基本要求 
通过本实验课程，要求学生熟练掌握滴定分析法中常用仪器的规范操作，滴定终点的判断。掌握重量分析基本操作及光度分析法的测量方法和相关的实验技能。学习数据处理的各种方法，具有一定的数据处理能力。明确地树立起“量”的概念，培养良好的实验习惯及实事求是的科学态度。 
实验一 绪论、看录像、清点仪器 
1、通过清点仪器，认识相关的容量分析仪器 
2、通过看录像了解分析天平、滴定管、移液管、容量瓶等仪器的规范操作。 
3、了解实验程序及实验室规则： 
（1）实验前：预习、讨论 
预习内容包括：
实验原理，实验步骤，有关实验常数的查阅，有关数据的计算，明确实验进行的顺序，实验中注意事项及准备在实验前讨论的问题。 
预习报告的写法：简单 、明了、列出数据表格，写下注意事项和不清楚的问题 
(2)实验过程中：独立操作，认真思考，仔细观察有关现象，及时做好有关记录。 
记录：注意使用的仪器及有效数字 
实验完毕后，实验结果经老师签字认可后，方可离开实验室。 
(3)实验后，整理数据。撰写实验报告。实验报告包括： 
实验目的、实验原理、实验步骤，数据记录及处理，实验讨论，思考题解答。 
实验二 酸碱标准溶液的配制和浓度比较 
知识点：标准溶液的概念及配制方法，滴定曲线，计量点、终点、指示剂的选择。 
实验基本操作： 
溶液的配制：1.每位同学配置400ml HCl 和400ml NaOH溶液 
2.滴定管的使用：洗涤，润洗，读数，滴定速度，终点判断 
3.移液管的使用：洗涤，润洗，移取，读数，放液 
4.滴定速度控制：先快后慢，近终点时，半滴控制 
5.记录的规范：原始数据，有效数字。 
记录6组数据，酸滴定碱 碱滴定酸 最后用移液管移取20.00ml盐酸溶液，用酚酞作指示剂，用碱滴定。 
注意事项：溶液配制要搅拌，指示剂的量不能太多，否则影响终点观测。 
教学要点：示范正确的操作，要求每位同学滴定管和移液管操作过关，实验数据记录正确。 
实验三 NaOH标定，有机酸试剂纯度的测定 
知识点： 1、强碱滴定弱酸的指示剂选择；2、基准物质的概念，标定标准溶液所需基准物质量的计算；3、间接法配制标准溶液； 4、多元酸元酸分步滴定的条件；5、称大样和称小样 。 
实验基本操作 
1.分析天平的使用 
直接法：将被测物品直接放在称量盘上，所得读数即为被称量物质的质量。 
适合：称量洁净的器皿，棒状或块状的金属等，不得用手直接接触被称物，采用镊子，纸条，钳子等方法。 
差减法：取适量待称样品置于一洁净容器，（固体样品可用称量瓶，液体样品小滴瓶）在天平上准确称量后，转移出欲称取的样品置于实验器皿中，再次准确称量，两次称量之差，即为所称取样品的质量。 
适用：一般粉末状，颗粒状，及液态样品，较易吸湿，氧化，挥发的样品。 
固定量称量法（增量法）：准确称取一洁净干燥的小烧杯，小心缓慢地向其中加入所称取地样品，直至刚好到所需的质量为止。 
适用：不易吸湿的颗粒状 
2.草酸样品溶液的配制，容量瓶的使用，溶液的转移，玻棒引流，洗涤，转移完全。 
教学要点：称大样概念，让学生学会计算实验中的所需溶液体积 
称小样：称样量大于0.2g。 
天平使用时要注意观察是否在水平位置，良好的实验习惯，如天平罩的折叠，锥形瓶的整齐摆放溶液转移的操作。
滴定时注意控制终点颜色。 
注意事项：KHP ，草酸要溶解完全后再滴定。 
实验四 混合碱的测定 
知识点：1、双指示剂法的原理 ；2、BaCl2的原理。 
实验基本操作： 
1.滴定；2.指示剂的选择。 
注意事项：1、酚酞指示剂的终点判断，由粉红色到无色，易滴过。 
2、甲基橙的终点，溶液中存在CO2的过饱和溶液，使指示剂的变色缓慢，应煮沸或用力振摇。 
3、使用BaCl2法时，一定要使Na2CO3沉淀完全，加入过量的BaCl2。否则两种测定NaOH的结果相差很大。 
4、每位同学必须完成两种测量方法，并将结果进行比较。 
实验五 甲醛值法测定果蔬汁中的氨基酸 
知识点1、甲醛法测定氨基态氮的原理；2、预先中和有机酸和甲醛的原理；3、实际样品的预处理过程；
4、观察强碱滴定弱酸的滴定突跃；5、pH计的使用。
注意事项：
1、处理实际样品如水果，蔬菜成原汁时，一定要将样品处理均匀，最好是过滤两次，避免未处理好的果肉堵塞移液管。
2、中和果蔬汁的有机酸时，可以先用浓度较高的NaOH溶液中和，溶液接近中性时，再用浓度低的NaOH溶液中和，可以避免溶液总体积过大。 
3、加入甲醛的速度要慢，使甲醛与氨基态氮充分反应。 
4、注意保护好玻璃电极，避免电磁搅拌子将其打碎。 
分组试验：处理水果标定氢氧化钠溶液制作中性甲醛调PH计取25.00ml果汁进行测定，黄瓜汁泡沫比较多，可加一些乙醇消泡。
实验六.EDTA的标定，自来水总硬度的测定 
知识点：1、络合滴定法的基本原理；2、EDTA溶液的配制及标定；3、络合滴定过程中酸度控制的重要性及其控制方法； 
4、金属指示剂的变色原理。 
注意事项： 
（1）以碳酸钙作为基准试剂标定EDTA，要将碳酸钙溶解转移完全，因此开始加蒸馏水润湿碳酸钙粉末时，只要将碳酸钙润湿成糊状即可。不可加太多蒸馏水，否则碳酸钙的溶解不完全，而且溶解速度会很慢。过量的盐酸可加热除去。 
（2）以KB指示剂指示终点时，终点的颜色是纯蓝色，若滴定到紫色，还需继续加入EDTA.
预加EDTA的作用，预加的量也需准确，要计入最后的体积。 
实验七 混合阳离子Bi3+ Pb2+ Mg2+ 的测定 
知识点 
1、金属离子选择滴定的原理；2、掌握控制酸度连续滴定方法和沉淀掩蔽方法;
3、在不同pH范围内络合滴定常用指示剂、缓冲剂。
注意事项
1、测定Bi3+时，注意其酸度范围 
2、用六次甲基四胺缓冲溶液调节滴定Pb2? +酸度时，注意保证滴定时有足够的缓冲容量。 
3、用铜试剂掩蔽Bi3+ Pb2? ，先加掩蔽剂，再加pH调节剂，最后加入缓冲溶液，否则Bi3+ Pb2先水解。 
4、沉淀掩蔽后进行Mg2+滴定，近终点时摇动的力度要大，使沉淀表面吸附的Mg2+尽可能释放出来，终点观察上清夜的颜色。
实验八 碘溶液的标定及葡萄糖含量的测定 
知识点
1、直接碘量法和间接碘量法的特点；2、碘量法测定葡萄糖的基本原理；3、I2、Na2S2O3标准溶液的配制和标定方法 。 
注意事项 
取葡萄糖溶液增加至2.00ml.
1、配制Na2S2O3溶液时，要用煮沸过的蒸馏水，以赶走蒸馏水中的CO2。 
2、配制I2将I2溶解于KI中，转移至棕色瓶中保存。 
3、测定葡萄糖时，加入NaOH的速度要慢，一滴一滴加入，使葡萄糖氧化完全。 
4、实验过程中要避免碘的挥发和I-被空气中氧氧化，因此，滴定要在碘量瓶中进行，而且在滴定开始后快滴慢摇，接近终点，慢滴重摇。 
5、淀粉指示剂应该在碘浓度较低时加入，以避免碘淀粉络合物对碘溶液的包夹。 
该实验完成后，完成重量法测定钡的沉淀，做好记录和标签，自然陈化一周。 
实验九 TiCl3-K2Cr2O7 法测定铁矿石中铁的含量 
知识点
1、 重铬酸钾法的特点；2、矿石样品的预处理；3、氧化还原滴定中的预还原作用和预还原终点的确定；
4、本实验中硫磷混酸的作用；5、氧化还原滴定中指示剂空白的测定方法。
注意事项：
重铬酸钾溶液需学生准确配制，用固定称量法配制0.1000/6 mol/L。
1、铁矿石必须使用浓盐酸溶解，为了避免浓盐酸的挥发，在锥形瓶上加上短颈漏斗。而且温度不能太高，否则浓盐酸挥发。在溶样过程中加入少量的SnCl2,有助于加速样品的溶解。
2、进行样品的预还原时，注意两种还原剂加入的顺序不能混淆。
3、试样处理一份立即测量一份，否则空气中的氧会将Fe2+氧化。
空白试验一定要完成，而且要注意滴定速度的一致。
实验十 沉淀重量法测定Ba2＋ 
知识点 
1、沉淀重量法的原理；2、晶形沉淀获得的方法 ；3、称量形式获得的方法 ；4、恒重的概念 。 
注意事项： 
1、沉淀过程控制好沉淀剂滴加的速度。 
2、沉淀形成后经过陈化，一定要冷过滤。 
3、采用倾斜法过滤和洗涤沉淀。 
4、沉淀经过烘干、灰化、碳化后再进马福炉恒重。灼烧时一定要将坩锅盖子打开一些。 
5、沉淀恒重后，必须在干燥器中冷却至室温才能进行称量。 
处理茶叶样品，称取茶叶14克左右，置于蒸发皿中在电炉上碳化，在马弗炉中500度灰化4小时，炉门开取一小条缝，足够的氧氧化碳。可以两个同学处理一份，最后计算出茶叶的灰化率，再计算每克茶叶中含有多少铁。 
实验十一 邻二氮菲分光光度法测定铁（条件实验） 
知识点 
1、Beer定律；2、光度测量条件的确定，吸收曲线确定入射波长，吸光度范围 ；3、参比溶液的使用目的和合适参比溶液选择的原则 ；4、显色反应的有关条件的确定原理 ；5、光度计的使用方法 。6、定量方法－工作曲线 。 
注意事项 
1、区分实验中哪些试剂需要准确配制和准确加入，哪些只需准确加入不需要准确配制。 
2、本实验中试剂加入的顺序对实验结果影响很大。 
实验十二 光度法测定茶叶中的铁 
知识点 
1、样品的预处理；2、有机样品中的干式灰化法；3、Fe3+,Al3+,Ca2+,Mg2+的分离 ；4、最佳的光度测定条件 。 
处理后的茶叶可以采用直接酸化，或先分离方法测定铁，过滤可以采用快速定量滤纸。茶叶中铁经发色后，要调PH值才可以正常发色，样品测试的条件如酸度等要与标准曲线一致。注意调整取样量使得吸光度处于合适的数值如0.43左右。 
注意事项 
1、茶叶应尽量捣碎，以利于灰化，若用马福炉灰化应保证有足量的氧以保证茶叶灰化彻底。 
2、酸溶样品时如发现没有灰化完全的物质，应定量过滤，重新灰化。 
实验十三 蛋壳中Ca2+，Mg2+含量测定的多种方法 
知识点 
1、络合滴定法测定蛋壳中的Ca2+，Mg2+含量的原理；2、酸碱滴定法测定蛋壳中的Ca2+，Mg2+含量的原理 ； 
3、氧化还原法测定蛋壳中的Ca2+，Mg2+含量的原理；4、蛋壳预处理方法。 
注意事项 
1、不同测量方法对应不同的样品预处理方法如酸溶，灰化等 
2、氧化还原间接法测定蛋壳中的Ca2+，Mg2+含量时，运用了均匀沉淀法，了解均匀沉淀法的优点。 
步骤：每位同学自己先准备好一个蛋壳，去掉蛋白膜，研碎，用蒸馏水洗涤2-3遍，置于烘箱中烘干。 
酸碱滴定法：称取约0.3g蛋壳粉 用0.5M的盐酸30.00ml 加热溶解，不能沸腾，0.5M氢氧化钠返滴定消耗约20ml。 
氧化还原滴定法： 关键在于获得纯净沉淀。因此若加入草酸胺有沉淀，应加酸将其溶解，再在热溶液中慢慢滴加氨水，以获得较好的晶形沉淀。 
沉淀陈化后冷却后再过滤。用高锰酸钾滴定时，注意三度一点。 
实验十四 铝泊中铝的测定（设计实验） 
知识点 
1、了解样品中铝含量范围，选择适当的分析方法；2、了解样品中可能存在的干扰物质对测量果的影响；3、设计实验：查阅有关文献及参考书，确定适当的分析方法，写出详细的实验方案；4、实验方案应包括：实验原理，所需试剂的清单，实验结果计算，有关注意事项；5、提前将有关实验方案交给指导教师；6、最后与指导教师确定最终的实验方案。 

