
实验二实验二 容量分析操作练习容量分析操作练习((二二))

The Operation Exercise of Volume 
Analysis (2)



一一 实验目的实验目的

• 掌握酸式和碱式滴定管的排气法和使用方法。

• 练习移液管使用。

• 练习滴定操作。

• 学会滴定终点的判断。

• 掌握有效数字、精密度和准确度的概念。



二二 所需试剂所需试剂

• 0.1 mol·L-1盐酸（自配）

• 0.1 mol·L-1氢氧化钠溶液（自配）

• 酚酞指示剂：0.5%乙醇溶液

• 甲基橙指示剂：0.1%水溶液



三三 实验原理实验原理

•• 盐酸与氢氧化钠反应的实质是：盐酸与氢氧化钠反应的实质是：

HH++ + OH+ OH-- = H= H22O O 
c(HCI) V(HCl) = c(NaOH) V(NaOH)c(HCI) V(HCl) = c(NaOH) V(NaOH)

•• 用用NaOHNaOH溶液滴定溶液滴定HClHCl溶液溶液::

酚酞指示剂，终点时溶液由酚酞指示剂，终点时溶液由

无色→粉红色无色→粉红色

•• 用用HClHCl溶液滴定溶液滴定NaOHNaOH溶液溶液::

甲基橙指示剂，终点时溶液由甲基橙指示剂，终点时溶液由

黄色→橙色黄色→橙色
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四四 实验内容实验内容

洗净的滴定管在试液装入滴定管之前，应将试剂洗净的滴定管在试液装入滴定管之前，应将试剂

瓶中瓶中试液摇匀试液摇匀。。

试液应由试剂瓶试液应由试剂瓶直接倒入滴定管直接倒入滴定管((不需经过其它器不需经过其它器

皿如漏斗皿如漏斗).).

在正式装入之前，先要用待装试液将滴定管在正式装入之前，先要用待装试液将滴定管内壁内壁

洗涤三次洗涤三次 ((每次倒入每次倒入 5~10 mL) .5~10 mL) .
•• 洗涤时，双手横持滴定管并缓慢转动，使试液洗遍全管洗涤时，双手横持滴定管并缓慢转动，使试液洗遍全管

内璧，直立滴定管，然后转动活塞，放净残留液内璧，直立滴定管，然后转动活塞，放净残留液..

倒入试液，直到充满倒入试液，直到充满““00””刻度以上刻度以上为止。为止。

润洗与装液



• 排气泡:装好溶液后，滴定管在使用前必须检查有

无气泡，如有气泡，应将其排出.方法:
酸式滴定管: ①打开活塞迅速放出液流，把气泡带走。

②可用右手拿住滴定管,使滴定管出口倾斜约 30°,左手

迅速打开活塞,使溶液冲出,赶出气泡。

碱式滴定管:可把橡皮管向上弯曲，再用左手挤玻璃珠

上方的橡皮管，使气泡全排出。

• 调液:将排除气泡后的滴定管补加操作溶液到零刻

度以上，然后再调整至零刻度线位置。

四四 实验内容实验内容
排气泡与调液



• 读数前，滴定管应垂直静置1 min。读数时，管内壁应无

液珠，管出口的尖嘴内应无气泡，尖嘴外应不挂液滴，否

则读数不准。

四四 实验内容实验内容
读数

• 一般滴定管应读取弯月面最低点所对应的刻度。对深色

溶液，则一律按液面两侧最高点相切处读取。

• 读数方法是：取下滴定管用右手大拇指

和食指捏住滴定管上部无刻度处，使滴

定管保持垂直，并使自己的视线与所读

的液面处于同一水平上（如图）。



•• 酸式滴定管酸式滴定管::左手拇指与食指跨握滴定管的活塞处左手拇指与食指跨握滴定管的活塞处,,与中指一起与中指一起

控制活塞的转动。控制活塞的转动。注意注意:: 不要过于紧张、手心用力不要过于紧张、手心用力,,以免将活塞以免将活塞

从大头推出造成水从大头推出造成水,,而应将三手指略向手心回力而应将三手指略向手心回力, , 以塞紧活塞。以塞紧活塞。

•• 碱式滴定管碱式滴定管::用左手的拇指与食指捏住玻璃珠外侧的乳胶管向外用左手的拇指与食指捏住玻璃珠外侧的乳胶管向外

捏，形成一条缝隙，溶液即可流出。捏，形成一条缝隙，溶液即可流出。注意注意::不能使玻璃珠上下移不能使玻璃珠上下移

动，更不能捏玻璃珠下部的乳胶管以免产生气泡。动，更不能捏玻璃珠下部的乳胶管以免产生气泡。

•• 滴定时，左手控制流速，右手拿住锥形瓶颈，单方向旋转溶液滴定时，左手控制流速，右手拿住锥形瓶颈，单方向旋转溶液;;
若用烧杯滴定，则右手持玻璃棒作圆周搅拌溶液，注意玻璃棒若用烧杯滴定，则右手持玻璃棒作圆周搅拌溶液，注意玻璃棒

不要碰到杯壁和杯底。不要碰到杯壁和杯底。

操作方法
四四 实验内容实验内容

滴定管下端伸入滴定管下端伸入
瓶口约瓶口约 1 cm 1 cm 

瓶底离桌面约瓶底离桌面约 2~3 cm2~3 cm





•• 滴定时速度的控制一般是滴定时速度的控制一般是::开始时开始时10 mL10 mL··minmin--11左右左右;;
接近终点时接近终点时，每加一滴摇匀一次，每加一滴摇匀一次;;最后最后,,每加半滴摇匀每加半滴摇匀

一次（加半滴操作一次（加半滴操作,,是使溶液悬而不滴是使溶液悬而不滴,,让其沿器壁流让其沿器壁流

入容器入容器,,再用少量去离子水冲洗内壁再用少量去离子水冲洗内壁,,并摇匀）并摇匀）..
•• 掌握三种加液方法掌握三种加液方法: : 

⑴⑴ 逐滴连续滴加；逐滴连续滴加；

⑵⑵ 只加一滴；只加一滴；

⑶⑶ 使液滴悬而未落，即加半滴。使液滴悬而未落，即加半滴。

滴定速度

注意注意: : 在滴定过程中左手不应离开滴定管，以防流速失控。在滴定过程中左手不应离开滴定管，以防流速失控。

四四 实验内容实验内容



5．在酸式滴定管中装入0.1mol·L-1盐酸，调节至

0.00mL刻度。

6．在碱式滴定管中装入0.1mol ·L-1 NaOH溶液，

调节至0.00mL刻度。

四四 实验内容实验内容



放放20.00mL20.00mL的的NaOHNaOH溶液至溶液至250mL250mL锥形瓶中锥形瓶中

11滴甲基橙指示剂滴甲基橙指示剂

用用0.1 mol0.1 mol··LL--11 HClHCl溶液滴定至溶液由黄变橙，记下读数溶液滴定至溶液由黄变橙，记下读数

放出放出2.00mL NaOH2.00mL NaOH溶液溶液

用用HClHCl溶液（溶液（不要重新装入不要重新装入0.1 mol0.1 mol··LL--11 HClHCl溶液溶液）滴定至橙色，记下读数）滴定至橙色，记下读数..

编号编号
项目项目 11 22 33 44 55 ……

NaOH V/mLNaOH V/mL 20.0020.00 2.002.00 2.002.00 2.002.00 2.002.00

HCl V/mLHCl V/mL

VVHClHCl / V/ VNaOHNaOH



7． 用移液管吸取25.00mL、0.1 mol·L-1 HCl溶液

于250mL锥形瓶中，加入4滴酚酞指示剂，用0.1 

mol·L-1 NaOH溶液滴定至粉红色刚刚出现为止

（半分钟内不褪色即为终点），记下读数。平行

滴定三份，计算VHCl / VNaOH，相对偏差应不超过

2‰。

• 移液管的使用



移液管及其使用

•• 插入待取溶液的插入待取溶液的液面下约液面下约ll～～2 cm2 cm处处

•• 右手的拇指与中指拿住移液管标线以上部分，左手右手的拇指与中指拿住移液管标线以上部分，左手

拿洗耳球拿洗耳球

•• 将将接受容器倾斜接受容器倾斜4545°°角角，小心把移液管移入接受溶，小心把移液管移入接受溶

液的容器，使移液管的下端与容器内壁上方接触液的容器，使移液管的下端与容器内壁上方接触

（见图）。松开食指，让溶液自由流下，当溶液流（见图）。松开食指，让溶液自由流下，当溶液流

尽后，再尽后，再停停15s15s，并将移液管向，并将移液管向左右转动一下左右转动一下，取，取

出移液管。出移液管。

•• 用吸水纸用吸水纸吸净尖端内、外的残留水吸净尖端内、外的残留水→用待取液→用待取液

润洗润洗22～～33次次。。

•• 注意注意::勿使溶液回流，以免稀释溶液。润洗后将勿使溶液回流，以免稀释溶液。润洗后将

溶液从下端放出。溶液从下端放出。

洗涤洗涤洗涤

润洗润洗润洗

移液移液移液

洗液→自来水→去离子水清洗洗液→自来水→去离子水清洗22～～33次次

















VHCl/ml 25.00 25.00 25.00 

VNaOH/ml 24.15 24.39 24.50 

VHCl/VNaOH 1.035 1.025 1.020 


