第一章 概论
　 

1. 为什么用作滴定分析的化学反应必须有确定的计量关系?  什么是"化学计量点"? 什么是"终点"?为什么滴定分析对化学反应进行的完全程度的要求比重量分析高? 答： 
    滴定分析所依据的化学反应只有具有了确定的计量关系,才能进行准确的计算。 
    化学计量点是指当加入的滴定剂的量（摩尔）与被测物的量（摩尔）之间，正好符合化学反应式所表示的化学计量关系时的终点：终点为指示剂的变色点。 

2. 若将
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基准物质长期保存于保干器中.用以标定NaOH溶液的浓度时,结果是偏高还是偏低?分析纯的NaCl试剂若不作任何处理用以标定溶液的浓度,结果会偏离,试解释之。 答： 
   [image: image2.png]


基准物质长期保存于保干器中易脱水变成[image: image3.png]


或[image: image4.png]H,C,0,



。若 
    在计算时仍以[image: image5.png]


计算表观的NaOH浓度为: 
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  而实际的NaOH浓度为： 
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     [image: image10.png]
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    即标定结果偏低。       
    同理可对NaCl标定AgNO3的情况进行分析,NaCl若不作处理,含有较多的水份。表观的AgNO3浓度为: 
     [image: image12.png]


     
    而标准的AgNO3浓度为: 
     [image: image13.png]Cagin, =g ——
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    [image: image14.png]
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    表观浓度偏高。 

3. 30.0 ml 0.15 mol·L-1 的HCl溶液和20.0 ml 0.150 mol·L-1的[image: image16.png]Ba(OH),



溶液相混合,所得溶液是酸性、中性还是碱性？计算过量反应物的摩尔浓度。 答： 
    反应至化学计量点时,应有: [image: image17.png]Auc1 = Meyom),




     [image: image18.png]



    [image: image19.png]


 
    [image: image20.png]


 
    过量反应物的摩尔质量为: 
    [image: image21.png]1
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    所以过量反应物的摩尔浓度为0.0150 mol/L。 


4. 称取纯金属锌0.3250 g,溶于HCl后,稀释到250 ml的容量瓶中,计算[image: image22.png]Zn?



溶液的摩尔浓度。 答： 　 
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    所以[image: image24.png]Zn



的摩尔浓度为0.01988 mol/L。 

5. 欲配制[image: image25.png]Na,C,0,



溶液用于标定0.02 mol·L-1 的[image: image26.png]KMnO



溶液(在酸性介质中),若要使标定时两种溶液消耗的体积相近,问应配制多少浓度(mol·L-1 )的[image: image27.png]Na,C,0,



溶液?要配制100 ml 溶液,应该称取[image: image28.png]Na,C,0,



多少克?答： 
    间接测定的反应式为: [image: image29.png]Ca** + C,0} = CaC,0, ¥
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    所以应该称取试样0.21g。 

6. 某铁厂化验室经常要分析铁矿中铁的含量。若使用的[image: image34.png]


溶液中浓度为0.0200 mol·L-1。为避免计算，直接从所消耗的[image: image35.png]


溶液中的毫升数表示出Fe%，问应当称取铁矿多少克？ 
7. 称取[image: image36.png]Na,HPO,+12H,0



试剂0.8835 g,以甲基橙为指示剂,用0.1012 mol·L-1 HCl滴定至[image: image37.png]


,共消耗了HCl溶液27.30 ml。计算[image: image38.png]Na,HPO,+12H,0



的百分含量。并解释所得结果(HCl浓度、终点的确定以及仪器均无问题）。解：
    [image: image39.png]


 
    所以[image: image40.png]Na,HPO,+12H,0



的百分含量为112.0%。滴定到化学计量点时，主要形体为  [image: image41.png]


，pH=4.7。而以甲基橙为指示剂，变色范围为3.1~4.4。变色点为3.4。显然，变色点与化学计量点具有较大的差别，故终点误差较大。由于终点较化学计量点偏后，故引起正误差。 

8. 分析不纯的[image: image42.png]CaCO,



（其中不含分析干扰物）时，称取试样0.3000 g，加入0.2500 mol·L-1 HCl标准溶液25.00。煮沸出去CO2，用0.2012 mol·L-1 NaOH溶液返滴定过量的酸，消耗了5.84 ml。计算试样中[image: image43.png]CaCO,



的百分含量。 解： [image: image44.png]BRULHBRFN: oo,y
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     所以计算出试样中CaCO3的百分含量为84.7%。 

9. 将 10 mg NaCl 溶于 100 ml 水中，请用[image: image46.png]c,anp



表示该溶液中的的含量。 解： 
    [image: image47.png]0.010/(58.44 x0.100)




 
      [image: image48.png]



    [image: image49.png]



      [image: image50.png]1.0x107* x100%





      = 0.010%     
    ρ = 0.010/0.100  
          = 0.10 (g/L) 
10. 当反应 a A + b B = c C + d D 达化学计量点时，nA = a/b nB , n(A/ZA) = n(B/ZB) ，ZA 、ZB与 a、b 有什么关系？解： 
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11. 标定 NaOH 溶液时，草酸（[image: image52.png]H,C,0,+2H,0



）和邻苯二甲酸氢钾（[image: image53.png]KHC.H,0,



）都可作基准物质。若 [image: image54.png]Cypaon ® 0.05 mols Lt



,是哪一种为基准物更好？若 [image: image55.png]Cypaon ® 0.02 mol Lt



呢？（从称量误差考虑） 解： 
    [image: image56.png]
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12. 市售盐酸的密度为[image: image58.png]1.18 goml™



, HCl的含量为 36%～38%，欲用此盐酸配制[image: image59.png]500l 0.1 molsL?



的 HCl溶液，应量取多少ml? 

13. 某矿石的最大颗粒直径为10 mm，若k值为0.1 kg·mm-2，问至少应采取多少试样才具代表性？若将该试样破碎，缩分后全部通过10号筛，应缩分几次？若要求最后获得的分析试样不超过100 g，应使试样通过几号筛？ 答： 
　　（1）mQ ≥kd2 = 0.1 kg·mm-2× (10mm)2 = 10 kg；至少应采10 kg试样才具代表性。
　　（2）10号筛筛孔直径d = 2.00 mm（见下表，武汉大学主编，分析化学，高等教育出版社，2000）； 

	  筛号（网目）
	3
	6
	10
	20
	40
	60
	80
	100
	120
	140
	200

	  筛孔直径/mm
	6.72
	3.36
	2.00
	0.83
	0.42
	0.25
	0.177
	0.149
	0.125
	0.105
	0.074



　　  最小取样量为：kd2 = 0.1kg·mm-2 × (2.00mm)2 = 0.4 kg；
　　设：缩分次数为n，10/2n≥0.4, 解得n≤4；所以应缩分4次。
　　（3）据mQ ≥kd2，得d≤[image: image60.png]


 = [image: image61.png]


=1.0 mm；
　　查51页表1-1得：10号筛d = 2.00 mm，20号筛d = 0.83 mm；
　　所以应使试样通过20号筛，可满足其要求。 

14. 用氧化还原滴定法测得FeSO4·7H2O中铁的质量分数为20.01%，20.03%，20.04%，20.05%。计算：a.平均值；b.中位数；c.单次测量值的平均偏差；d.相对平均偏差；e.极差；f.相对极差。 答： 
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    b. xM = (x2+x3)/2 = (20.03%+20.04%)/2 = 20.04%；
    c. [image: image63.png]0.02%+0.00%+0.01%+0.02%
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；
    e. R = xmax－xmin = 20.05%－20.01% = 0.04%；
    f. [image: image65.png]3
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15. 用沉淀滴定法测定纯NaCl中氯的质量分数，得到下列结果：59.82%，60.06%，60.46%，59.86%，60.42%。计算：a.平均结果；b.平均结果的绝对误差；c.相对误差；d.中位数；e.平均偏差；f.相对平均偏差。 答： 

    a. [image: image66.png]12
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    c. [image: image68.png]x100%= —0.94%





    d. xM = x3 = 60.06%；
    e.；[image: image69.png]d- %i‘x F=021%




    f. [image: image70.png]100%=10.35%





16. 按照有效数字运算规则，计算下列算式：
    a. 213.64 + 4.402 + 0.3244；
    b. [image: image71.png]0.1000x(25.00 - 1.52)x 246 47
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；
    c. [image: image72.png]1.5x107 x6.11x10%
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；
    d. pH = 0.03，求H+浓度。 答： 
    a. 213.64 + 4.402 + 0.3244 = 218.37；
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    c. [image: image74.png]1.5x107% x6.11x107%
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    e. pH=0.03, [H+] = 10-0.03 = 0.93 mol.L-1 

17. 某试样中含MgO约30%，用重量法测定时，Fe3+产生共沉淀，设试液中的Fe3+有1%进入沉淀。若要求测定结果的相对误差小于0.1%，求试样中Fe2O3允许的最高质量分数为多少？ 答： 
　　[image: image75.png]w0, X5 X1%
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　　解得： [image: image76.png]W0,



≤3%

18. 某含Cl- 试样中含有0.10% Br-，用AgNO3进行滴定时，Br- 与Cl- 同时被滴定，若全部以Cl- 计算，则结果为20.0%。求称取试样为下列质量时，Cl- 分析结果的绝对误差及相对误差：a.0.1000 g b.0.5000 g， c.1.0000 g。 答： 
    
　　Ea = x－xT = wBr × (ArCl/ArBr)
　　　= 0.10% × (35.453/79.904) 
　　　= 0.044%；
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    Ea和Er与称样量无关。 

19. 某试样中含有约5%的S，将S氧化为SO42-，然后沉淀为BaSO4。若要求在一台灵敏度为0.1 mg的天平上称量BaSO4的质量时可疑值不超过0.1%，问必须称取试样多少克？ 

20. 用标记为0.1000 mol·L-1HCl标准溶液标定NaOH溶液，求得其浓度为0.1018 mol·L-1，已知HCl溶液的真实浓度为0.0999 mol·L-1，标定过程其它误差均较小，可以不计，求NaOH的真实浓度。答： 
　　设：标记和标定过的HCl和NaOH溶液的浓度分别为cHCl和cNaOH；
　　HCl和NaOH溶液的真实浓度分别为coHCl和coNaOH。
　　据coNaOH×VNaOH = coHCl×VHCl，得coNaOH/coHCl = VHCl/VNaOH = cNaOH/cHCl，
　　解得：coNaOH= 0.0999×0.1018/0.1000 = 0.1017，
　　NaOH的真实浓度为0.1017mol．L-1。 

21. 称取纯金属锌0.3250 g，溶于HCl后，稀释到250 mL容量瓶中。计算Zn2+溶液的浓度。 答： 
　　[image: image78.png]i
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22. 有0.0982 mol·L-1的H2SO4溶液480 mL，现欲使其浓度增至0.1000 mol·L-1。问应加入0.5000 mol·L-1的H2SO4溶液多少毫升？ 答： 
　　设：应加入0.5000 mol·L-1的H2SO4溶液V毫升。
　　0.1000×(480﹢V)﹦0.0982×480﹢0.5000×V，解得：V = 2.16 mL。 

23. 在500mL溶液中，含有9.21 g K4Fe(CN)6。计算该溶液的浓度及在以下反应中对Zn2+的滴定度： 

3Zn2+ + 2[Fe(CN)6]4- + 2K+ = K2Zn3[Fe(CN)6]2。 
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答： 

24. 要求在滴定时消耗0.2 mol·L-1 NaOH溶液25～30 mL。问应称取基准试剂邻苯二甲酸氢钾(KHC8H4O4)多少克？如果改用H2C2O4·2H2O作基准物质，又应称取多少克？ 
25. 欲配制Na2C2O4溶液用于在酸性介质中标定0.02 mol·L-1的KMnO4溶液，若要使标定时，两种溶液消耗的体积相近。问应配制多大浓度的Na2C2O4溶液，配制100 mL这种溶液应称取Na2C2O4多少克？
 26. 含S有机试样0.471 g，在氧气中燃烧，使S氧化为SO2，用预中和过的H2O2将SO2吸收，全部转化为H2SO4，以0.108 mol·L-1 KOH标准溶液滴定至化学计量点，消耗28.2 mL。求试样中S的质量分数。 答： 
　　n(S) = n(SO2) = n(H2SO4) = 1/2 n(KOH) 
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27. 将50.00 mL 0.1000 mol·L-1 Ca(NO3)2溶液加入到1.000 g含NaF的试样溶液中，过滤、洗涤。滤液及洗液中剩余的Ca2+用0.0500 mol·L-1 EDTA滴定，消耗24.20 mL。计算试样中NaF的质量分数。 

28. 0.2500 g不纯CaCO3试样中不含干扰测定的组分。加入25.00 mL 0.2600 mol·L-1 HCl溶解，煮沸除去CO2，用0.2450 mol·L-1 NaOH溶液返滴过量酸，消耗6.50 mL。计算试样中CaCO3的质量分数。 答： 
    [image: image82.png]


 

29. 今有MgSO4·7H2O纯试剂一瓶，设不含其它杂质，但有部分失水变为MgSO4·6H2O，测定其中Mg含量后，全部按MgSO4·7H2O计算，得质量分数为100.96%。试计算试剂中MgSO4·6H2O的质量分数。 答： 
　　    [image: image83.png]


 


30. 不纯Sb2S3 0.2513 g，将其在氧气流中灼烧，产生的SO2通入FeCl3溶液中，使Fe3+还原至Fe2+，然后用0.02000 mol·L-1 KMnO4标准溶液滴定Fe2+，消耗KMnO4溶液31.80 mL。计算试样中Sb2S3的质量分数，若以Sb计，质量分数又为多少？ 答： 
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31. 已知在酸性溶液中，Fe2+与KMnO4反应时，1.00 mL KMnO4溶液相当于0.1117 g Fe，而1.00 mL KHC2O4·H2C2O4溶液在酸性介质中恰好与0.20 mL上述KMnO4溶液完全反应。问需要多少毫升0.2000 mol·L-1 NaOH溶液才能与上述1.00 mL KHC2O4·H2C2O4溶液完全中和？ 答： 
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32. 用纯As2O3标定KMnO4溶液的浓度。若0.2112 g As2O3在酸性溶液中恰好与36.42 mL KMnO4反应。求该KMnO4溶液的浓度。答： 
　　    [image: image86.png]dioainz
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33. 测定氮肥中NH3的含量。称取试样1.6160 g，溶解后在250 mL容量瓶中定容，移取25.00 mL，加入过量NaOH溶液,将产生的NH3导入40.00 mL, [image: image87.png]€
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s



= 0.1020 mol·L-1 的H2SO4标准溶液中吸收，剩余的H2SO4需17.00 mL，c(NaOH) = 0.09600 mol·L-1 NaOH溶液中和。计算氮肥中NH3的质量分数。答： 
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34. 称取大理石试样0.2303 g，溶于酸中，调节酸度后加入过量(NH4)2C2O4溶液，使Ca2+沉淀为CaC2O4。过滤、洗净，将沉淀溶于稀H2SO4中。溶解后的溶液用[image: image89.png]€1
(ramoy



 = 0.2012 mol·L-1 KMnO4标准溶液滴定，消耗22.30 mL，计算大理石中CaCO3的质量分数。 35. 为了探讨某江河地段底泥中工业污染物的聚集情况，某单位于不同地段采集足够量的原始平均试样，混匀后，取部分试样送交分析部门。分析人员称取一定量试样，经处理后，用不同方法测定其中有害化学成分的含量。试问这样做对不对？为什么？　
36. 镍币中含有少量铜、银。欲测定其中铜、银的含量，有人将镍币的表面擦洁后，直接用稀HNO3溶解部分镍币制备试液。根据称量镍币在溶解前后的质量之差，确定试样的质量。然后用不同的方法测定试液中铜、银的含量。试问这样做对不对？为什么？
 37. 怎样溶解下列试样：锡青铜，高钨钢，纯铝，银币，玻璃（不测硅）。答：
    锡青铜：用热H2SO4溶解；高钨钢：用HNO3+HF溶解；纯铝：用HCl溶解；银币：用HNO3溶解；玻璃（不测硅）：用HF溶解。 

38. 下列试样宜采用什么熔剂和坩埚进行熔融：铬铁矿，金红石（TiO2），锡石（SnO2），陶瓷。 

答：
    参见：中南矿冶学院分析化学教研室. 分析化学手册. 北京：科学出版社，1982 

   铬铁矿：用Na2O2熔剂，刚玉坩埚熔融；金红石（TiO2）：用KHSO4熔剂，瓷坩埚熔融； 锡石（SnO2）：用NaOH熔剂（铁坩埚）或Na2O2熔剂(刚玉坩埚)熔融； 陶瓷：用Na2CO3熔剂，刚玉坩埚熔融。 

39. 欲测定锌合金中Fe, Ni, Mg的含量，应采用什么溶剂溶解试样？答：
    应采用NaOH溶液溶解试样。因为NaOH与Fe, Ni, Mg形成氢氧化物沉淀，可与锌基体分离。

40. 欲测定硅酸盐中SiO2的含量；硅酸盐中Fe, Al, Ca, Mg, Ti的含量。应分别选用什么方法分解试样？答：
    测定硅酸盐中SiO2的含量，用KOH熔融分解试样；测定硅酸盐中Fe, Al, Ca, Mg, Ti的含量，用HF-HClO4-H2SO4混酸作溶剂分解试样。

41. 分解无机试样和有机试样的主要区别有那些？答：
    分解无机试样最常用的方法是溶解法和熔融法；测定有机试样中的无机元素时，则通常采用干式灰化（高温分解和氧瓶燃烧法）和湿式消化法分解试样。主要区别有： 1． 分解无机试样的熔融法和分解有机试样的干式灰化法虽然都是在高温进行的，但其作用不同，且熔融法需要溶剂。熔融法是借助高温使试样与熔剂熔融以形成能水溶或酸溶的形态；而干式灰化法是借助高温使有机试样燃烧以消除有机物的干扰，燃烧后留下的残渣可用酸提取。 2． 分解无机试样的溶解法和分解有机试样的湿式消化法虽有相似之处，但所用溶剂和其作用也不同。湿式消化法采用HNO3或HNO3与H2SO4、HNO3与HClO4混酸作溶剂，利用HNO3的氧化性破坏有机物以消除其干扰；溶解法使用的溶剂有水、酸、碱或各种混酸，依据试样的性质和待测元素选择适当的溶剂，以使试样成为水溶的形态。 

42. 误差的正确定义是（选择一个正确答案）：
a 某一测量值与其算数平均值之差； b 含有误差之值与真值之差；
c 测量值与其真值之差： 　　　　　d 错误值与其真值之差。 

答：c.

43. 误差的绝对值与绝对误差是否相同？答：
    不相同。误差的绝对值是[image: image90.png][:A]



 或[image: image91.png]|2,



 ，绝对误差是Ea。

44. 常量滴定管可估计到±0.01 mL，若要求滴定的相对误差小于0.1%，在滴定时，耗用体积应控制为多少?答： 
    ∵ [image: image92.png]2x0.01




≤ 0.1%，∴V≥20 mL。

    耗用体积应控制为20 mL以上。

45. 微量分析天平可称准至±0.001 mg，要使称量误差不大于0.1%，至少应称取多少试样？

46. 下列情况各引起什么误差？如果是系统误差，应如何消除？
　　a. 砝码腐蚀；
　　b. 称量时，试样吸收了空气的水分；
　　c. 天平零点稍有变动；
　　d. 读取滴定管读数时，最后一位数字估测不准；
　　e. 以含量为98%的金属锌作为基准物质标定EDTA溶液的浓度；
　　f. 试剂中含有微量待测组分；
　　g. 重量法测定SiO2时，试液中硅酸沉淀不完全；
　　h. 天平两臂不等长；　
答：
    a. 会引起仪器误差，是系统误差，应校正法码。
　　b. 会引起操作误差，应重新测定，注意防止试样吸湿。
　　c. 可引起偶然误差，适当增加测定次数以减小误差。
　　d. 可引起偶然误差，适当增加测定次数以减小误差。
　　e. 会引起试剂误差，是系统误差，应做对照实验。
　　f. 会引起试剂误差，是系统误差，应做空白实验。
　　g. 会引起方法误差，是系统误差，用其它方法做对照实验。
　　i. 会引起仪器误差，是系统误差，应标准天平校正。

47. 下列数值各有几位有效数字？
0.072，36.080，4.4×10-3，6.023×1023，100，998，1000.00，1.0×103，pH = 5.2时的[H+]。答：
    有效数字的位数分别是：2，5，2，4，不确定，3，6，2，1。

48. 某人用差示光度分析法分析药物含量，称取此药物试样0.0520　g，最后计算此药物的质量分数为96.24%。问该结果是否合理？为什么？答：
    该结果不合理。因为试样质量只有三位有效数字，而结果却报出四位有效数字，结果不可能有那样高的精度。最后计算此药物的质量分数应改为96.2%。 

49. 将0.0089 g BaSO4换算为Ba。问计算时下列换算因数中，选择哪一个较为恰当：0.59，0.588，0.5884.答：
    选择换算因数0.59较为恰当。

50. 用加热法驱除水分以测定[image: image93.png]


中结晶水的含量。称取试样0.2000 g，已知天平称量误差为±0.1 mg。试问分析结果应以几位有效数字报出？答：
    [image: image94.png]Lesots

00124
1515 €





　　分析结果应以3位有效数字报出。

51. 今欲配制0.02000 mol·L-1 K2Cr2O7溶液500 mL，所用天平的准确度为±0.1 mg，若相对误差要求为±0.1%，问称取K2Cr2O7时，应准确称取到哪一位？答：
    [image: image95.png]Mg, o0, =CK,m0, Vim0, *Mi,co, =0.02000x0.5000 x294.18 =2.9418 ¢




　　[image: image96.png]2[n|

g 0,



 ≤0.1%，解得：[image: image97.png]|am|



≤0.0014 g；所以[image: image98.png]29404 gEmg oo, $29432 g



 ；
　　因此，称取K2Cr2O7时，准确称取到小数点后第三位，即1 mg时，就可满足±0.1%误差要求。

52. 标定碱标准溶液时，邻苯二甲酸氢钾（KHC8H4O4，M = 204.23 g·mol-1）和二水合草酸（H2C2O4·2H2O， 

M = 126.07 g·mol-1）都可以作为基准物质，你认为选择哪一种更好？为什么？答：
    选择邻苯二甲酸氢钾更好。因为邻苯二甲酸氢钾的摩尔质量较大，称量误差较小。

53. 用基准Na2CO3标定HCl溶液时，下列情况会对HCl的浓度产生何种影响（偏高，偏低或没有影响）？
　　a. 滴定时速度太快，附在滴定管壁的HCl来不及流下来就读取滴定体积；
　　b. 称取Na2CO3时，实际质量为0.1834 g，记录时误记为0.1824 g；
　　c. 在将HCl标准溶液倒入滴定管之前，没有用HCl溶液荡洗滴定管；
　　d. 锥瓶中的Na2CO3用蒸馏水溶解时，多加了50 mL蒸馏水；
　　e. 滴定开始之前，忘记调节零点，HCl溶液的液面高于零点；
　　f. 滴定官活塞漏出HCl溶液；
　　g. 称取Na2CO3时，撒在天平盘上；
　　h. 配制HCl溶液时没有混匀。答：
    据[image: image99.png]St

M co,

My, o, *Vue1



 
　　a 由于VHCl偏高，cHCl偏低；
　　b 由于[image: image100.png]Py o,



偏低，cHCl偏低；
　　c 由于VHCl偏高，cHCl偏低；
　　d 无影响；
　　e 因为VHCl偏低，cHCl偏高；
　　f 因为VHCl偏高，cHCl偏低；
　　g 由于Na2CO3易吸湿，应用减量法称量。称取Na2CO3时，撒在天平盘上，Na2CO3会吸湿，使[image: image101.png]Py o,



偏低，最终导致cHCl偏低；
　　h 溶液没有混匀时，很可能的情况是上层较稀，因此cHCl偏低的可能性较大。 

54. 假设用HCl标准溶液滴定不纯的Na2CO3试样，若出现19题中所述的情况，将会对分析结果产生何种影响? 
第一章概论答案
1 答： 
    滴定分析所依据的化学反应只有具有了确定的计量关系,才能进行准确的计算。 
    化学计量点是指当加入的滴定剂的量（摩尔）与被测物的量（摩尔）之间，正好符合化学反应式所表示的化学计量关系时的终点：终点为指示剂的变色点
2 答： 
   [image: image102.png]


基准物质长期保存于保干器中易脱水变成[image: image103.png]


或[image: image104.png]H,C,0,



。若 
    在计算时仍以[image: image105.png]


计算表观的NaOH浓度为: 
    [image: image106.png]ooy = P02y x1000
o = 0D VeI
Vron | Marg,o g Vo



 
  而实际的NaOH浓度为： 
     [image: image107.png]2wy, x1000

S0

H,0,0, Vieon



   [image: image108.png]2wy, x1000
R
My, e,0,m,0 Viwox



  
    [image: image109.png]Mye,0,m,0 “Mue,0 08,0



     [image: image110.png]



    [image: image111.png]Chaom < O



 
    即标定结果偏低。       
    同理可对NaCl标定AgNO3的情况进行分析,NaCl若不作处理,含有较多的水份。表观的AgNO3浓度为: 
     [image: image112.png]


     
    而标准的AgNO3浓度为: 
     [image: image113.png]Cagin, =g ——
A M rectoniyo Y agio;



   

    [image: image114.png]



     [image: image115.png]Cagio, P Cagio,




    表观浓度偏高。 

3 答： 
    反应至化学计量点时,应有: [image: image116.png]Auc1 = Meyom),




     [image: image117.png]



    [image: image118.png]


 
    [image: image119.png]


 
    过量反应物的摩尔质量为: 
    [image: image120.png]1
Magom, 30 _300-225

=0.0150 (mol/L)
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    所以过量反应物的摩尔浓度为0.0150 mol/L。
4 答： 　 

    [image: image121.png]W 0.3250

= 0.01985(mollL)
Mp ¥ 6538x0250






    所以[image: image122.png]Zn



的摩尔浓度为0.01988 mol/L。
5 答： 
    间接测定的反应式为: [image: image123.png]Ca** + C,0} = CaC,0, ¥



     
    [image: image124.png]CaC,0,+2HCI=Ca® +2C1'+2H,C,0,




    [image: image125.png]5C, 087 + 2MnO; +16H* = 5C0O, + 2Mn** + 8H,0



 
    [image: image126.png]5
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    [image: image127.png]5 5
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    所以应该称取试样0.21g。
6 答：
    滴定反应为： 
         [image: image128.png]6Fe? +Cr, OF + 14H" =6F** +2Cr* +7H, 0



   
    [image: image129.png]g = 6y g1



 
    [image: image130.png]



    [image: image131.png]v Fe¥ Vi o0,




    [image: image132.png]G =66k, cr,0, Mr x0.1000=6x 0.0200x 55.85x0.1000=0.6702 g




    所以应当称取铁矿0.6702 g。 

7 解：
    [image: image133.png]



 所以[image: image134.png]Na,HPO,+12H,0



的百分含量为112.0%。滴定到化学计量点时，主要形体为  [image: image135.png]


，pH=4.7。而以甲基橙为指示剂，变色范围为3.1~4.4。变色点为3.4。显然，变色点与化学计量点具有较大的差别，故终点误差较大。由于终点较化学计量点偏后，故引起正误差
8 解： [image: image136.png]BRULHBRFN: oo,y




     [image: image137.png]Pesco, Meco,
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     所以计算出试样中CaCO3的百分含量为84.7%。
9 解： 
    [image: image138.png]0.010/(58.44 x0.100)




 
      [image: image139.png]



    [image: image140.png]



      [image: image141.png]1.0x107* x100%





      = 0.010%     
    ρ = 0.010/0.100  
          = 0.10 (g/L) 
10 解： 
     [image: image142.png]B4, :E-ne, n(Afz,)=n(Blzg)





11 解： 
    [image: image143.png]



    [image: image144.png](2)wyy =0.2x25%204.2=1021 mg
£, =0.0002/1.021=2x107* <0.1%

Ve %x[l 2x25x126.1=315 mg
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12 解： 
    [image: image145.png]v = wip
(e 1)
500x0.1x36.43/(37%x1.18)
2(ml)




 

13 答： 
　　（1）mQ ≥kd2 = 0.1 kg·mm-2× (10mm)2 = 10 kg；至少应采10 kg试样才具代表性。
　　（2）10号筛筛孔直径d = 2.00 mm（见下表，武汉大学主编，分析化学，高等教育出版社，2000）； 

	  筛号（网目）
	3
	6
	10
	20
	40
	60
	80
	100
	120
	140
	200

	  筛孔直径/mm
	6.72
	3.36
	2.00
	0.83
	0.42
	0.25
	0.177
	0.149
	0.125
	0.105
	0.074



　　  最小取样量为：kd2 = 0.1kg·mm-2 × (2.00mm)2 = 0.4 kg；
　　设：缩分次数为n，10/2n≥0.4, 解得n≤4；所以应缩分4次。
　　（3）据mQ ≥kd2，得d≤[image: image146.png]


 = [image: image147.png]


=1.0 mm；
　　查51页表1-1得：10号筛d = 2.00 mm，20号筛d = 0.83 mm；
　　所以应使试样通过20号筛，可满足其要求。 

14 答： 
    a. [image: image148.png]Z 20.01%+ 20. m/a:zn 04%+20.05% _ o0 00,





    b. xM = (x2+x3)/2 = (20.03%+20.04%)/2 = 20.04%；
    c. [image: image149.png]0.02%+0.00%+0.01%+0.02%
4

- 0.012%





    d. [image: image150.png]0.012%

100% = x100% = 0.06%
i)

3%



；
    e. R = xmax－xmin = 20.05%－20.01% = 0.04%；
    f. [image: image151.png]3
T

x100%

0.04%

3%
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15 答： 

    a. [image: image152.png]12
X=— =60.09%
P

=




    b. [image: image153.png]B = 60.00% —35.45358.443 = -0.57%





    c. [image: image154.png]x100%= —0.94%





    d. xM = x3 = 60.06%；
    e.；[image: image155.png]d- %i‘x F=021%




    f. [image: image156.png]100%=10.35%





16 答： 
    a. 213.64 + 4.402 + 0.3244 = 218.37；
    b. [image: image157.png]0.1000x(25.00-1.52)x 24647 _ 0.1000x 23.48x 246.47
1.0000%1000 ST lo00x1000

- 05787





    c. [image: image158.png]1.5x107% x6.11x107%

eI =23x10°




    e. pH=0.03, [H+] = 10-0.03 = 0.93 mol.L-1
17 答： 
　　[image: image159.png]w0, X5 X1%
Yea0y XX 019
Wiggo X Mg



 

　　解得： [image: image160.png]W0,



≤3%

18 答： 
    
　　Ea = x－xT = wBr × (ArCl/ArBr)
　　　= 0.10% × (35.453/79.904) 
　　　= 0.044%；

    [image: image161.png]Zucto0%
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o
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    Ea和Er与称样量无关。 

19 答： 
　　设：称取试样的质量为mS克。
　　则：[image: image162.png]B, _ by 2 '3
B, _ Amaso, X007 oo,

2is0,
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 ，解得：mS≥0.6；
　　所以：必须称取大于0.6 g的试样。

20 答： 
　　设：标记和标定过的HCl和NaOH溶液的浓度分别为cHCl和cNaOH；
　　HCl和NaOH溶液的真实浓度分别为coHCl和coNaOH。
　　据coNaOH×VNaOH = coHCl×VHCl，得coNaOH/coHCl = VHCl/VNaOH = cNaOH/cHCl，
　　解得：coNaOH= 0.0999×0.1018/0.1000 = 0.1017，
　　NaOH的真实浓度为0.1017mol．L-1。 

21 答： 
　　[image: image163.png]i
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22 答： 
　　设：应加入0.5000 mol·L-1的H2SO4溶液V毫升。
　　0.1000×(480﹢V)﹦0.0982×480﹢0.5000×V，解得：V = 2.16 mL
23 答： 
[image: image164.png]9.21
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 INCLUDEPICTURE "http://210.34.14.15/teach/fxhx/netedu/public_html/9/9/image23-1.gif" \* MERGEFORMATINET [image: image165.png]



24 答： 
　　（1）[image: image166.png]0.
X Vivaom X Mucyn,0,
MymcE,0, = CvaoH



 ，
　　mmin = 0.2×25×10-3×204.22 = 1.0 g；
　　mmax = 0.2×30×10-3×204.22 = 1.2 g，
　　应称取基准试剂邻苯二甲酸氢钾(KHC8H4O4)1.0～1.2克。
　　（2） [image: image167.png]Craon X Vraon XM c,0, 1,0



，
　　mmin= 1/2× 0.2×25×10-3×126.07 = 0.3 g；
　　mmax = 1/2×0.2×30×10-3×126.07 = 0.4 g，
　　应称取基准试剂H2C2O4·2H2O 0.3～0.4克。
25 答： 
　　标定反应式：2MnO4- + 5C2O42- +16H2O = 2Mn2+ + 10CO2 + 8H2O 

　　[image: image168.png]


 

　　[image: image169.png]Piyc,0, =€ XV XM =0.05x0.1x134.00= 067207 ¢




26 答： 
　　n(S) = n(SO2) = n(H2SO4) = 1/2 n(KOH) 

　　[image: image170.png]1
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27 答： 
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28答： 
    [image: image172.png]



29 答： 
　　    [image: image173.png]



30 答： 
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31 答： 
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32 答： 
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33 答： 
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34 答： 
　　    [image: image178.png]



35 答： 
    采集的原始平均试样混匀后，取部分试样送交分析部门。样品不具代表性。采集的原始平均试样混匀后，还须研磨、过筛、缩分，才能使送交分析部门试样代表所采集样品的平均化学成分。
36 答：
    不对。因为镍币表层和内层的铜和银含量不同。只溶解表层部分镍币制备试液，测其含量，所得结果不能代表整个镍币中的铜和银含量。
37 答：
    锡青铜：用热H2SO4溶解；高钨钢：用HNO3+HF溶解；纯铝：用HCl溶解；银币：用HNO3溶解；玻璃（不测硅）：用HF溶解。
38 答：
    参见：中南矿冶学院分析化学教研室. 分析化学手册. 北京：科学出版社，1982 

   铬铁矿：用Na2O2熔剂，刚玉坩埚熔融；金红石（TiO2）：用KHSO4熔剂，瓷坩埚熔融； 锡石（SnO2）：用NaOH熔剂（铁坩埚）或Na2O2熔剂(刚玉坩埚)熔融； 陶瓷：用Na2CO3熔剂，刚玉坩埚熔融。

39 答：
    应采用NaOH溶液溶解试样。因为NaOH与Fe, Ni, Mg形成氢氧化物沉淀，可与锌基体分离。
40 答：
    测定硅酸盐中SiO2的含量，用KOH熔融分解试样；测定硅酸盐中Fe, Al, Ca, Mg, Ti的含量，用HF-HClO4-H2SO4混酸作溶剂分解试样。
41 答：
    分解无机试样最常用的方法是溶解法和熔融法；测定有机试样中的无机元素时，则通常采用干式灰化（高温分解和氧瓶燃烧法）和湿式消化法分解试样。主要区别有： 1． 分解无机试样的熔融法和分解有机试样的干式灰化法虽然都是在高温进行的，但其作用不同，且熔融法需要溶剂。熔融法是借助高温使试样与熔剂熔融以形成能水溶或酸溶的形态；而干式灰化法是借助高温使有机试样燃烧以消除有机物的干扰，燃烧后留下的残渣可用酸提取。 2． 分解无机试样的溶解法和分解有机试样的湿式消化法虽有相似之处，但所用溶剂和其作用也不同。湿式消化法采用HNO3或HNO3与H2SO4、HNO3与HClO4混酸作溶剂，利用HNO3的氧化性破坏有机物以消除其干扰；溶解法使用的溶剂有水、酸、碱或各种混酸，依据试样的性质和待测元素选择适当的溶剂，以使试样成为水溶的形态。
42 答：c.

43  答：
    不相同。误差的绝对值是[image: image179.png][:A]



 或[image: image180.png]|2,



 ，绝对误差是Ea。
44 答： 
    ∵ [image: image181.png]2x0.01




≤ 0.1%，∴V≥20 mL。

    耗用体积应控制为20 mL以上

45 答：
    ∵ [image: image182.png]2x0.001




≤ 0.1%，∴mS≥2 mg。

　　答：至少应称取2 mg试样。

46 答：
    a. 会引起仪器误差，是系统误差，应校正法码。
　　b. 会引起操作误差，应重新测定，注意防止试样吸湿。
　　c. 可引起偶然误差，适当增加测定次数以减小误差。
　　d. 可引起偶然误差，适当增加测定次数以减小误差。
　　e. 会引起试剂误差，是系统误差，应做对照实验。
　　f. 会引起试剂误差，是系统误差，应做空白实验。
　　g. 会引起方法误差，是系统误差，用其它方法做对照实验。
　　i. 会引起仪器误差，是系统误差，应标准天平校正。

47.答：
    有效数字的位数分别是：2，5，2，4，不确定，3，6，2，1。

48.答：
    该结果不合理。因为试样质量只有三位有效数字，而结果却报出四位有效数字，结果不可能有那样高的精度。最后计算此药物的质量分数应改为96.2%。 

49.答：
    选择换算因数0.59较为恰当。

50. 答：
    [image: image183.png]Lesots
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　　分析结果应以3位有效数字报出。

51. 答：
    [image: image184.png]Mg, o0, =CK,m0, Vim0, *Mi,co, =0.02000x0.5000 x294.18 =2.9418 ¢




　　[image: image185.png]2[n|
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 ≤0.1%，解得：[image: image186.png]|am|



≤0.0014 g；所以[image: image187.png]29404 gEmg oo, $29432 g



 ；
　　因此，称取K2Cr2O7时，准确称取到小数点后第三位，即1 mg时，就可满足±0.1%误差要求。

52. 答：
    选择邻苯二甲酸氢钾更好。因为邻苯二甲酸氢钾的摩尔质量较大，称量误差较小。

53. 答：
    据[image: image188.png]St

M co,

My, o, *Vue1



 
　　a 由于VHCl偏高，cHCl偏低；
　　b 由于[image: image189.png]Py o,



偏低，cHCl偏低；
　　c 由于VHCl偏高，cHCl偏低；
　　d 无影响；
　　e 因为VHCl偏低，cHCl偏高；
　　f 因为VHCl偏高，cHCl偏低；
　　g 由于Na2CO3易吸湿，应用减量法称量。称取Na2CO3时，撒在天平盘上，Na2CO3会吸湿，使[image: image190.png]Py o,



偏低，最终导致cHCl偏低；
　　h 溶液没有混匀时，很可能的情况是上层较稀，因此cHCl偏低的可能性较大。 

54.答：
    据 [image: image191.png]cuer ¥ Vae XM eo,
Vg, = LA TS, 4 100%
mg




　　a 由于VHCl偏高，[image: image192.png]Wi, 0,



偏高；
　　b 由于mS偏低，[image: image193.png]Wi, 0,



偏高；
　　c 由于VHCl偏高，[image: image194.png]Wi, 0,



偏高；
　　d 无影响；
　　e 因为VHCl偏低，[image: image195.png]Wi, 0,



偏低；
　　f 因为VHCl偏高，[image: image196.png]Wi, 0,



偏高；
　　g 由于试样易吸湿，应用减量法称量。称取Na2CO3试样时，撒在天平盘上，Na2CO3试样会吸湿，使mS偏低，最终导致[image: image197.png]Wi, 0,



偏高；
　　h 或偏高，或偏低；不能确定。
　　溶液没有混匀时，很可能的情况是上层较稀。若标定时用上层溶液，测定时用下层；
　　测定时VHCl偏低，最终导致[image: image198.png]Wi, 0,



偏低。

答：
    据 [image: image199.png]cuer ¥ Vae XM eo,
Vg, = LA TS, 4 100%
mg




　　a 由于VHCl偏高，[image: image200.png]Wi, 0,



偏高；
　　b 由于mS偏低，[image: image201.png]Wi, 0,



偏高；
　　c 由于VHCl偏高，[image: image202.png]Wi, 0,



偏高；
　　d 无影响；
　　e 因为VHCl偏低，[image: image203.png]Wi, 0,



偏低；
　　f 因为VHCl偏高，[image: image204.png]Wi, 0,



偏高；
　　g 由于试样易吸湿，应用减量法称量。称取Na2CO3试样时，撒在天平盘上，Na2CO3试样会吸湿，使mS偏低，最终导致[image: image205.png]Wi, 0,



偏高；
　　h 或偏高，或偏低；不能确定。
　　溶液没有混匀时，很可能的情况是上层较稀。若标定时用上层溶液，测定时用下层；
　　测定时VHCl偏低，最终导致[image: image206.png]Wi, 0,



偏低。

