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微量滴定实验在定量化学分析中的应用

徐锡琼

(西 昌学院 生化系
,

四川 西昌 6 1 50 2 2 )

【摘 要】 本文在讨论微量滴定实验误差的基础上
,

探 索了微量滴定实验在快速查验指示 剂

和 药品浓度的可行性与实验能否进行的可 能性
,

对标定配制 的药品浓度 方法简便 快捷
,

节约经费
,

效果 良好
。

【关键词】 微量滴定 ; 实验
; 定量分析
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微量化学实验是国内外 日益广泛应用的一种化

学实验方法
。

1985 年
,

B ut hc cr 等人首次发表 了微量

实验在有机化学中的应用的论文
。

从 1 989 年开始
,

美

国化学教育杂志开辟了 <微型化学实验 > 专栏的讨

论
。

国内
,

以周宁怀教授为首的一批教学工作者
,

在

该领域 中进行 了广泛的应用研究
。

在定量化学分析

中的应用已开始见有少量报导
。

微量化学实验主要有三大优点
:

①减少环境污

染 ; ②减少了试剂用量
,

从而可减少教学经费的开

支 ;③在某些实验中
,

应用微量化学实验方法可取得

较好的效果
。

1 微量滴定实验分析仪器

1
.

1 微量滴定分析仪器主要用一个带刻度 的

试管的一支胶头毛细滴定管构成
,

刻度试管精密刻

度
,

用于取基准物质 (单位毫升 )和滴管加人量的毫

升数可从刻度试管读出
,

刻度试管代替了锥形瓶和

酸碱滴定管的用途
,

胶头毛细滴定管可以代替滴定

管的用途
。

加人试剂的量在刻度试管读数
,

这种方法

操作方便
,

仪器小型
,

价格便宜
,

穷困的山区教学实

用有效
。

1
.

2 可以用微量滴定管进行测定图 1 ( C )
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图 1 微量滴定实验分析仪器

伪)毛细滴定管 ( c) 微量滴定管
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以 Na O H溶液的标定为例
。

2
.

1 试剂

邻苯二甲酸氢钾
,

固体在 1 0今一 125 ℃干燥后备

用
。

原料

C O O K 十 N a o H /

0二
C 0 0 K

+ H
2
0

C 0 0 K C O ON a

邻苯二钾酸氢钾易得到纯制品
,

在空气中不吸

水
,

容易保存
,

它与 N a 0 H起反应比为 :1 1
,

其摩尔质

量较大
,

是较好的基准物质
,

若 N a 0 H的物质的量浓

度达 0
.

l mo LL
一 , ,

计量点时
,

溶液是微碱性
,

其 p H约

9
.

1
,

可用酚酞作指示剂
。

.2 3 实验步骤

1
、

准确称取0
.

1一 0
.

15 9基准物质邻苯二钾酸氢

钾
,

分析天平称量后分别置于刻度试管中
,

加人5一7

毫升去离子水
。

2
、

加入 1一 2滴酚酞指示剂
,

用 N a O H溶液滴定至

溶液呈微红色
,

半分钟不褪色
,

即为终点 (用胶头毛

细滴定管慢慢滴人 )或微量滴管加人
。

3
、

计算N aO H的浓度
。

.2 4 数据处理

M
,

根据 N a O H浓度的计算分式 C二 二井乡
.

xl 侧X〕
,

可
峡

·

V a

以计算出待测N a 0 H的浓度
,

其结果列于表 1
。

由表 l

可知
,

通过三次实验测得待测 N a 0 H液的浓度分别为

O
.

10 5 9mo l
.

-lL
、

0
.

15 8mo l
.

L ` 、 0
.

1 0 2 9 m of
.

L
, ,

平均值为

0
.

104 8mo L U
,

其相对平均偏差为 1
.

2 %
。
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表1 微量滴定实验结果

实脸 次数

KH C S H碑0 `
质女乍

加入水的体积数 /耐

K H C S H夕沙N ao H读数 / iln

KH C: H4

.O N a 0 H用体积数 /回

Na 0 H液溶 液体的浓度 /咖 L『

N ao H溶液浓度的平均值加.ol -L
`

相对平均偏差

0
.

14 666 0
.

14 67 6 0
.

14 67 5

7

1 3
.

7 8

7

1 3
.

7 9

7

13
.

9 8

6
.

7 8 6
.

7 9 6
.

9 8

0
.

1 0 59 0
.

10 5 8 0
.

1 0 2 9

0
.

104 8

1
.

2%

.2 5 分析讨论

此次实验误差很小
,

滴定三次平均值接近
,

本次

实验 和其它教科书上 的称量 .0 4一 .0 5 9改为 0
.

1一

0
.

巧 g
,

这种方法从数据看误差较小
,

对药 品节约 or

倍
,

减小分析药品的损耗
,

仪器使用的胶头滴定管可

随意加人
,

操作方便
,

仪器简单
,

效果较好
。

在条件差

或教学经费不足的地方也可以使用
,

可达到一样的

教学 目的
。

3 结果讨论

1
、

本文使用的微量滴定实验仪器简便
,

实用
,

容

易操作
,

容易普及
。

从数据计算结果表明可行
,

有一

定意义
。

2
、

微量滴定实验研究的主要问题是滴定误差大

小问题
,

本文为解决快速检测出有效实验药品的浓

度的可行性
,

解决了采用25 ml 一 5 0 ml 的滴定管的大

滴使终点误差大等问题
,

可使滴定毛细管的误差达

到定量化学分析的要求
,

本方法可行性较好
,

仪器价

格便宜
,

普及性高
,

也可 自己制做
,

在山区是最好的

实验方案
。

3
、

微量滴定分析实验
,

由于试剂用量可减少 10

倍以上
,

在实验中所用药品的体积减少 10倍以上
,

因

此可大大减少试剂的使用量
,

从而节约教学经费的

开支
,

且减少 了环境的污染
,

本方法仪器使用可节约

开支
。

4
、

微量滴定的终点确定
,

可用两种方法进行
,

从

带刻度的试管直接读数
,

滴定时
,

读数直观
,

操作简

便
,

使用胶头毛细滴定管解决了大滴问题
,

给实验数

据提供了准确的保证
。

5
、

本方法对准备滴定分析时
,

标定药品的浓度和

检测指示剂的可行性速度快
,

效果 良好
。

(下 转 144 页 )
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向变化
,

直到干涉条纹的曲率反向
.

干涉条纹曲率变

化的中间有一段是直条纹的范围
,

此范围就是 白光

干涉条纹出现的范围
。

如果移过此范围
,

条纹的曲率

半径就会反向
,

在此范围细心调节
,

即刻就有白光干

涉条纹出现
,

一般为一组直彩色条纹
。

2 白光千涉条纹的中央是亮条纹还是暗

条纹

实验室的迈克尔逊干涉仪是先后购置的
,

一部

分学生在实验中观察到的白光干涉的中央条纹是暗

条纹
,

另一部分学生观察到的中央条纹却是亮条纹
,

这是为什么 ?问题出在半透射膜上
,

半透膜是在分光

板 G : 的第二面 (即半反射面A )上镀银或镀铝或镀其

它材料所制成
.

如果没有半透膜 (干涉条纹仍能出

现
,

但可见度低 )白光干涉的中央条纹是暗条纹
,

因

②路光经过 G
,

反射时有半波损失
,

因此①路光和②

路光在中央条纹处相遇时正好反相的
,

所以相消
。

当

有半透膜镀在 G l的第二面上时
,

②路光的半波损失

依然存在
,

①路光经 G
l

反射时如有半波损失
,

则中

央条纹为亮条纹
,

若①路光经 G
l

反射时没有半波损

失
,

则中央条纹为暗条纹
,

①路光经 G
l

反射有无半

波损失由半透膜光学性质决定
。

设分光板玻璃的折

射率为
n l ,

半透膜的折射率为飞
,

根据菲涅耳公式川
,

nl > n : 时①路光无半波损失
,

ln < n : 时①路光有半波

损失
。

这样分析白光干涉的中央条纹是暗还是亮就

明确了
。
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