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内  容  简  介

本书是《普通高等教育“十五”国家级规划教材》之一。

本书由上篇(化学定量分析)、下篇(仪器分析)、附篇(常用分析仪器等)
及附录 4 部分组成。本书共含各种实验 101 个,其中上篇化学定量分析实

验 32 个(含英文实验 2 个);下篇仪器分析实验 69 个(含英文实验 2 个);附

篇包括分析天平、常用分光光度计、常用色谱分析仪器及萨特勒标准光谱的

查阅方法等内容。

本书贯彻“三基”、“五性”的精神,符合分析化学的教学需要,系统性强,

内容全面、新颖、简洁明了。

本书与《分析化学》、《仪器分析选论》、《分析化学简明教程》、《分析化学

习题集》及《分析化学多媒体教学软件》等构成分析化学立体化系列教材。

本书可作为高等院校药学、制药工程、中药学、药物制剂、生物化工、化学

及化工等专业本科生分析化学实验教材,也可作为分析工作者的参考用书。
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前   言

本书是《普通高等教育“十五”国家级规划教材》分析化学立体化系列教材之

一。本系列教材由《分析化学》、《仪器分析选论》、《分析化学简明教程》、《分析化学

习题集》、《分析化学实验》及《分析化学多媒体教学软件》六部分组成。

分析化学是一门实践性很强的科学。实验教学是分析化学教学中居重要地位

的环节。为了配合分析化学教学,我们编写了与《普通高等教育“十五”国家级规划

教材》《分析化学》(孙毓庆,2004,科学出版社)配套的《分析化学实验》教材。

本书是在第 2 版《分析化学实验》(孙毓庆,2002,人民卫生出版社)的基础上修

编而成。在修编中,遵循与时俱进、扩大知识面、增加选择性,有利于培养学生的动

手能力与自学能力,有利于双语教学等原则,在部分章节中增加了英文实验;根据

复杂体系分析及扩大学生的知识面的需要,适当增加了 C G- M S 联用法示教实验

及 G C- M S 仪器简介;还增加了测定化合物纯度常用的热分析法实验(简介)等。

为了适应较多院校的实验条件与药学、制药工程、中药学、药物制剂、生物化

工、化学及化工等各专业的教学需求,修订后的《分析化学实验》由上篇(化学定量

分析)、下篇(仪器分析)、附篇(常用分析仪器等)及附录 4 部分组成。其中上篇化

学定量分析实验 32 个(含英文实验 2 个);下篇仪器分析实验 69 个(含英文实验 2

个),共 19 章,101 个实验。附篇包括分析天平、常用分光光度计、常用色谱分析仪

器及及萨特勒标准光谱的查阅方法等 4 部分内容。常用分光光度计包括:紫外  可

见分光光度计、荧光分光光度计、原子吸收分光光度计及红外分光光度计等。常用

色谱分析仪器包括:薄层扫描仪、气相色谱仪、高效液相色谱仪、毛细管电泳仪及

G C-M S 联用仪等。为了保持本书的相对独立性和使用的方便,《分析化学》(孙毓

庆,2004,科学出版社)教材中的某些附表也在本书的附录中出现。

本书由孙毓庆(主编)、严拯宇(副主编)、范国荣(副主编)、赵怀清(副主编)、孙

国祥、孙秀燕、何华、汪学昭、张丹、胡育筑、郝小燕及富戈共 12 位同志,通力协作编

写而成。

在本书修定过程中得到《分析化学实验》原编写组成员王东援教授、张阿慧教

授及张强等同志的大力支持,以及孙毓庆教授研究生们的支持,一并致谢。

书中错误与不当之处,欢迎读者批评指正。

编  者

2004.5
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第 1 章  分析化学基本操作

实验 1. 1  滴定分析基本操作

  滴定分析又称容量分析。规范地使用容量器皿及准确测量溶液的体积,是保

证良好分析结果的重要因素。现将滴定分析常用器皿(滴定管、容量瓶、移液管等)

及其基本操作分述如下。

1. 1. 1  滴定管

滴定管是用来进行滴定操作的器皿,用于测量滴定中所用标准溶液的体积。

图 1  1  滴定管

1. 形状及分类

滴定管是一种细长、内径大小比较均匀而具有刻度的玻璃管,管的下端有玻璃

尖嘴。有 25 m L、50 m L 等不同的容积。如 50 m L 滴定管就

是把滴定管分成 50 等分,每一等分为 1 m L;1 m L 中再分 10

等分,每一小格为 0. 1 m L。读数时,在每一小格间可再估计

出 0. 01 m L。常用滴定管一般分为两种,一种是酸式滴定

管,另一种是碱式滴定管(图 1  1)。酸式滴定管的下端有

玻璃活塞,可盛放酸液及氧化剂,不能盛放碱液,因为碱液常

使活塞与活塞套黏合,难于转动。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。

2. 滴定管的准备

(1) 涂油及试漏

酸式滴定管在使用前需进行活塞涂油,目的一是防止溶

液自活塞漏出,二是活塞可转动自如,便于调节转动角度以

控制溶液滴出量。涂油时将已洗净的滴定管活塞拔出,用滤

纸将活塞及活塞套擦干,在活塞粗端和活塞套的细端分别涂

一薄层凡士林,把活塞插入活塞套内,来回转动数次,直到在

外面观察时呈透明即可。亦可在玻璃活塞的两端涂上一薄



层凡士林,注意不要涂在塞孔处以防堵塞孔眼,然后将活塞插入活塞套内,来回旋

转活塞数次直至透明为止(图 1  2、图 1  3)。在活塞末端套一橡皮圈以防止使用

时将活塞顶出。然后在滴定管内装入蒸馏水,置滴定管架上直立 2 min 观察有无水

滴滴下,缝隙中是否有水渗出。然后将活塞旋转 180°再观察一次,放在滴定管架

上,不漏水即可使用。

图 1  2  活塞涂油 图 1  3  插入活塞

(2) 洗涤、装液、排气

洗涤  无明显油污的滴定管,可直接用自来水冲洗,再用滴定管刷刷洗;若有

油污则可倒入温热至 40～50℃的 5 % 铬酸洗液(称取 10g 工业用 K 2 Cr2 O7 粉末于

烧杯中,加入 30 m L 热水溶解,冷却,一面搅拌一面缓缓加入 170 m L 工业用浓硫

酸,溶液呈暗褐色,储于玻璃瓶中)10 m L,把管子横过来,两手平端滴定管转动直至

洗液布满全管。碱式滴定管则应先将橡皮管卸下,把橡皮滴头套在滴定管底部,然

后再倒入洗液进行洗涤。污染严重的滴定管,可直接倒入铬酸洗液浸泡几小时。

注意:用过的洗液仍倒入原储存瓶中,可继续使用,直至变绿失效,千万不可直接倒

入水池 ! 滴定管中附着的洗液用自来水冲洗干净,最后用少量蒸馏水润洗至少三

次。对于 50 m L 滴定管,每次用 7～8 m L,润洗时必须将管倾斜转动,让水润湿整个

管内壁然后由下端管尖放出。碱式滴定管在润洗时,用手指捏玻珠上部,使橡皮管

与玻珠之间形成一条缝隙,让溶液从尖嘴流出。洗净的滴定管内壁应能被水均匀

润湿而无条纹,并不挂水珠。

装液  为了保证装入滴定管溶液的浓度不被稀释,要用该溶液洗滴定管 3 次,

每次约用 7～8 m L。洗法是:注入溶液后,将滴定管横过来,慢慢转动,使溶液流遍

全管,然后将溶液自下放出。洗好后即可装入溶液,装溶液时要直接从试剂瓶倒入
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图 1  4  碱式滴定管排除气泡

滴定管,不要再经过漏斗等其他容器。

排气  将标准溶液充满滴定管后,应检查

管下部是否有气泡。若有气泡,如为酸式滴定

管可转动活塞,使溶液急速流下驱去气泡;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 1  4)。

(3) 滴定管的读数

读数时,应将滴定管垂直地夹在滴定管夹

上,并将管下端悬挂的液滴除去。滴定管内的液面呈弯月形,无色溶液的弯月面比

较清晰。读数时,眼睛视线与溶液弯月面下缘最低点应在同一水平线上,眼睛的位

置不同会得出不同的读数(图 1  5);为了使读数清晰,亦可在滴定管后面衬一张

白纸片作为背景,形成颜色较深的弯月带,读取弯月面的下缘,这样做不受光线的

影响,易于观察;也可在滴定管后面衬黑白色卡片,该卡片是在厚白纸上涂黑一长

方形,使用时将读数卡紧贴于滴定管后面,并使黑色的上边缘位于弯液面最低点约

1 m m 处(图 1  6)。深色溶液的弯月面难以看清,如 K M nO 4 溶液,可观察液面的

上缘(图 1  7)。有些滴定管的背后有一条白底蓝线,称“蓝带”滴定管。在这种滴

定管中,液面呈现三角交叉点,读取交叉点与刻度相交点即可(图 1  8)。滴定管

读数时应估计到 0. 01 m L。

由于滴定管刻度不可能非常均匀,所以在同一实验的每次滴定中,溶液的体积

应该控制在滴定管刻度的同一部位,例如第一次滴定是在 0～30 m L 的部位,那么

第二次滴定也使用这个部位。这样由于刻度不准确而引起的误差可以抵消。注

意:滴定时所用操作溶液的体积不能超过滴定管的容量。

图 1  5  目光在不同位置得到的滴定管读数
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图 1  6  衬托读数

图 1  7  深色溶液的读数 图 1  8  “蓝带”滴定管的读数

正确读数是 24. 43 m L

  (4) 滴定操作

使用酸式滴定管时(图 1  9),左手姆指在前,食指及中指在后,一起控制活

塞。转动活塞时,手指微微弯曲,轻轻向里扣住,手心不要顶住活塞小头一端,以

免顶出活塞使溶液溅漏。使用碱式滴定管时(图 1  10),用左手的大姆指和食指

捏挤玻璃珠所在部位稍上的橡皮管(注意不要捏挤玻璃珠的下部,如捏下部,则

放手时管尖就会产生气泡),使之与玻璃珠之间形成一条可控制的缝隙,溶液即

可流出。

滴定时,按图 1  11 所示,左手控制溶液流量,右手拿住锥形瓶的瓶颈,并向同

一方向作圆周运动旋摇,这样使滴下的溶液能较快地被分散进行化学反应。注意:

溶液滴出速率不要太快,约 3～4 滴/ 秒;旋摇时不要使瓶内溶液溅出。在接近终点

时,必须用少量蒸馏水吹洗锥形瓶内壁,使溅起的溶液流下,作用完全。同时,滴定
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图 1  9  酸式滴定管的拿法 图 1  10  碱式滴定管滴定操作

速率要放慢,以防滴定过量,每次加入 1 滴或半滴溶液后,不断摇动,直至达终点。

滴加 1 滴或半滴的方法是:使液滴悬挂管尖而不让液滴自由滴下,再用锥形瓶

内壁将液滴碰下,然后用洗瓶吹入少量水,将内壁附着的溶液洗入瓶中,或用洗瓶

图 1  11  酸式滴定管滴定操作 图 1  12  烧杯中滴定姿势
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直接将悬挂的液滴冲入瓶内。

在烧杯中滴定时,调节滴定管的高度,使滴定管的下端伸入烧杯内 1cm 左右。

滴定管下端应在烧杯中心的左后方处,但不要靠内壁。右手持搅棒在右前方搅拌

溶液。在左手滴加溶液的同时,右手应做圆周搅动,但不得接触烧杯壁和底(图

1  12)。在加半滴溶液时,用搅棒下端承接悬挂的半滴溶液,放入烧杯中混匀。注

意:搅拌只能接触溶液,不要接触滴定管尖。

滴定结束后,滴定管中剩余的溶液应弃去,不得将其倒回原瓶,以免沾污整瓶

溶液。随即洗净滴定管,然后用蒸馏水充满全管,并盖住管口,或用水洗净后倒置

在滴定管架上。

1. 1. 2  容量瓶

容量瓶(也称量瓶)是一种细颈梨形的平底瓶(图 1  13),带有磨口塞或塑料

塞。颈上有标线,表示在所指温度下当液体充满至标线时,液体体积恰好与瓶上所

图 1  13  容量瓶

注明的体积相等。容量瓶一般用来配制标准溶液、试样溶液或

定量的稀释溶液。

容量瓶在使用前先要检查其是否漏水。检查的方法是:放

入自来水至标线附近,盖好瓶塞,瓶外水珠用布擦拭干净,用左

手按住瓶塞,右手指顶住瓶底边缘,把瓶倒立 2 min,观察瓶塞周

围是否有水渗出。如果不漏,将瓶直立,把瓶塞转动约 180°后,

再倒立过来试一次。检查两次很有必要,因为有时瓶塞与瓶口

不是任何位置都密合的。

配制溶液时,应将容量瓶洗净。用水冲洗后,如还不洁净,

可倒入铬酸洗液摇动或浸泡,也可使用去污粉、洗洁精、肥皂洗

涤。

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

沿玻棒流入瓶中(图 1  14),溶液全部流完后,将烧杯轻轻沿玻棒上提 1～2cm,同

时玻棒直立,使附着在玻棒与杯嘴之间的溶液流回到杯中,然后用蒸馏水洗涤烧杯

三次。每次用洗瓶或滴管冲洗杯壁和玻棒,按同样方法将洗涤液一并转入容量瓶

中。当加入蒸馏水至容量瓶容量的 2/ 3 时,沿水平方向轻轻摇动容量瓶,使溶液混

匀。接近标线时,要慢慢滴加,直至溶液的弯月面与标线相切为止。盖好瓶塞,将

容量瓶倒立,使瓶内气泡上升,并将溶液振荡数次,再倒转过来,使气泡再升到顶

部,如此反复数次直至溶液混匀为止(图 1  15)。有时,可以把一干净漏斗放在容

量瓶上,将已称样品倒入漏斗中(这时大部分已经落入容量瓶中),再用洗瓶吹出少

量蒸馏水,将残留在漏斗上的样品完全洗入容量瓶中。冲洗几次后,轻轻提起漏
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