀的洗涤和转移

１ ．沉淀的洗涤

一般也采用倾泻法 ，为提高洗涤效率 ，按“少量多次”的原则进行 。即加入少量洗涤

液 ，充分搅拌后静置 ，待沉淀下沉后 ，倾泻上层清液 ，再重复操作数次后 ，将沉淀转移到滤

纸上 。

２ ．沉淀的转移

在烧杯中加入少量洗涤液 ，将沉淀充分搅起 ，立即将悬浊液一次转移到滤纸中 。然

后用洗瓶吹洗烧杯内壁 、玻璃棒 ，再重复以上操作数次 ，这时在烧杯内壁和玻璃棒上可

能仍残留少量沉淀 ，可用撕下的滤纸角擦拭 ，放入漏斗中 。然后按图 ２‐１３ 所示进行最

后冲洗 。

沉淀全部转移完后 ，再在滤纸上进行洗涤 ，以除尽全部杂质 。注意 ：在用洗瓶冲洗时

是自上而下螺旋式冲洗（图 ２‐１４） ，以使沉淀集中在滤纸锥体最下部 ，重复多次 ，直至检查

无杂质为止 。



]８　　　　

图 2‐13 　沉淀的转移操作

　 　 　 　 　 　

图 2‐14 　在滤纸上洗涤沉淀

２ ．２畅３ 　沉淀的干燥 、灼烧与恒重

１ ．沉淀的干燥

（１）干燥器

干燥器是一种保持物品干燥的玻璃器皿 ，内盛干燥剂 ，使物品不受外界水分的影响 ，

常用于放置坩埚或称量瓶 。干燥器内有一带孔白瓷板 ，瓷板下面放置适量的干燥剂 。干

燥器盖边沿的磨砂部分应涂上一层凡士林 ，这样可以使盖子密合而不漏气 。由于涂有凡

士林 ，开启干燥器时 ，应用双手分持盖与底 ，慢慢推开 ，如图 ２‐１５ 所示 。

图 2‐15 　干燥器搬移及打开干燥器的方法
（２）干燥与恒重

测定样品失重或干燥沉淀的重量 ，都需干燥至恒重 。盛装样品或沉淀的器皿（如称量

瓶或玻璃砂芯坩埚等）应事先干燥至恒重并记录重量后方能使用 ，且器皿的干燥温度必须

与被测物的干燥温度相同 ，每次在干燥器中放冷的时间也应当一致 。样品或沉淀应铺成

薄层 ，以利干燥 。

干燥通常在电热恒温干燥箱中加热干燥 ，温度应根据测定方法要求预先调节控制 。

干燥箱温度的可调范围一般不超过 ２５０ ℃或 ３００ ℃ 。需要干燥至恒重的空器皿或有内容

物的器皿 ，在指定的温度下加热一定时间后 ，立即移入干燥器内 ，密闭条件下冷却 ２０ ～

３０min ，随即取出称量 ，并记录重量 。然后再以同样温度加热一定时间 ，如上重复操作并

称量一次 。若两次称量所得重量之差超过恒重的要求（一般为 ０畅３mg） ，则需继续重复操
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作 ，直至连续两次称量的差值不超过规定的范围即为恒重 。

２ ．沉淀的炭化和灰化

沉淀洗涤干净后 ，将漏斗上的沉淀连同滤纸取下 ，摊平成半圆 ，将沉淀裹成小圆柱包

（图 ２‐１６）后 ，放入已恒重的坩埚（注意 ：滤纸层数较多的部分朝上 ，以利滤纸的灰化）中做

进一步的炭化与灰化操作 。

图 2‐16 　沉淀的包裹

图 2‐17 　沉淀在坩埚中的
干燥（a）和炭化（b）

将盛放有沉淀滤纸包的坩埚放在泥三角或电炉上 ，用小火

缓慢加热以除去其中的水分 。 烤干后 ，应先在电炉或火焰上用

较低的温度加热进行干燥（图 ２‐１７a） ，也可用灯焰小火在坩埚底

部加热（图 ２‐１７b） ，将火焰移向坩埚底部 ，小火加热至滤纸逐渐

变为炭黑或炭化 。炭化过程须防止样品或滤纸着火燃烧 ，如火

焰温度过高使滤纸燃烧 ，应立即移去火焰 ，加盖密闭坩埚即可使

火熄灭（注意 ：切勿用嘴吹熄 ，以防沉淀散失） 。 待全部炭化后 ，

加大火焰 ，并不时地用坩埚钳旋转坩埚 ，直至炭黑全部烧掉完全

灰化为止 。

在干燥过程中 ，加热不可太急 ，否则坩埚遇水容易破裂 ，同

时沉淀中的水分也会因猛烈气化而将沉淀冲出 。

３ ．沉淀的灼烧

测定灰分 、炽灼残渣或将沉淀灼烧成称量形式都需经过灼烧并要求恒重 。灼烧常用

瓷坩埚为容器 ，所用坩埚需预先用相同条件灼烧至恒重 ，记录坩埚重量后使用 。灼烧温度

一般在 ５００ ℃以上 ，可在煤气灯或喷灯上灼烧 ，也可在高温电炉（马弗炉）中灼烧 。高温电

炉一般有温度调控器 ，用以控制灼烧温度 ，最高温度可达 １０００ ℃左右 。

在煤气灯或喷灯上灼烧时 ，样品或沉淀灰化后 ，将坩埚竖直 ，加大火焰 ，灼烧一定时间

（如 BaSO４ 沉淀约 １５min ，Al２O３ 约 ３０min） ，逐渐减小火焰 ，最后熄灭 。让坩埚在空气中

稍冷至用手背靠近坩埚有微热感觉时 ，用坩埚钳将坩埚转移至干燥器中 ，放置一定时间

（一般 ３０min） ，冷至室温称量 。重复灼烧操作至恒重 。

若用高温电炉灼烧时 ，应在灰化后 ，用特制的长柄坩埚放入高温电炉内 ，加盖防止污

物落入坩埚 。恒温加热一定时间后 ，先将电源关闭 ，然后打开炉门 ，将坩埚移至炉口附近 ，

取出后放在石棉网上 ，在空气中冷至微热时移入干燥器中 ，冷却至室温后称重 ，重复上述

步骤直至恒重 。

2．3　分光光度法主要仪器与基本操作
分光光度法是基于物质的分子或离子对入射光的选择性吸收来实现对物质组成分析
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