              最终确定的水质分析化学实验
实验一  碱度的测定

水样的碱度测定
一.  目的要求

1. 掌握双指示剂连续滴定法测定水样的碱度的方法和原理。

2. 提高滴定操作的熟练程度。

二.  原理

用盐酸标准溶液滴定水样，当酚酞变色时，NaOH全部被中和，而Na2CO3只被中和到NaHCO3，在此溶液中再加入甲基橙指示剂，继续滴定到终点，则NaHCO3全部被中和，生成CO2和H2O。根据两个终点先后耗用的HCl标准溶液的体积即可推算水样中含有何碱度及其含量。

三.  试剂

1. 甲基橙指示剂    0.1% 水溶液  （称取0.1g 甲基橙，溶于100ml 蒸馏水中）
2. 0.1% 酚酞指示剂   （称取0.1 g酚酞，溶于50ml 95%的乙醇中，再加入50ml 蒸馏水，滴加0.01mol/L  NaOH至溶液呈微红色）

3. HCl标准溶液    0.1 mol/L

4. 250ml 锥形瓶； 滴管；  移液管；
四、分析步骤

吸取上述试液 25.00 cm3于锥形瓶中，加酚酞指示剂2滴，用0.1 mol·dm-3 HCl标准溶液滴定至红色刚褪去记下HCl消耗量为V1。于此溶液中，再加甲基橙指示剂1-2滴，继续用HCl标准溶液滴定至终点（橙色），记录消耗HCl标液的总体积
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五． 数据的记录与处理
实验二  氯化物的测定

氯化物的测定
氯化物中氯含量的测定（莫尔法） 
一、实验目的 
1. 掌握硝酸银标准溶液的配制与标定方法。 

2. 掌握用莫尔法测定氯离子的方法和原理。 

3. 掌握铬酸钾指示剂的正确使用。 

二、仪器与药品.
1. 仪器： 
  酸式滴定管 (50mL，棕色)、容量瓶、移液管、量筒、锥形瓶、烧杯。 
2. 药品： 
1）NaCl基准试剂：在500～600ºC灼烧半小时后， 放置干燥器中冷却，也可将NaCl置于带盖的瓷坩锅中，加热，并不断搅拌，待爆炸声停止后，将坩锅放入干燥器中冷却后使用；2）AgNO3 0.1 mol/L：溶解8.5g　AgNO3于500mL不含Cl- 的蒸馏水中，将溶液转入棕色试剂瓶中，置暗处保存，以防止见光分解；
3）5％的K2CrO4溶液。 （可用分析纯铬酸钾配制）
4）酚酞指示剂 （可用酚酞溶于乙醇配制）
5）0.05mol/L 硫酸溶液

6）0.05 mol/L NaOH 溶液

三、实验步骤  
1. AgNO3溶液的标定 

准确称取0.5～0. 65 克基准NaCl，置于小烧杯中，用蒸馏水溶解后，转入100mL容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。准确移取25.00mL NaCl标准溶液注入锥形瓶中，加入25mL水，加入1mL 5％K2CrO4溶液，在不断摇动下，用AgNO3溶液滴定至呈现砖红色即为终点。 
2．试样分析 
    准确称取1.3 g NaCl试样置于烧杯中，加水溶解后，转入250mL容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。准确移取25.00 mL NaCl试液注入锥形瓶中，加入25mL水,加入1mL5％K2CrO4，在不断摇动下，用AgNO3溶液滴定至呈现砖红色即为终点，平行测定三份。 
根据试样的重量和滴定中消耗AgNO 3标准溶液的体积计算试样中Cl -的含量，计算相对平均偏差。 
五、数据记录与处理
实验三  pH值的测定 （酸度计）
一、目的

1. 了解电位法测定水的pH值的原理和方法。

2. 学习酸度计的使用方法。

二、原理

指示电极（玻璃电极）与参比电极（饱和甘汞电极）插入被测溶液中组成原电池：

Ag|AgCl,HCl (0.1mol/L)|H+ (x mol/L) || KCl (饱和)，Hg2Cl2|Hg

玻璃电极                    被测液   盐桥           甘汞电极  

在一定条件下，测得电池的电动势E是pH的直线函数：

               E=K’+0.059 pH (25℃)

由测得的电动势E就能计算出被测溶液的pH值。但因上式中的K’值是由内外参比电极电位及难于计算的不对称电位和液接电位所决定的常数，实际不易求得，因此在实际工作中，用酸度计测定溶液的pH值（直接用pH刻度）时，首先必须用已知pH值的标准缓冲溶液来校正酸度计（也叫“定位”）。常用的标准缓冲溶液有：酒石酸氢钾饱和溶液（pH=3.56，25℃），0.05mol·kg-1  KHC8H4O4 (Ph=4.00,20℃。以下同)，0.025mol·kg-1 KH2PO4，0.025 mol·kg-1 Na2HPO4 (Ph=6.88 ) 及0.01mol·kg-1硼砂溶液（pH=9.23）。校正时应选用与被测溶液的pH值接近的标准缓冲溶液，以减少在测量过程中可能由于液接电位、不对称电位及温度等变化而引起的误差。一支电极应该用两种不同pH值的缓冲溶液校正。在用一种pH值的缓冲溶液定位后，测第二种缓冲溶液的pH值时，误差应在0.05之内。

应用校正后的酸度计，可直接测量水或其他溶液的pH。

三、仪器和试剂
    1，仪器：25型酸度计或PHS-29A型酸度计一台。221型玻璃电极及222型饱和甘汞电极（或231型玻璃电极及232型饱和甘汞电极）各一支（或复合玻璃电极一支与PHS-29A型酸度计配合使用）。100ml烧杯4只。

  洗气瓶   洗耳球  
2， 试剂：pH=4.00标准 缓冲溶液（20℃）：称取在115+5℃烘干2—3h的一级纯邻苯

二甲酸氢钾（KHC8H4O4））10.12g，将它溶于不含CO2的去离子水中，在容量瓶中稀释至1000ml，混匀，贮于塑料瓶中。（也可用市售袋装标准缓冲溶液试剂，用水溶解，按规定稀释而成。）

pH=6.88标准缓冲溶液（20℃）：称取一级纯磷酸二氢钾（KH2PO4 ）3.39g和磷酸氢二钠（Na2HPO4 ）3.53g，将它们溶于不含CO2 的去离子水中，在容量瓶中稀释至1000ml，混匀，贮于塑料瓶中。

pH=9.23标准缓冲溶液（20℃）：称取一级纯硼砂（Na2B4O7·10H2O）3.80g，将它溶于不含CO2 的去离子水中，在容量瓶中稀释至1000ml，贮于塑料瓶中。

上述三种标准缓冲溶液通常能稳定两个月，其pH值随温度不同而略有差异
四、步骤

1．按照所使用的pH计说明书的操作方法进行操作。

2．将电极和塑料烧杯用水冲洗干净后，用标准缓冲溶液淌洗1—2次（电极用滤纸吸干）。

3．用标准缓冲溶液校正仪器。

4．用水样将电极和塑料烧杯冲洗6—8次后，测量水样，由仪器刻度表上读出pH值。

5．测定完毕后，将电极和塑料烧杯冲洗干净，妥善保存。
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