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章节摘录

版权页：   插图：   3.3容量分析器皿的校正 3.3.1 目的要求 （1）了解容量分析器皿的误差。
 （2）掌握容量分析器皿的校准方法。
 3.3.2基本原理 滴定分析误差的来源之一是容量器皿（以下简称器皿）的体积测量误差。
根据滴定分析的允许误差，通常要求所用器皿测定溶液体积时的测量误差在0.1％左右。
但大多数器皿由于种种原因，如不同商品等级、温度变化等，使器皿的实际容积与所标示的容积之差
往往会超出允许误差范围。
因此，为了提高分析结果的准确性，应适时对器皿进行校正。
器皿的校准根据具体情况可采用绝对校准法与相对校准法。
 1.绝对校准法 绝对校准法需要测定器皿的实际容积，是通过称量器皿中所放出或所容纳纯水的质量，
然后将该质量除以该温度下水的校正密度dt（dt表示温度为t℃是1mL纯水在空气中用黄铜砝码称得的
质量）即得到实际容积。
例如，在25℃校准滴定管，由滴定管放出19.88mL纯水，称得其质量为19.82g，查表3—5得25℃时纯水
的校正密度为0.9961，因此实际容积为滴定管、移液管、容量瓶一般采用绝对校准法。
 2.相对校准法 当要求两种器皿按一定比例配套使用时，由于各自的绝对容积并不重要时，可采用相对
校准法。
例如，25mL移液管与100mL量瓶的体积比应为1：4。
 3.3.3仪器与试剂 （1）分析天平；25mL酸（碱）式滴定管；100mL容量瓶；25mL移液管；50mL锥形瓶
。
 （2）试剂：蒸馏水。
 3.3.4实验步骤 1.滴定管的校准 将蒸馏水装入洁净的滴定管中，调节零刻度，准确读数并记录，同时测
定所用水的温度。
 取一干燥50mL锥形瓶，置于分析天平称量（准确至0.01g），然后从滴定管中放出5mL蒸馏水于锥形瓶
中，1min后准确记录滴定管读数（至0.01mL），于同一台分析天平上，称取锥形瓶加水的质量。
然后再放5mL蒸馏水、记录滴定管读数、称量锥形瓶加水的质量。
如此反复进行直至滴定管读数为25mL。
以5mL为一段计算实际容积及其校准值，然后求出累积校准值。
 重复测量一次，要求两次测量的校准值之差应不大于0.02 mL。
 2.移液管的校准 同滴定管的校准，称量移液管准确移取的质量，计算，即得。
 3.移液管和容量瓶的相对校准 用25mL移液管移取蒸馏水于洁净干燥的100mL量瓶中，移取4次后，观
察瓶颈处水的弯月面是否刚好与标线相切。
若不相切，则应在瓶颈另作一记号为标线，作为与该移液管配套使用时的容积。
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