
电位法及永停滴定法

1. 在 25°C,将 pH玻璃电极与饱和甘汞电极浸入 pH=6.87的标准缓冲溶液中，测得电

知试液时，测得电动势为 0.508Vo计算未知试液的 pHo

2. 若 KH+,Na+=l X 10'15,这意味着提供相同电位吋，溶液中允许 Na+浓度是屮浓度的多

吋，pH= 13.00的溶液所引起的相对误差是多少？
（1）K,Na+=l X IO*15时，意味着干扰离子 Na*的活度比被测离子 T的活度高 1 X 1

电位。
⑵空％= 込心poo%-竺兽3 十％

C g 10"

3. 某钙离子选择电极的选择系数 Kc砂皤=0.0016,测定溶液中 C/+离子的浓度，测得
中存在冇 0.15mol/L的 NaCI,计算：①由于 NaCl的存在，产生的相对误差是多少?②若
下，NaCl的浓度不能人于多少？

医% =心厂严灯 00% = °・°°心（ 0」5芒 xl00% = 12.89%
C 乞 2.8x10 4

A

若要使相对谋差减少到 2%以下，则
解得 NaCl的浓度不能人于 0.059mol/L

4. 用下列电池按直接电位法测定草酸根离子浓度。
Ag | AgCl（固）|KC1（饱和 H 迸涣浓度）|Ag2C2O4個）|Ag

（1） 推导出 PC2O4与电池电动势 Z间的炎紊式（AgzCzCti的溶度积 Ksp=2.95Xl

（2） 若将一走知浓度的草酸钠溶液置入陀电解池，在 25°C测得电池电动势为 0

极。计算未知溶液的 PC2O4值。 （审切八旳/A厂+ 0」990V , ^Ag+/Ag=+0.7995V）
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pC2O, =3.80





5、下列电池的电动势为 0.460V,计算反应 M2++4Y«MY4
2_生成配合物 MY广的稳定常

M2+/M=+0.0221V)OM I M 2+(0.0400mol/L), Y'(0.400mol/L)||SHE(标准氢电极)。

Ef -呎皿 "°°°一 ( 必"+詈以 0+]

即：0.460 = -0.0221 -lg[A/2+]解得 lg[AY2+] =-16.342

由配合平衡知：心厂竺辻二——0 0400

⑷ [M"][厂] 4 4.55x10" x

6. 用氛离子电极测定饮用水中 F含量时，取水样 20.00ml,加总离子强度调节缓冲液
140.0mV；然后在此溶液中加入浓度为 1.00X10_2mol/L的氟标准溶液 1.00ml,测得电动
斜率为 58.5mV/pF,求 1 L饮用水中厂的质量。

解 1 s二 =-5S.5mVA£ = 120-140 = -20mV

F

Cx=3.99X104mol/L 解 2 4兰严 5

C =^xC =20 x1.0x10^x1.00 _2O/_$8.5_^
'40 F4 0 V +y V +y 40 40 + 1

X S X s

= 3.99xl0-4mol/L mF= C F_ x 19 = 3.99 x 10~4x 19 = 7.58wg/ L

7•卜而是用 NaOH标准溶液(0.1250mol/L)滴定 50.00ml某一元弱酸的部分数据表。
体积(ml) 0.00 4.00 8.00 20.00 36.00

pH 2.40 2.86 3.21 3.81 4.76

体积(ml) 39.92 40.00 40.08 40.80 41.60

pH 6.51 8.25 10.00 11.00 11.24

(1)绘制滴定曲线; (2)绘制△ pH/A V- V曲线; (3)绘制 A2pH/AT2-r曲线；(4)计算该酸溶

(5)计算弱酸的离解常数 Ka。(0.l000mol/L, 1.57X10"4)

24

[A/2+] = 4.5

(0.400-0.0400 x4)4=2・65xl°

込―(15&51gd20・00 + iei(T2

40+1

“7 临 "20

A£= 120-140 = -20 mV
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(2)

V(ml) pH △pH AV △pH仏 V △7

0.00 2.40
0.46 4.00 1.15 2.00

-1.06 4.00
4.00 2.86

0.35 4.00 0.0875 6.00

8.00 3.21 -0.04 12.0

0.60 12.00 0.05 14.00

20.00 3.81 0.01 14.0

0.95 16.00 0.06 28.00

36.00 4.76 0.17 9.6

0.74 3.20 0.23 37.60

39.20 5.50 0.87 1.96

1.01 0.92 1.10 39.56

39.92 6.51 20.4 0.40

1.72 0.08 21.50 39.96

40.00 8.23 0.63 0.08

1.77 0.08 22.13 40.04

40.08 10.00 -20.73 0.40

1.00 0.72 1.40 40.44

40.80 11.00
-1.1 0.76

0.24 0.80 0.3 41.20
41.60 11.24

(40.08-39.92):(-51.82-51) = (Vx-39.92):(0-51) 解得 Vx=

Cx = CNOOHVX/V 酸=0.1250x40.00/50.00 = 0」000 mol/L

由半中和点体积 20.00ml对应的 pH即为该酸的 pKa值,因此
有 pKa = 3.81 Ka= 1.57x10'4



8.农药保棉磷(C】2H]6O3PS2N3=345.36)在强碱性溶液中按下式水解。

C12H16O3PS2N3也 C)Z眾+ 其他产物

水解产物邻氨基苯卬酸，在酸性介质中町用 NaNO2标准溶液进行重氮化滴定。



Qc囂 H + Nag + 2HC1— + NaC，+2，，2°

滴定终点以永停滴定法指示。今称取汕剂试样 0.4510g,置于 50ml容量瓶小，溶于苯
移取溶液 10.00ml置于 200ml分液漏斗中,加入 20ml KOH溶液(1 mol/L)水解，待水解
取分离掉水解反应生成的于扰物质。将水相移入 200ml烧杯中，插入两支钳电极，外加
的 NaNO?滴定，测量部分数据如 F表：求保棉磷的百分含量。

NaNO2体积(ml) 5.00 10.00 15.00 17.50 18.50 19.50 20.

电流(109 A) 1.3 1.3 1.4 1.4 1.5 1.5 30





电流增加实验点连线与体积轴交于 Vsp=20.00 ml,即为滴定终点消耗 NaNO3标准溶液

20.00x0.01010x345.36x50.00xl0()% =

0.4510x1000x10.00

光学分析法概论
1、光学分析法有哪些类型。

基于辐射的发射建立的发射光谱分析法、火焰光度分析法、分子发光分析法、
吸收建立的 UV-V is光度法、原了吸收光度法、红外光谱法、核磁共振波谱法等；
法、拉曼光谱法； 基睛辐射的折射建立的折射法、T•涉法；基于辐射的衍射建立
射法等；基于辐射的旋转建立的偏振法、旋光法、圆二色光谱法等。

2、吸收光谱法和发射光谱法冇何异同？

吸收光谱法为当物质所吸收的电磁辐射能由低能态或基态跃迁至较高的能态

光谱法为物质通过电致激发、热致激发或光致激发等激发过程获得能量，变为激发

过渡到低能态或基态时产生的光谱。

3、什么是分了光谱法？什么是原了光谱法？

原了光谱法：是由原了外层或内层电了能级的变化产生的光谱，它的表现形式
法的冇原了发射光谱法、原了吸收光谱法，原了荧光光谱法以及 X射线荧光光谱法

分子光谱法：是山分子中电子能级、振动和转动能级的变化产生的光谱，表现
析方法的冇紫外•可见分光光度法，红外光谱法，分了荧光光谱法和分了磷光光谱法

4、简述光学仪器三个最基本的组成部分及其作用。

辐射源（光源）：提供电磁辐射。

波长选择器：将复合光分解成单色光或有一定宽度的谱带。
检测器：将光信号转换成电信号。

5、简述常用的分光系统的组成以及各白作用特点。

分光系统的作用是将复合光分解成单色光或有一定宽度的谱带。分光系统又分
山入射狭缝和出射狭缝、准直镜以及色散元件，如棱镜或光栅等组成。

棱镜：色散作用是基于构成棱镜的光学材料对不同波长的光具有不同的折射率。

光栅：利用多狭缝干涉和单狭缝衍射两者联合作用产生光栅光谱。

象 得 暗

保棉磷％= 77.35%



干涉仪：通过干涉现象，得到明暗相间的干涉图。
滤光器是最简单的分光系统，只能分离出一个波长带或只能保证消除给定消长以上

6、简述常用辐射源的种类典型的光源及其应用范围。

连续光 源

紫外光源
H2灯

16O-375nm
6灯

可见光源
W灯 32O-25OOnm

筑灯 25<>-7<>()nm

红外光源 Nernst灯 6OOO-5OOOcm'1之间有最
大强度健碳棒

线光源

金属蒸汽灯
Hg灯 254-734nm

Na灯 589.Onni»589>6nm

空心阴极灯 空心阴极灯 也称元索灯
离強度空心阴极 灯

激光碎 红宝石激光器 693.4nm



He-Ne激光器 632.8nm

Ar离子激光器 515.4nm, 488.Onm

发射光谱光 源 直流电弧
电能交流电弧

火花
ICP

紫外一可见分光光度法

1. 什么叫选择吸收？它与物质的分子结构有什么关系？
物质对不同波长的光吸收程度不同，往往对某一波长（或波段）的光表现出强

此波长（或波段）的光有选择性的吸收。
山于各种物质分子结构不同，从而对不同能量的光子有选择性吸收，吸收光子

用物质的光谱可作为物质分析的依据。

2. Lambert-Beer定律的物理意义是什么？为什么说 Beer定律只适川于单色光？浓度
离的主耍因素有哪些？

朗伯一比耳定律的物理意义：当一束平行单色光垂总通过某溶液吋，溶液的吸
及液层厚度/成正比。

Beer定律的一个重要前提是单色光。也就是说物质对单色光吸收强弱与吸收光
关系。物质对不同的单色光选择吸收，具冇不同的吸收能力，非单色光吸收强弱与
能提供准确的定性定量信息。

浓度 C与吸光度力线性关系发牛:偏离的主要因素
（1） 化学因素：溶液中发生电离、酸碱反应、配位及缔合反应而改变吸光物质的

减免：选择合适的测定条件和测定波长
（2） 光学因素：

非单色光的影响。减免：选用鮫纯的单色光；选 max的光作为入射光
杂散光的影响。减免：选择远离末端吸收的波长测定
散射光和反射光：减免：空口溶液对比校正。
非平行光的影响：减免：双波长法

（3） 透光率测量误差：仪器的噪咅（电路元件性能不稳定造成的读数的波动）

减免：控制适宜的吸光度（读数范围），使 0.2<A<0.7

3. 说明双波长消去法的原理和优点。怎样选样山和/ k?
原理：a与 b两种物质的吸收光谱完全重叠，欲消除 b组分的 T•扰直接测定 a组分

在 度 依 度 式 然 算



波长入 1和入 2，测出在两波长处的吸光度，依据吸光度的加和性列式，然后计算
处的总吸光度的差 ffiAA来求算出待测组分 a的含蜃。

优点：该方法测混合物时，可不经分离直接测定待测组分。

选择两个测定波长的原则



1) 使干扰组分(待消除组分)在这两个波长具冇相同的吸光度 Al, A2b；

2) 使待测组分 a这两个波长 AAa足够人。

4•卡巴克洛的摩尔质量为 236,将其配成每 100ml含 0・4962mg的溶液，盛于 1cm吸

处测得力值为 0.557,试求其殆及能。(E醫=1123,尸 2.65x104)

A _ 0.557

e7" 0.4962xl03xl

5. 称取维生素 C 0.05g溶于 100ml的 0.005mol/L硫酸溶液屮，再准确最取此溶液 2.00m

吸收池中，在^x245nm处测得/值为 0.551,求试样中维生素 C的百分含虽。

(E醫 245nm=560) (98.4%)

=00500 x 2 0() = 0 ()()}0()(/] ()0mi)
x100

As= E；爲C/ = 560 x ().0() 100x1 = 0.560

© =^X1OO% = 4^X100% = -^^xl00% = 98.4% 样 C A 0.560
s s

6. 将 2.481 mg的某碱(BOH)的苦味酸(HA)盐溶于 100ml乙醇中，在 lcm的吸收池中测
已知苦味酸的摩尔质量为 229,求该碱的摩尔质量。(已知其摩尔吸光系数^2xl04)

BOH + HA->BA + H2O

2.00x10^ °598, x229-1^
2.481 xl0_3xl 10

B = 602

M = 30/7 = 602 + 17 = 619

7. 有一化合物在醇溶液屮的总 x为 240nm,其 g为 1.7x10°,摩尔质量为 314.47。试问配
含量最为合适。(3.70X10_4-1.48X10~3,最佳 8.03x10-4)

= 1123

fxll23=2-65xl0_4



吸光度在 0.2〜0.7之间时为分光光度法的最适宜范围。设 1=1 cm

= £x—= 1.7X10
4
X

10
=541

M 314.47

o 7

=5411 = 37X10 (g/100ml)

A4343
最佳 C“=——= 8.03xl0-4(g/IOOml) "541x1
故最适宜浓度范围为: 3・7xl0"〜1.3x10"

上限 C2 =
0,7

541x1
= 1.3xl0-4 (g/IOOml)

g/IOOml最佳浓度为 8.03X10-4g/100ml



8. 金属离了 M1■与配合剂 X形成配合物 MX,其它种类配合物的形成 nJ以忽略，在
溶液屮其它物质的吸收可以忽略不计。包含 0.000500mol/L M*和 0.200mol/L X一的溶
测得吸光度为 0.800；另一溶液由 0.000500moI/LM+和 0.0250mol/L X_组成，在同样条件

溶液中 有 转 为 物 在第 溶液 并 试 算

A = sCl
4 0 800 "

£= ------ = ---------------- = 1600
C}xl0.000500x1

C2 = =
£X/

=0<64°=0.000400
1600x1

[MX] ________________ 0.000400
[M][X] ~(0.000500-0.000400)x(0.0250-0.000400)

= 163

^"max

A _ 0J45
C7 3.00xl0'5xl = 4833

=10
-4833x3.00x1 O

_5
X3

= 36.73%

如
CI

0.414

20.0x107

1000
xlOOxl

= 207

0嫌料药％=

A1000
X

硝/ ]00
20.0x10-

x!00% =

0.400

207x1
xlO

20.0 x 10'3
x 100% = 96.6%



一种溶液中所有 NT均转化为配合物，而在第二种溶液种并不如此，试计算 MX的

9. ©CrCU的碱性溶液在 372nm有最大吸收。己知浓度为 3.00x10_5mol/L的 K2C1O4碱
在 372nm处测得 Q71.6%。求（a）该溶液吸光度;（b）K 2CrO4溶液的窃皿（C）当吸
（力=0」45,乐^=4833, 7=36.73%）

24 = -lgT = -lg0.716 = 0.145

10.精密称取 VB]2对照品 20mg,加水准确稀释至 1000ml,将此溶液置厚度为 lcm的吸收
吸收值为 0.414,另有两个试样，一为VB门的原料药，精密称取 20mg,加水准确稀释至
处测得其吸光度为 0.400。一为 VB】2注射液,精密吸取 1.00ml,稀释至 10.00ml,同样测
计算 VB|2原料药及注射液的含量。

嘶液二扁 X心 X茅牆 X10* 0" 0.250 rng/ml



11 .有一 A和 B两化合物混合溶液，已知 A在波长 282nm和 238nm处的吸光系数磋

而 B在上述两波长处吸光度相等。现把 A和 B混合液盛于 1.0cm吸收池屮，测得 2

0.442；在 2irax238nm处的吸光度为 0.278,求 A化合物的浓度（mg/100ml）。&蠹=总 2

两式相减 4；臨-血=鍛 2” -心=（坊监-EgG
0.442一 0.278 = (720 - 270)Cd

C()= 0.000364g/100w/ = 0.364/wg/I OOzw/

12.配制某弱酸的 HCl 0.5mol/L> NaOH 0.5mol/L和邻苯二甲酸氮钾缓冲液（pH=4.00）的
弱酸 0.001g/l00mlo在 2irax=590nm处分别测出其吸光度如表。求该弱酸 pKa。

〃238"加 = 0.278





在 pH= 4fi<J 缓冲溶液中 f[HIn]^\\[ln ]共存，则该弱酸在各溶液中的分析浓度为
冲液中:A 混=0.430 = EHlnCHln+ E lnCln

碱性溶液中 M ” = 1.024 = Eln.+ C /n) 酸性溶液中；/1呗=0.002 = Ellln(C nin+ C 加
In

13.有一浓度为 2.00xl03mol/L的有色溶液，在一定波长处，F 0.5cm的吸收池中测得其
如果在同一吸收波长处，于同样的吸收池中测得该物质的另一溶液的百分透光率为
少？ (4.66x10~3mol/L)

4 == ECI

14.含冇 FJ+的某药物溶解后，加入显色剂 KSCN溶液，生成红色配介物，用 1.00cm

波长处测定，已知该配合物在上述条件下逋为 1.8xl04,如该约物含 F尹约为 0.5%,现欲
对误差最小，应称取该药多少克？ (Fe=55.85) (0.0135g)

定结 差

4

碱 酸

Hln = H++"

0.430

1.024

[HIn]与[I

[In"]

0.002 [HIn]

中矿］
［〃如

PK°= pH + 1g

后两式代入笫一式 0.430 = 0.002

G+c”)

L024XC (%+5)

= 1.3879 PK “ =pH + lg
[HIn] = 4 + lgl.3879 = 4」4

-IgTxC；二一 lg(20%)x2・
0xl(T‘

4_ 0.300

= 4.66x10^ (moI/L)

A = sCl C =—
0.434

1.80xl04xl
=2.411><10一 5 (mol/L)

mx0.5%

55.85
= 2.41 lx IO'5

50
x -------

1000

m= 0.0135g



当 A=0.434时，测定结果的相对误差最小
15.精密称取试样 0.0500g,置 250ml M瓶屮，加入 0.02mol/L HC1溶解，稀释至刻度。

以 0.02mol/L HC1为空白,在 263nm处用 lcm吸收池测得透光率为 41.7%,其摩尔吸收系

为 100.0,试计算(263nm)和试样的百分含量。

/ = 一览卩=一览 0・417 = 0・380硝丄 xi0 =空 2x10 = 1200
"M100.0

A inn1 250
—x 100 x -------x-----

_ </ 100 2
57样一

0.380 1 250
x 100x---- x

x 100% = 120区 1------ W0―2_ = 79.2%
0.05000.0500



荧光分析法

1. 荧光和磷光的发生机制有何不同？什么条件下可观察到磷光？

荧光是当电子从第一激发单重态 S1的最低振动能级冋到基态 so各振动能级所

磷光是当受激电子降到 S1的最低振动能级后，未发射荧光，而是经过系间窜
豫到 T1最低振动能级，从 T1最低振动能级回到棊态的各个振动能级所发射的光辐

索温条件下很少呈现荧光，只有通过冷冻或固定化而减少外转换才能检测到磷

2. 如何区别荧光、磷光、瑞利光和拉曼光？如何减少散射光对荧光测定的干扰？

荧光：是某些物质吸收一定的紫外光或可见光后，基态分了跃迁到激发单线态
振动弛豫回到第一激发态的最低振动能级，在发射光子后，分子跃迁回基态的各个
射的光称为荧光。荧光的波长比原来照射的紫外光的波长更长。

磷光：是冇些物质的激发分子通过振动弛豫下降到第一激发态的最低振动能层
三重态的高振动能层上，再通过振动弛豫降至三重态的最低振动能层,然后发出光
能层.这种光辐射称为磷光。磷光的波长比荧光更长。

瑞利光：光子和物质分子发生弹性碰撞吋.不发生能量的交换，仅是光子运动
光叫做瑞利光，-其波长和入射光相同。

拉曼光：光了和物质分了发生非弹性碰撞时，在光了运动方向发生改变的同时
交换，使光于能量发生改变。当光子将部分能量转给物质分子时，光子能量减少
从物质分子得到能量吋，光子能量增加，波氏比入射光为用。这两种光均称为拉曼

为了消除瑞利光散射的影响，荧光的测量通常在与激发光成直角的方向上进行
宽度来消除

为消除拉曼光的影响可选择适当的溶剂和选用合适的激发光波长

3. 具有哪些分子结构的物质有较高的荧光效率？

（1）长共轨结构：如含有芳香环或杂环的物质。

（2）分子的刚性和共平面性：分子的刚性和共平面性越人，荧光效率就越人，并

（3）取代基：能增加分子兀电子共轨程度的取代基,常使荧光效率提高,如平、・

4. 可通过哪些技术提高荧光分析法的灵敏度和选择性？



（1）激光诱导荧光分析。（2）时间分辨荧光分析。（3）同步荧光分析。（4

5. 请设计两种方法测定溶液 A1"的含量。（一种化学分析方法，一种仪器分析方

配位滴定：利用铝与 EDTA的配位反应进行滴定分析，因铝与 EDTA的反应速
有封蔽作用，因此铝的测定一般用 EDTA作为标准溶液，返滴定法或置换滴定法测

仪器分析法：利作铝离子与有机试剂如桑色素组成能发荧光的配合物，通过检
定铝离子的含量。另可采用原子吸收分光光度法或原子发射光谱法进行测定。

6. 一个溶液的吸光度为 0.035,试计算式（12・5）括号中第二项与第一项之比。

「駕⑵ 十 2.3ECI =（一 Z3X；.035）2 十（2 3 x 0 035 ）= 0.0403



红外吸收光谱法

7. 某物质分子式为 C10H10Oo测得红外吸收光谱如图。试确定其结构。

U= (2+2*10-10) /2=6可能含有苯环

波数 归属 结
3320 疑基 v (O-H) O

2985 甲基伸缩振动 v as (CH3) C

2165 v (gO) C

1600,1460 芳环骨架 C=C伸缩振动 v (C=C) 芳
1450 甲基变形振动§ as (CH3) -

1400 P (OH) ■

1230 叔丁基 vC-C —

1092 v (C-O) C

771 芳环碳氢变形伸缩振动 y=C-H)
芳

704 环变形振动(环)

8. 某未知物的分子式为 C7H9N,测得其红外吸收光谱如图，试通过光谱解析推断其

根据以上分析, 可知其结构



u= (2+2*7+1-9) /2=4可能含冇苯环
波数 归属

3520, 3430, 3290 胺 v (・NH)

3030 芳环碳氢伸缩振动 v (AR・H)

2925 甲基伸缩振动 v as (CH3)



1622 伯胺面内弯曲 B(NH)

1588；1494 芳环骨架 C=C伸缩振动 V (C=c)

1471 甲基变形振动& as (CH3)

1380 甲基变形振动&s (CH3)

1303, 1268 胺 v (-C-N)

748 芳环碳氢变形伸缩振动 Y =C-H)

根据以上分析，可知其结构

9. 某未知物的分子式为 CI0H12O,试从其红外光谱图推出其结构。

U= (2+2*7+1-9) /2=4可能含有苯环

波数 归属

3060, 3030 芳环碳氢伸缩振动 v (AR・H)

2960, 2870 甲基伸缩振动 v as (CH3)

2820, 2720 vC-H (0)

1700 vC=O

1610；1570, 1500 芳环骨架 C=C伸缩振动 V (C=C)

1460 甲基变形振动 6 as (CH3)

1390, 1365 「卩基变形振动§ s (CH3)

830 芳环碳氢变形伸缩振动 y =C・H)

根据以上分析，可知其结构



原子吸收分光光度法

1・原了吸收分光光度法中，为什么要求用锐线光源？
原子吸收法的定量依据使比尔定律，而比尔定律只适应于单色光，并且只有当光

窄时，吸光度和浓度的线性关系才成立。因为大多数元素的吸收线的半宽度为左右
的单色器，其所提供的有效带宽也耍叨显大于原子吸收线的宽度。若采用连续光源
原了吸收则不可避免的出现非线性校正曲线，且灵敏度也很低。原了吸收分光光
吸收，对光源的基本要求是光源发射线的半宽度应小于吸收线的半宽度；发射线
频率 V。相重合。只有使用锐线光源才能符合要求。



2.简述发射线和吸收线的轮廓对原子吸收分光光度分析的影响。

发射线和吸收线的谱线轮廓对原了吸收分光光度分析的灵敏度和校止曲线的线性关

(1) 当发射线宽度 ＜吸收线宽度时，吸收完全，灵嫩度高，校正曲线线性好，准

(2) 当发射线宽度〉吸收线宽度时，吸收不完全，灵敏度低，校正曲线线性差，

(3) 发射线与吸收线轮廓有显著位移时，吸收最不完全，灵敏度最低，校正 Illi线

3.计算激发态与基态原了数 Z比。

4.原子吸收分光光度法测定镁灵敏度时，若配制浓度为 2ug/ml的水溶液，测得其透
度。0.0292ug/ml/l%)

0.0044C 0.0044C 0.0044 x 2

A-lgr - -lg0.5

5.用标准加入法测定一•无机试样溶液中镉的浓度，各试液在加入镉对照甜溶液后，
得吸光度如下，求试样屮镉的浓度。(0.574 mg/L)

序号 试液(ml) 加入镉对照品溶液(10 pg/ml)的毫升数 吸光度

1 20 0 0.042

2 20 1 0.080

3 20 2 0.116

4 20 4 0.190

(1)计算出稀释后的浓度(10XV)/50

数据线性拟合得线性方程为: A=0.1846c+0.0424外推当 A=0时，代入线性方程得
mg/L

6.用原子吸收分光光度法测定 H來水小镁的含量。取一系列镁对照品溶液(1感/ ml)

别加入 5%锂盐溶液 2ml后，川蒸憎水稀释至刻度。然后与蒸憎水交替喷雾测定其吸

exp(-
Ej-E°

KT
)=3x exp[

3.588x10%)

1.3806 x 10-23 (J/K)x2000(A：)
= 6.781x1

=0.0292 Ag/w//l%



算自来水屮镁的含量(mg/L)。(0.095mg/L)

1 2 3 4 5 6

镁对照品溶液(ml) 0.00

吸光度 0.043

1.00 2.00 3.00 4.00 5.00

0.092 0.140 0.187 0.234 0.234



从标准曲线 I二查出 20ml自來水中含冇 1.92 ug Mg,自來水中 Mg的含量为

1.92*1000/20=95.5 ug/L=0.0955 mg/L

核磁共振波谱法
1. 下列哪一组原子核不产生核磁共振信号，为什么？
[H、亦 ｝、' 彳 :C、；H '© ：0

并不是是所有原子核都能产牛核磁共振信号，原子核能产牛核磁共振是因为具
等于 0。质量数和质子数均为偶数的原子核，H旋量子数为 o，质量数为奇数的原子
量数为偶数，质子数为奇数的原子核，自旋量子数为整数。由此，认、这一组原子
2. 单取代苯的取代基为烷基时，苯环上的芳氢（5个）为单峰，为什么？两取代基为
—OH等），苯环的芳氮变为多重峰，试说明原因，并推测是什么自旋系统。

单取代苯若取代基为饱和烷基，贝肪勾成 A5系统，呈现单•峰；取代基不是饱
系统; 如苯酚等。

双取代苯若对位取代苯的两个取代基 XHY,苯环上四个氢可能形成 AAEB，系统
具有鲜明的特点，是取代苯谱图屮最易识别的。它粗看是左右对称的四重峰，屮间
个峰可能还有各自小的卫星峰。

3. 在质子共振谱屮，可以看到 HF质子的双峰，而只能看到 HC1的质子单峰。为什
HF中 P与炸的自旋分裂氟（円巧自旋量了数 I也等于 1/2,与'H相同，在外加磁场

旋取向。这 2种不同的口旋取向将通过电子的传递作用，对相邻核实受磁场强度产生
共振峰分裂为 2个小峰（二重峰）。同理，HF中咋核也会因相邻方核的自旋 T扰，
有的原子核对相邻氢核都有口旋偶合干扰作用。如叱 1、核，虽然，/H0,预期对相邻
因它们的电四极矩很大，会弓 I起相邻氧核的自旋去偶作用，因此看不到偶合于扰现



4. 一个未知物的分子式为 CWM。6 a1.22 （d\ 6 b2.80 （sep）＞6 c3.44 （s）^ 6 d6.60

氢核磁共振谱如图所示，试确定其结构式。



① U=4,结构式中对能具有苯环。

② 氢分布为从右 Sfc a：b：c：d：e =6H (1.8cm)：1H (0.3cm)：2H (0.6cm)：2H (0.6c

③ 根据化学位移、氢分布及峰形解析

(1) a、b为一 CH(CH3)2。理由：a与 6个 H相邻分裂为七重峰，b与 1个 H相
［1—CH与苯环相连，町由教材表 14-3计算证明。§ b = 1.55 + 1.33 (Ar) = 2.

(2) 6 d6.60 (2H, m)与 6 e7.03 (2H, m)：査教材图 14・3为芳氢，根据峰形与教材
可能是对位双取代苯环(AA ' BB '系统)

⑶6 c3.44 (2H, s)：由分子式 CHoN中減去(C3H7+ C 6H4)余 NH?(氨基)，化学位移也

⑤ 核对：不饱和度吻合；査对 Sadtlci■标准 NMR波谱，证明结论合理。

5. 由下述 NMR图谱，进行波谱解析，给出未知物的分了结构及自旋系统。 ⑴已知

磁共振谱如图］4・25所示。

未知物可能是対界丙基苯
胺。



① UM,结构式中可能具有苯环。
② 红分布 a：b：c = 6：1：5o

③ 厶 V/A14.4, —级偶合系统。
④ '=1.22峰为甲基蜂。根据氢分布，应是两个化学位移一致的甲基峰，此峰被分裂

相连。8b =2.83峰为一 CH—峰。该峰被分裂为七重峰(峰高比为 1:6:15:20:15:6:1),说明

孤立峰。根据氢分布为 5个氢，说明是不与其他氢核偶合的单取代苯。

(§)Av/J >10,符合 n+1律及一•级偶合的其他特征。 综合上述理由，未知物是异丙苯

统。
(2)某一含有 C、H、N和 O的化合物，其相对分子质量为 147, C为 73.5%, H为 6%, 

振谱如图 1牛 26所示。试推测该化合物的结构。

(异丙苯，曲及 A5, 2个



①根据元素分析的结果可知：化合物分子式为 GHQN
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