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内 容 简 介

本书是原成都科技大学和浙江大学合编的教材《分析化学实验(第二

版)》(高等教育出版社出版)的修订本。

本书主要内容包括分析化学实验的一般知识、操作技术的介绍,滴定分

析及重量分析实验典型示例,多个包含试样处理、杂质分离和测试的综合实

验。电位分析法(直接电位法及电位滴定法)、原子吸收及发射光谱法、紫

外 - 可见吸收光谱法、薄层及气相色谱法、高效液相色谱法等主要仪器分析

方法都有代表性实验供读者选用。最后还安排有几个自拟方案开始的设计

性实验,以培养学生的独立工作及创新能力。

本书系高等学校工科类分析化学实验教材,可与高等教育出版社出版

的、由华东理工大学和四川大学合编的“十五”重点教材《分析化学》(第五版)

配套使用,也可供各类大专院校及有关人员作为教材或参考书使用。
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第三版修订说明

本书第三版是在第二版的基础上,吸收了近年来四川大学及

浙江大学在实验教学及改革中开发的一些教学效果好的实验,征

集和考虑了使用第二版教材的一些院校的具体意见,并根据分析

化学发展需要以及国内各校的实验设备现状,对教材内容进行了

调整、更新、修订而成。修订后的第三版教材有如下特点:

1. 实验内容的选择除保证必要的基本训练的实验外,着重考

虑应用性和综合、设计性实验,注意选取一些与化工生产、健康及

环境有关的实验项目。通过这些实验,使学生既能学到基本实验

技能,又能体会到分析化学实验的应用性、趣味性及综合性等特

点。

2. 增加仪器分析实验。在全部实验中,仪器分析方法所占比

例接近 50 % ,比第二版(仪器分析方法占 39 % )有所增加,且主要

仪器分析方法都配有相应的实验。考虑到实验总学时不可能太多

(一般为 60 学时),故安排实验总个数比第二版略有减少。

3. 为了培养学生的独立工作及创新能力,安排了一定量的设

计性实验。书中对设计性实验只写了提示,由学生从查阅资料开

始独立完成全部实验,使学生初步受到进行科学研究的方法训练。

4. 对第二版中有关分析化学的一般知识、操作技术作适当精

简,删去陈旧的、目前较少使用的实验方法及仪器设备,增加较先

进的、各校有条件使用的实验方法及实验仪器介绍。比如,对分析

天平的介绍,简化电光天平,增加电子天平的相关内容;新增实验

数据的处理方法;测定方法中新增了水中 C O D 的测定、维生素 C

含量的测定、石墨炉原子吸收法测定生活饮用水中的镉、等离子体

发射光谱法测定矿泉水中的微量元素、气相色谱法测定白酒中的
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甲醇、稠环芳烃的高效液相色谱法分析等十四个新实验。

5. 本教材可与华东理工大学和四川大学合编的“十五”重点

教材《分析化学》(第五版)配套使用,也可供设有分析化学实验课

的学校选用。

本教材由四川大学化工学院及浙江大学化学系共同修订,由

高华寿(四川大学)任主编、陈恒武(浙江大学)和罗崇建(四川大

学)任副主编。参加本书修订工作的还有四川大学的闫书成、谭光

群、刘立、张筑凤和浙江大学的郭伟强、雷群芳、李秀玲。四川大学

黄文辉阅读了该书实验内容,提出了具体的修改意见并撰写了修

订说明。本书还得到四川大学及浙江大学从事实验教学与改革的

老师们的大力支持和帮助。

本书承蒙华东理工大学张济新教授进行审阅,在编写过程中

得到高等教育出版社化学室朱仁和刘啸天同志的关心和大力支

持,对上述诸同志谨致以衷心的感谢。

由于编者水平有限,书中难免有错误和不当之处,敬请读者批

评指正。

编  者

2002 年 10 月
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分析化学实验课的任务和要求

在人类社会进入 21 世纪的今天,分析化学已渗透到科研、生

产和社会活动的各方面,成为提供有关物质组成和结构信息的必

不可少的工具。因此,分析化学课程已成为高等学校中理、工、农、

医等许多专业的一门必修课。分析化学是一门与实验紧密相关的

学科。分析化学实验课作为分析化学教学的重要组成部分,它所

承担的教学任务为:

1. 培养学生严谨的科学态度,实事求是、一丝不苟的科学作

风。

2. 通过一般性实验、综合性实验和设计性实验的系统训练,

培养学生观察与动手的能力、分析问题与解决问题的能力、创新思

维和创新实践的能力。

3. 使学生深化对分析化学基本理论的理解,掌握定量化学分

析实验的基本操作技能,学会实验数据的处理方法,正确掌握误

差、有效数字等重要概念。

为完成上述教学任务,对学生提出以下要求:

1. 认真做好实验课前的预习。认真阅读有关教材和参考资

料,理解实验原理,熟悉实验步骤,明确注意事项。在实验记录本

上做好必要的预习笔记。

2. 在实验过程中既要动手,更要动脑,认真操作,仔细观察,

积极思考,并如实记录实验现象和实验数据。原始实验数据必须

记录在专用的实验记录本上。

3. 严格遵守操作规程。在使用不熟悉的仪器和试剂以前,应

查阅有关书籍或请教实验指导教师,以免发生意外事故。

4. 自觉遵守实验室规则,保持实验室内安静、整洁,实验台上

·1·

此为试读,需要完整PDF请访问: www.ertongbook.com



清洁、有序。要树立环保意识,注意节约实验资源(如试剂、滤纸、

纯净水等),废液要按规定处理或排放。

5. 实验结束后应仔细清理和洗涤所用的实验仪器和器皿,关

闭电、水、气闸(阀)。及时整理、计算和分析实验数据和实验现象,

认真书写实验报告。
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分析化学实验的一般知识、
操作技术和实验结果的表达

1. 分析化学实验的一般知识

1.1  实验室注意事项

(1) 遵守实验室的各项规章制度。

(2) 经常保持实验室的整洁和安静,注意维持桌面和仪器的

整洁。

(3) 保持水槽的清洁和通畅,切勿将固体物品投入水槽中。

废纸和废屑应投入废纸箱内,废液应小心倒入废液缸中集中收集

和处理,切勿随意倒入水槽中,以免腐蚀下水道及污染环境。

(4) 爱护仪器,节约试剂和水电等。

(5) 每个实验人员都必须知道实验室内电闸、水阀和煤气阀

的位置,实验完毕离开实验室时应将这些阀、闸关闭。

(6) 实验室内禁止饮食、吸烟,切勿以实验器皿代替水杯、餐

具等使用,防止化学试剂入口。实验结束后要洗手,如曾使用过有

毒药品,还应漱口。

(7) 使用浓酸、浓碱等强腐蚀性试剂时要注意,以免溅在皮

肤、衣服和鞋袜上,一旦溅上应立即用水冲洗而后擦净。使用

H F、H Cl、H N O3 、H ClO4、H 2 SO4 等试剂溶解样品时,应在通风橱中

进行操作。

(8) 使用汞盐、氰化物、砷盐等有毒试剂时应特别小心,用过

的废物不可乱扔、乱倒,应及时回收或进行特殊处理。严禁在酸性
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介质中加入氰化物。少量洒到实验台上的汞应及时用硫磺粉覆

盖,收集后集中处理。

(9) 使用 CCl4、乙醚、苯等有毒或易燃有机溶剂时要远离火源

和热源,敞口操作应在通风橱中进行。试剂用后及时加盖,置于阴

凉处存放。低沸点、低闪点的有机溶剂不得在明火或电炉上加热,

应在水浴、油浴或可调压电热套中加热。用过的溶剂不可倒入水

槽中排放,应倒入回收瓶中集中处理。

(10) 使用高压气体钢瓶时要严格按操作规程进行操作。高

压钢瓶的种类可根据其颜色加以辨认,见表 1.1.1。

表 1.1.1  不同高压钢瓶的辨认

气体名称  瓶体颜色  字样  字样颜色  横条颜色

氧气 天蓝 氧 黑

氢气 深绿 氢 红

氮气 黑 氮 黄 棕

二氧化碳 黑 二氧化碳 黄

压缩空气 黑 压缩空气 白

硫化氢 白 硫化氢 红 红

二氧化硫 黑 二氧化硫 白 黄

石油气 灰 石油气体 红

氩气 灰 纯氩 绿

(11) 如果在实验过程中发生着火,应尽快切断电源和燃气

源,并选择合适的灭火器材扑灭之。如果着火面积较大,在尽力扑

救的同时应及时报警。

1.2  分析用纯水

纯水是分析化学实验中最常用的纯净溶剂和洗涤用水,根据

分析任务和要求的不同,对水的要求也有所不同。一般的实验可

用蒸馏水或去离子水,离子选择性电极法、配位滴定法和银量法用

水的纯度要求较高。

纯水通常用以下几种方法制备得到:
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(1) 蒸馏法  蒸馏法能除去水中的非挥发性杂质,但不能除

去易溶于水的气体,也会残留少量的 Na
+
、SiO

2 -

3 等离子。该法

制得水的纯度因所选蒸馏器的材质不同而不同。通常使用玻璃、

铜和石英等材料制成的蒸馏器。

经一次蒸馏的蒸馏水往往不能满足一些特殊实验的较高要

求,需要采用“重蒸水”。有专门的装置来制备重蒸水。

(2) 离子交换法  这是应用离子交换树脂除去水中杂质离子

的方法。用此法制得的水又称“去离子水”。此法的优点是容易以

较低成本制得大量纯度高的水。其缺点是制备的水可能含有微生

物和少量有机物,以及一些非离子型杂质。

(3) 电渗析法  这是一种在外加电场的作用下,利用阴、阳离

子交换膜对溶液中离子的选择性透过而使杂质离子从水中分离出

来的方法。

另外,二级反渗透装置制备的纯水已经能满足大多数实验的

要求。对一些特殊要求的实验,可在二级反渗透装置后再接一级

离子交换装置。

对于所制备水的质量可通过检验而确定。

(1) 电阻率  25℃时电阻率为(1.0～10)×10
6
Ω·cm 的水为

纯水, > 10×10
6
Ω·cm 的水为超纯水。

(2) 酸碱度  要求 p H 为 6～7。取 2 支试管,各加被检查的

水 10 m L,一管加甲基红指示剂 2 滴,不得显红色,另一管加

0. 1 % 溴麝香草酚蓝(溴百里酚蓝)指示剂 5 滴,不得显蓝色。

在空气中放置较久的纯水,因溶解有 C O2 ,pH 可降至 5. 6 左

右。

(3) 钙镁离子  取 10 m L 被检查的水,加氨水 - 氯化铵缓冲

溶液(pH≈10),调节溶液 pH 至 10 左右,加入铬黑 T 指示剂 1 滴,

不得显红色。

(4) 氯离子  取 10 m L 被检查的水,用 H N O3 酸化,加 1 %

AgN O3 溶液 2 滴,摇匀后不得有浑浊现象。
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我国已颁布了“分析实验室用水规格和试验方法”的国家标准

[GB  6682—92],该标准参照采用了国际标准[ISO  3696—

1987]。国家标准中规定了分析实验室用水的级别、技术指标、制

备方法及检验方法。表 1. 2. 1 列出了相应级别水的技术指标,可

满足通常的各种分析实验的要求。

表 1.2.1  分析实验室用水的级别和主要技术指标(引自 GB 6682—92)

指标名称 一级 二级 三级

p H 范围(25 ?℃) — — 5 �.0～7.5

电导率(25 �℃)�/( m S·m - 1 ) ≤0 9. 01 ≤0 %. 10 ≤0 5. 50

电阻率�/( MΩ·c m ) 10 b1 90  . 2

可氧化物质(以 O 计)�/( m g·L - 1 �) — < 0 %. 08 < 0 I. 4

蒸发残渣(105 �℃±2 ℃)�/( m g·L - 1 ) — ≤1 9. 0 ≤2 I. 0

吸光度(254 Bn m,1 c m 光程) ≤0 $. 001 ≤0 %. 01

可溶性硅(以 SiO 2 �计)�/( m g·L - 1 ) < 0 9. 01 < 0 %. 02

表中后 4 项指标的测试方法可直接参见该标准。

分析用的纯水必须严格保持纯净,防止污染,在储运过程中可

选用聚乙烯容器。一级水一般应在使用时临时制取。

1.3  试剂的一般知识

1.3.1  常用试剂的规格

化学试剂的种类很多,世界各国对化学试剂的分类和分级的

标准不尽一致,国际纯粹与应用化学联合会(IU P A C)将化学标准

物质依次分为 A～E 的五级,其中 C 级和 D 级为滴定分析标准试

剂(含量分别为(100±0. 02) % 和(100±0. 05) % ), E 级为一般试

剂。我国的化学试剂一般可分为四个等级,其规格和适用范围见

表 1. 3. 1。

此外,还有一些特殊用途的高纯试剂,如色谱纯试剂,表示其

在仪器最高灵敏度(10
- 1 0
g)条件下进样分析无杂质峰出现;光谱

纯试剂则以光谱分析时出现的干扰谱线的数目和强度大小来衡
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量,要注意的是光谱纯的试剂不一定是化学分析的基准试剂,基准

试剂的纯度要相当于或高于保证试剂,主要用作滴定分析的基准

物或直接配制标准溶液。

表 1.3.1  试剂规格和适用范围

等级 中文名称 英文名称
英文

缩写
适用范围 标签标志

一级品
优级纯

(保证试剂)
guarante reagent G R

纯度很高,适用于精密

分析工作和科研工作
绿色

二级品
分析纯

(分析试剂)
analytical reagent A R

纯度仅次于 G R 级,适用于

多数分析工作和科研工作
红色

三级品 化学纯 che mical pure CP 适用于一般分析工作 蓝色

四级品 实验试剂 laboratory reagent L R
纯度较低,使用

于实验辅助试剂

棕色或

其他色

生物试剂 biological reagent
B R

或 C R

黄色或

其他色

在分析工作中所选试剂的级别并非越高越好,而是要和所用

的方法、实验用水、操作器皿的等级相适应。在通常情况下,分析

实验中所用的一般溶液可选用 A R 级试剂并用蒸馏水或去离子水

配制。在某些要求较高的工作(如痕量分析)中,若试剂选用 G R

级,则不宜使用普通蒸馏水或去离子水,而应选用二次重蒸水,所

用器皿在使用过程中也不应有物质溶出。在特殊情况下,当市售

试剂纯度不能满足要求时,可考虑自己动手精制。

1.3.2  取用试剂应注意的事项

(1) 取用试剂时应注意保持清洁。瓶塞不许任意放置,取用

后应立即盖好,以防试剂被其他物质沾污或变质。

(2) 固体试剂应用洁净干燥的小勺取用。取用强碱性试剂后

的小勺应立即洗净,以免腐蚀。

(3) 用吸管吸取试剂溶液时,决不能用未经洗净的同一吸管
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