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项目一

仪器分析技术简介



研究物质的化学
组成、含量和结构的
分析方法及有关理论
和技术的一门学科。

任务一 仪器分析技术简介

分析化学

仪器分析

化学分析 以化学反应为基础的分析方
法，包括定性、定量和结构分析。

通过测量物质的物理或物理
化学性质、参数及其变化来确定
物质的组成、含量及化学结构的
分析方法。由于这类分析方法在
测定中通常需要使用各种精密、
特殊仪器，故名“仪器分析”。



任务一 仪器分析技术简介

1. 仪器分析的优点



任务一 仪器分析技术简介

1. 仪器分析的优点



任务一 仪器分析技术简介

2. 仪器分析的缺点



任务二 仪器分析技术的分类

• 光谱法：当电磁辐射作用于物质，使物质的分子或原子内部发生能级之间的跃迁，产生光的发射、

吸收，根据发射光或吸收光的波长与强度进行定性分析、定量分析、结构分析和各种数据的确定。

• 非光谱法：是基于物质与辐射相互作用时，测量辐射的某些性质，如折射、衍射和旋转等变化的

分析方法。它不涉及物质内部能级的跃迁，是电磁辐射的基本性质的变化。

• 该方法通常需要使用化学电池，并将被检测试液作为化学电池的一个组成成分，通过测量该电池的

各种参数，如电位、电流、电量、电荷、电导等电学参数，以及研究它们与其他化学参数间的相互

作用关系来进行分析。



任务二 仪器分析技术的分类

• 它利用被分离组分在固定相和流动相之间分配系数的不同，使混合物中各组分达到分离，最终再进

行定性、定量测定的分析方法，是分析混合物的有力手段。主要有液相色谱法、气相色谱法。

• 质谱法：是利用试样在离子源中电离后，形成各种带电离子，在加速电场作用下，形成离子束，经

质量分析器的作用后，按各种离子质荷比（m/z）的大小分离后进行检测的方法。

• 放射化学分析法：是利用放射性同位素对元素进行微量和痕量分析的方法。

• 热分析法：是基于热学原理建立的分析方法，通过控温程序控制样品的加热过程，并检测加热过程

中产生的各种物理、化学成分的变化方法，对物质的物理性能或成分进行分析的总称。



任务三 仪器分析技术的主要性能指针

精密度
分析数据的精密度是指使用同一方法，对同一试样进行多次测量所得测量结果的一致程度。同一分析人员在同一条件下测

量结果的精密度称为重复性；不同实验室所得测量结果的精密度称为再现性。精密度常用测定结果的标准偏差S或相对标

准偏差（𝑆𝑆𝑟𝑟）量度。精密度是表征随机误差大小的一个指标。一个好的方法应有比较好的精密度。

01

定量分析是仪器分析的主要任务之一。对于一种定量分析方法，使用相应的仪器分析方法是否得当，常

用一些分析方法的性能指标来评价。

准确度
试样含量测量的测试值与试样含量的真实值（或标准值）相符合的程度称为准确度。准确度是分析方法最重要的性能指标,

常用相对误差𝐸𝐸𝑟𝑟来表示。准确度是分析过程中系统测量误差和随机误差的综合反映，它决定分析结果的可靠程度。方法有

较好的精密度并且消除了系统误差后，才有较好的准确度。
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—— 测量得到的被测物浓度的平均值

—— 待测物试液浓度（或真值）



任务三 仪器分析技术的主要性能指针

02 分析方法的准确度常用以下方法来考察：

1
• 用标准样品评价

• 标准样品（或称标准参考样品）是一种或多种所含物的含量已确定，用于校准测量器具、评价测量方法或确定材料特

性量值的物质。用标准样品来评价分析方法的准确度是最理想的方法。用所建立的方法分析标准样品，如果所得结果

与标准样品中给定物质的含量一致，说明所建立的方法具有很好的准确度。

2
• 与其他方法对照

• 将分析结果与其他分析方法所得结果进行对照，对所选用分析方法进行评价。在这里，所选用的方法最好是公认的、

可靠的方法或者是较为成熟的方法。

3
• 进行加标回收实验

• 首先测定样品中被测物的含量，然后在样品中加入一定量的被测物纯品，然后再测量加标样品中被测物的含量，将加

标前后所得被测物的量之差与实际的加标量进行比较，即可得到回收率。

回收率在95%～105%，可以认为所建立的分析方法是准确的。



任务三 仪器分析技术的主要性能指针

标准曲线的线性范围
标准曲线是待测物质的浓度或含量与仪器响应信号之间的关系曲线。由于是用标准溶液测定绘制的，故称为标准曲线。线

性范围是指定量测定的最低浓度扩展到标准曲线偏离线性范围的浓度。各种仪器线性范围相差很大，适用分析方法的线性

范围至少应有两个数量级，有些方法适用浓度范围则有5～6个数量级。

04

灵敏度

根据规定，灵敏度是指在浓度线性范围内校正曲线的斜率。斜率越大，灵敏度越高。分析方法发生改变，灵敏度也随之发

生改变。

在仪器分析中，各种仪器分析方法通常有自己习惯使用的灵敏度概念，如在原子吸收光谱中，常用“特征浓度”，即1% 

的净吸收来表示方法的灵敏度；在原子发射光谱中常采用相对灵敏度来表示不同元素的分析灵敏度。
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检出限
检出限表明被测物质的最小浓度或最小质量的响应信号可以与空白信号相区别。方法的灵敏度越高，精密度越好，检出限

就越低。检出限是方法灵敏度和精密度的综合指针，它是评价仪器性能及分析方法的主要技术指标。
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项目二

样品前处理



任务一 有机物破坏法

有机物破坏法主要用于试样中无机元素的测定。

药物分子中的无机元素，常与芳环等有机物质结合，成

为难溶、难离解的化合物。这些化合物用水解或氧化还

原后，测定方法难以将有机结合的金属原子及卤素转变为

无机的金属化合物及卤素化合物。要测定这些无机成分的

含量，需要在测定前将有机物在强氧化剂的作用下，经长

时间的高温处理，破坏有机结合体，使有机结合状态的金

属及卤素转变为可测定的无机形式，方可选用合适的分

析方法进行测定。该法被称为有机破坏法，一般包括湿法

破坏、干法破坏两种。



任务一 有机物破坏法

一般为硅玻璃或硼玻璃制成的凯氏烧瓶。

a. 在消化过程中，常产生大量有害气体，因此需在通风橱内操作；

b. 由于整个操作过程所用无机酸量数倍于样品，所以必须按相同

条件进行空白试验校正；

c. 消化初期，易产生大量泡沫外溢，故需操作人员随时照管。

快速、简便。

1. 湿法破坏

浓硝酸、浓硫酸、高氯酸等。

有机物中金属元素、硫、卤素等元素的含量。



本法破坏能力强，反应比较激烈。故进行破坏时，必须严密注意切勿将容器

中的内容物蒸干，以免发生爆炸。

硝酸-高氯酸法

本法适用于大多数有机物质的破坏，如染料、中间体或药物等。

硫酸-硝酸法

本法所用硫酸盐为硫酸钾或硫酸钠，因硫酸钠为含水化合物，不利于有机

物的破坏，故一般多采用硫酸钾。加入硫酸盐的目的是提高硫酸的沸点，

以使样品破坏完全。该法统称凯氏定氮法。

硫酸-硫酸盐法

任务一 有机物破坏法

2. 常用消化方法



将有机物灼烧灰化以达分解的目的。将适量样品置于坩埚中，常加无水碳

酸钠或轻质氧化镁等以助灰化，混合均匀后，先小火加热，使样品完全炭化，

然后放入高温炉中灼烧，使其灰化完全。所得残渣即为无机成分，可供测定

用。除汞外大多数金属元素和部分非金属元素的测定都可用此法处理样品。

高温炽灼法

将试样药物包在定量滤纸内，将其用铂金片夹稳，放入充满氧气的燃烧瓶中

进行充分燃烧，待燃烧产物被吸入吸收液后，再采用适宜的分析方法来检查或

测定各元素的含量。本法能简便、快速、彻底地分解破坏有机物，不需要复杂

特殊的设备，就能使有机化合物中的待测元素定量分解成无机形式。

氧瓶燃烧法

任务一 有机物破坏法

3. 干法破坏



任务二 样品的分离和提纯

 分离，即让试样中的组分相互分开的过程。

     在试样的处理过程中，分离是至关重要的一步。通过分离得到高纯度的被测化合物，分离

    操作也称为纯化或提纯。

 定量分析中分离主要有两方面的作用：

     一是提高方法的选择性；

     二是将微量或痕量的组分富集，使之达到测定方法的检测限以上，即提高方法的灵敏度。

 常用的分离方法有沉淀法、萃取法、挥发法以及色谱法等。



任务二 样品的分离和提纯

1.沉淀法

根据溶度积原理，利用沉淀反应将待测组分从分析的样品体系中沉淀分离出来，或者将干扰组

分析出沉淀，以达到除去干扰目的的方法。

分离出来的沉淀经过滤、洗涤、干燥或灼烧后，可进行待测组分的定量分析。

常用的沉淀分离法有无机沉淀分离法、有机沉淀分离法、共沉淀分离法等。

2.萃取法
是利用待测组分在两种互不相溶（或微溶）的溶剂中溶解度或分配系数的不同，使待测组分从一

种溶剂内转移到另外一种溶剂中。

使用溶剂直接从固体样品中萃取被测组分的方法称为液-固萃取；将样品制成水溶液，用与之不

互溶的有机溶剂进行萃取的方法称为液-液萃取，当被测组分全部萃取到有机相中后，使水相和有

机相分离，蒸去有机溶剂，称出干燥萃取物的重量 ，即可确定被测组分含量。



任务二 样品的分离和提纯

3.挥发法

指液体或固体分子转化为气体分子的过程。

一般是通过加热或常温下通惰性气体等方法使试样中被测组分挥发逸出，然后根据试样减轻的重量计算

该组分的含量；或者该组分逸出时，用相应的吸收剂将其吸收，并根据吸收剂增加的重量来计算该组分的

含量。

根据称量的对象不同



任务二 样品的分离和提纯

4.色谱法

色谱法是一种物理或物理化学分离分析方法，是利用混合物中各组分在两相中具有不同的分配

系数或吸附系数，当两相做相对运动时，这些物质在两相中进行多次反复的分配而进行分离的一

种方法。

它是—种效率最高、应用最广的分离技术，特别适宜于分离多组分试样。

常用的色谱法按固定相的使用形式可分为：

柱色谱法 将固定相置于色谱柱中

纸色谱法 纸色谱法是根据不同物质在两相间的分配比不同而进行分离。

薄层色谱法 薄层色谱法是柱色谱与纸色谱相结合发展起来的，具有分离速度快、分离效

果好、灵敏度高和显色方便等特点。最常用的为液-固吸附色谱。



项目三

误差与数据处理



任务一 仪器分析的误差

•         在仪器分析中，无论使用的仪器如何精密，测量方法多么完善，操作技术如何娴熟，即使是

同一分析工作者重复实验数次，所测得结果总是不能完全一致，而且总是与真实值有差别，这说

明客观上存在着难于避免的误差。但随着科学技术的进步和人类认识客观世界能力的提高，

误差可以被控制得越来越小，但难以降至为零。一个定量分析要经过若干步骤，每一步测量的

误差，都会影响分析结果的准确性。

• 在仪器分析过程中，误差是客观存在的，不可避免的。

•         为了提高分析结果的准确性和可靠程度，要求分析工作者必须有正确的误差概念，能

够准确判断误差的种类，分析出产生误差的原因，有针对性地采取有效措施减小误差，

以提高测定的准确度。



任务一

1.准确度与误差

准确度是指测量值与真实值接近的程度。测量值与真实值越接近，测量结果准确度越高。误

差是指测量值与真实值之间的差值，有正、负之分。测量值大于真实值，为正误差；测量值小于真

实值，为负误差。

准确度的高低用误差的大小来衡量，误差越小，准确度越高。

误差有绝对误差和相对误差两种表示方法。

仪器分析的误差



任务一

绝对误差 相对误差

为测量值x与真实值𝒙𝒙𝒕𝒕的差值。

绝对误差的单位与测量值的单位相同；

数值可正可负。

若为正值，表明测量值大于真实值，为

正误差；若为负值，表明测量值小于真实

值，为负误差。绝对误差的绝对值越小，

表示测量值与真实值越接近，准确度越高。

为绝对误差与真实值的比值，常以

百分数表示。相对误差无单位，其数值

可正可负。

仪器分析的误差



任务一

【例1-1】分析天平称量A、B两物体的质量各为1.6380g和0.1637g，若A、B的真实质量

分别为1.6381g和0.1638g

则两物体称量的绝对误差为

相对误差为

由此可见，当绝对误差相同时，真实值越大，相对误差越小，准确度越高，用相对误差

衡量分析结果的准确度更具实际意义。

仪器分析的误差



任务一

真实值

指某一物理量客观存在的真实数值。虽然真实值客观存在，但由于测量中存在误差，很难准确

得到真实值，只能尽量接近真实值。在分析化学中常用的真实值有三类：理论真值、约定真值和

相对真值。

理论真值 化合物的理论组成等，如四边形内角和为360°。

约定真值
国际计量大会定义的单位，如长度的单位、质量的单位、物质的量的单位；

元素周期表中各元素的相对原子质量等。

相对真值 由标准试样给出的测量值作为相对真值。

仪器分析的误差



任务一

2.精密度与偏差

精密度是指在相同条件下，多次平行测量的各测量值之间相互接近的程度，反映

了分析测量的平行性、重复性和再现性。

各测量值之间越接近，测量的精密度越高；反之，各测量值之间越分散，测量的精密度越低。

可用偏差衡量精密度的高低，偏差越小，精密度越高。

偏差有以下几种表示方法：

绝对偏差 平均偏差

指单个测量值与测量平均值的差值。
其单位与测量值相同，数值可正可负。

指各单个绝对偏差绝对值的平均值。
其单位与测量值相同，平均偏差为正值。

仪器分析的误差



标准偏差

任务一

相对平均偏差

指平均偏差与测量平均值的比值。常

以百分数表示，无单位。

用平均偏差和相对平均偏差表示精密度反

映不出数据的分散程度。因此常采用标准偏

差和相对标准偏差表示，能将较大的偏差更

显著地表现出来，更好地体现出数据的分散

程度。

当测定次数n≤20，可用标准偏差表

示测量值的分散程度，其单位与测量

值相同。

标准偏差计算式中对偏差进行了平方，避

免正负偏差相互抵消，又使大偏差能得到更

显著的反映。

仪器分析的误差



任务一

相对标准偏差（RSD）

是指标准偏差与平均值的比值，常用百分数表示。

在实际工作中普遍采用可靠性较高的相对标准偏差来表示分析结果的精密度。

【例1-2】计算33.45，33.49，33.40，33.46的平均值、平均偏差、相对平均偏差、标准

偏差和相对标准偏差。

仪器分析的误差
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