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前 言

分析化学是保证和提高材料质量的重要手段， 也是开发新材料的基础技术， 许多

科学研究项目和工农业生产中的技术改造都离不开分析化学。 随着我国产业结构调整

的进一步深化， 社会对质量、 安全、 健康的要求日益提高， 对材料分析技术也提出了

更高的要求。
上海材料研究所是全国较早开展理化检测的单位之一， 在国内外同行中有着较高

的声誉， 在为社会提供大量理化检测服务的基础上， 率先系统地提出了材料检测方法，
涌现出了一批具有较高学术造诣的分析化学专家和具有丰富经验的化学分析工作者。
为满足广大材料化学分析工作者日常分析的需要， 作者运用在上海材料研究所工作多

年的实践经验， 结合国家现行的最新标准， 编写了本书。
本书从材料化学分析的基础知识入手， 着重介绍了生产中常见金属材料和表面处

理溶液的化学分析方法， 并给出了材料化学分析常用到的一些资料和数据。 本书内容

涉及的材料有钢铁及铁合金、 非铁金属及其合金、 表面处理溶液等， 包括了常规化学

分析方法、 光谱分析方法、 电化学分析方法等， 测定范围涉及主量组分到痕量组分。
本书以实用性为宗旨， 在重点介绍标准分析方法的同时， 也介绍了一些实用分析方法

和快速分析方法， 供不同需要的读者选用。
本书由上海材料研究所陶美娟教授级高级工程师和梅坛工程师编写， 由上海科学

院鄢国强教授级高级工程师主审。 上海材料研究所陈忠颖工程师、 朱文中工程师编写

了本书第三章中的部分内容， 郭颖、 洪佳、 游武迪在资料整理及书稿校核等方面做了

大量工作， 在此一并表示衷心的感谢。
在本书的编写过程中， 参考了相关文献资料， 在此向这些文献资料的作者表示衷

心的感谢。
由于编者水平有限， 书中难免存在错误和不足之处， 敬请广大读者批评指正。

编 者
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第一章

实验室用水的要求及溶液的配制

第一节 实验室用水的要求

一、 规格及技术指标

分析化学试验对水的质量要求较高， 既不能直接使用自来水或其他天然水， 也不

应全部使用高纯水， 而应根据实际工作需要合理地选用不同级别的水。 分析实验室用

水的级别及主要技术指标见表 1⁃1。

表 1⁃1 分析实验室用水的级别及主要技术指标

指 标 名 称 一  级 二  级 三  级

pH 值范围 （25℃ ） — — 5. 0 ～ 7. 5

电导率 （25℃ ） / （mS / m） ≤0. 01 ≤0. 10 ≤0. 50

可氧化物质含量 （以 ∶ 计） / （mg / L） — < 0. 08 < 0. 4

吸光度 （254nm， 1cm 光程） ≤0. 001 ≤0. 01 —

蒸发残渣 （105 ± 2℃ ） / （mg / L） — ≤1. 0 ≤2. 0

可溶性硅 （以 Si∶2 计） / （mg / L） < 0. 01 < 0. 02

注： 1. 由于在一级水、 二级水的纯度下， 难于测定其真实的 pH 值， 因此， 对其 pH 值范围不做规定。

2. 由于在一级水的纯度下， 难于测定其可氧化物质和蒸发残渣， 因此， 对其限量不做规定， 可用其

他条件和制备方法来保证一级水的质量。

表 1⁃1 中所列的技术指标可满足通常的各种分析试验的要求。 在实际工作中， 若

有的试验对水还有特殊的要求， 则还要检验有关的项目。
电导率是纯水质量的综合指标。 一级水和二级水的电导率必须 “在线” （即将测

量电极安装在制水设备的出水管道内） 测量。 在纯水储存和与空气接触过程中， 容器

材料中可溶解成分的引入和吸收空气中的 C∶2 等杂质， 都会引起电导率的改变。 水越

纯， 其影响越显著， 一级水必须临用前制备， 不宜存放。 在实际工作中人们往往习惯

于用电阻率衡量水的纯度。 若以电阻率来衡量水的纯度， 则上述一、 二、 三级水的电

阻率应分别大于或等于 10MΩ·cm、 1MΩ·cm、 0. 2MΩ·cm。
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二、 制备方法

（1） 一级水  可用二级水经过石英设备蒸馏或离子交换混合床处理后， 再经

0. 2μm 微孔膜过滤来制取。 一级水主要用于有严格要求的分析试验， 包括对微粒有要

求的试验， 如高效液相色谱分析用水。
（2） 二级水 可用多次蒸馏或离子交换等方法制取。 二级水主要用于无机痕量分

析试验， 如原子吸收光谱分析、 电化学分析等。
（3） 三级水 可用蒸馏、 去离子 （离子交换及电渗析法） 或反渗透等方法制取。

三级水用于一般化学分析试验。
制备分析实验室用水的原水应当是饮用水或其他适当纯度的水。
三级水是最普遍使用的纯水， 一是直接用于某些试验， 二是用于制备二级水乃至

一级水。 纯水过去多采用蒸馏 （用铜质或玻璃蒸馏装置） 的方法制备， 故通常称为蒸

馏水。 为节约能源和减少污染， 目前多改用离子交换法、 电渗析法或反渗透法制备

纯水。
蒸馏法设备成本低、 操作简单， 但能耗高、 产率低， 且只能除掉水中非挥发性

杂质。
离子交换法去离子效果好， 但不能除掉水中非离子型杂质， 从而使去离子水中常

含有微量的有机物和有机物离子。
电渗析法是指在直流电场的作用下， 利用阴、 阳离子交换膜对原水中存在的阴、

阳离子选择性渗透的性质除去离子型杂质。 与离子交换法相似， 电渗析法也不能除掉

非离子型杂质， 但电渗析器的使用周期比离子交换柱长， 再生处理比离子交换柱简单。
好的电渗析器所制备的纯水的电阻率可达 0. 20 ～ 0. 30MΩ·cm， 相当于三级水的质量

水平。
三、 试验方法

1. 测定 pH 值

除有规定外， 水的 pH 值应以玻璃电极为指示电极， 饱和甘汞电极为参比电极， 用

pH 计进行测定。 应定期对 pH 计进行检定， 使其精密度和准确度符合要求。
量取 100mL 水样， 按 GB / T 9724—2007 的规定进行测定。
配置邻苯二甲酸盐标准缓冲溶液和磷酸盐标准缓冲溶液， 用上述两种标准缓冲溶

液校准 pH 计， 用水冲洗电极， 测定水样的 pH 值。
2. 测量电导率

测量电导率时应选用适于测定高纯水的电导率仪， 其最小量程为 0. 02μS / cm。 测

量一、 二级水时， 配备电极常数为 0. 01 ～ 0. 1cm - 1的电导池， 进行在线测量； 测量三级

水时， 配备电极常数为 0. 1 ～ 1cm - 1 的电导池， 用烧杯接取约 400mL 水样， 立即进行

测定。
3. 去除可氧化物质

量取 1000mL 二级水注入烧杯中， 加入 5. 0mL 硫酸溶液 （20% ）， 混匀， 然后量取

200mL 三级水注入烧杯中， 加入 1. 0mL 硫酸溶液 （20% ）， 混匀。 在上述已酸化的试液
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中分别加入 1. 00mL 高锰酸钾标准滴定溶液 c 1
5 KMn∶4

■
■
■

■
■
■ = 0. 01mol / L[ ]， 混匀， 盖上表

面皿， 加热至沸并保持 5min， 溶液的粉红色不得完全消失。
4. 测量吸光度

将水样分别注入 1cm 及 2cm 的吸收池中， 于 254nm 处， 以 1cm 吸收池中水样为参

比， 测定 2cm 吸收池中水样的吸光度。
5. 蒸发残渣

量取 1000mL 二级水 （三级水取 500mL）， 将水样分几次加入旋转蒸发器的蒸馏瓶

中， 于水浴上减压蒸发 （避免蒸干）。 待水样最后蒸至约 50mL 时， 停止加热。 将上述

预浓集的水样转移至一个已于 105℃ ± 2℃恒量的蒸发皿中， 并用 5 ～ 10mL 水样分 2 次

或 3 次冲洗蒸馏瓶， 将洗液与预浓集水样合并于蒸发皿中， 在水浴上蒸干， 并在 105℃ ±
2℃的电烘箱中干燥至恒量。

6. 去除可溶性硅

量取 520mL 一级水 （二级水取 270mL）， 注入铂皿中， 在防尘条件下， 亚沸蒸发至

约 20mL， 停止加热， 冷却至室温， 加 1. 0mL 钼酸铵溶液 （50g / L）， 摇匀， 放置 5min
后， 加 1. 0mL 草酸溶液 （50g / L）， 摇匀， 放置 1min 后， 加 1. 0mL 对甲氨基酚硫酸盐

溶液 （2g / L）， 摇匀， 移入比色管中， 稀释至 25mL， 摇匀， 于 60℃ 水浴中保温 10min。
溶液所呈蓝色不得深于标准比色溶液。

标准比色溶液的制备方法是： 取 0. 50mL 二氧化硅标准溶液 （0. 01mg / mL）， 用水

样稀释至 20mL 后， 与同体积试液同时同样处理。
四、 纯水的合理选用

分析试验中所用纯水来之不易， 也较难于存放， 要根据不同的情况选用适当级别

的纯水。 在保证试验要求的前提下， 注意节约用水。
在定量化学分析试验中， 主要使用三级水， 有时需将三级水加热煮沸后使用， 特

殊情况下也使用二级水。 仪器分析试验中主要使用二级水， 有的试验还需使用一级水。
试验用水为去离子水， 有两种规格， 即以自来水为原水经电渗析器制备的电渗析

水 （其质量相当于三级水） 和以电渗析水为原水再经离子交换树脂混合床提纯的离子

交换水 （其质量介于一级水和二级水之间）。 鉴于制备过程， 习惯称前一种水为 “一

次水”， 称后一种水为 “二次水”。

第二节 溶液含量的表示方法

在一定质量或一定体积的溶液中， 所含溶质的量， 称为该溶液的含量。 表示溶液

含量的方法有多种。
一、 比例含量

1. 体积比含量 （v + V）
体积比含量是指 v 体积液体溶质与 V 体积溶剂相混合时的含量。 例如， 日常分析
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中常用的盐酸 （1 + 3） 溶液， 即指 1 体积浓盐酸 （密度为 1. 19g / mL） 与 3 体积蒸馏水

混合物。
2. 质量比含量 （w + W）
质量比含量是指固体试剂相互混合时所表示的含量。 例如， 络合滴定分析中常用

的钙指示剂⁃ 氯化钠指示剂 （1 + 100）， 即表示 1g 钙指示剂与 100g 氯化钠指示剂的混

合物。
二、 百分含量

1. 质量分数

质量分数是以 100g 溶液中含有溶质的克数表示的含量， 即

质量分数 = 溶质克数
溶液克数

× 100%

= 溶质克数
溶质克数 + 溶剂克数

× 100%

用质量分数表示溶液含量的优点是不受温度影响， 只表示溶液中溶质与溶剂的相

对质量。 这种表示方法在工厂化验室中很少采用， 而主要用在工业生产上。 市售试剂，
一般都以质量分数表示。 例如， 68% HN∶3 溶液， 表示在 100g 浓硝酸中， 含有

68g HN∶3和 32g H2 ∶。
2. 体积分数

体积分数是以 100mL 溶液中含有液体溶质的毫升数表示的含量。 例如， 100mL
95% 乙醇溶液， 即表示含有纯乙醇 95mL， 水 5mL。

3. 质量体积分数

质量体积分数是以 100mL 溶液中含有固体溶质的克数表示的含量， 即

质量体积分数 = 固体溶质质量（g）
溶液体积（mL） × 100%

例如， NaCl 的 5% 溶液， 即表示 5g NaCl 溶解于水， 并用水稀释至 100mL。 这种表

示溶液含量的方法在工厂化验室的日常化学分析中被广泛采用。
三、 物质的量浓度

物质的量浓度 （cB） 是指单位体积中所含溶质 B 的物质的量， 即以 B 物质的物质

的量 nB 除以溶液体积 V。

cB =
nB

V
式中 cB———物质的量浓度 （mol / L）；

nB———B 物质的物质的量 （mol）；
V———溶液体积 （L）。

应该注意， 凡说到物质的量 nB 时， 必须用元素符号、 化学式， 或相应的粒子符号

指明基本单元。 当 B 为泛指基本单元， 则标在右下方。 当基本单元具体有所指时， 应

将代表基本单元的符号置于量的符号齐线的括号内。 在表示含有物质的量的所有导出
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