
专题 48 物质定量分析实验综合题

一、单选题（本大题共 17小题，共 51分）

1. 过碳酸钠，有和的双重性质，可用作漂白剂和氧化剂，能有效杀灭禽流感病毒。合理组

合下列装置能用于测定过碳酸钠中碳酸钠的含量，下列说法不正确的是

A. 连接顺序为装置ⅢⅠⅡB. 装置 b和 e中盛放的试剂相同 C. 装置 d的作用是防止空

气中的和进入 c中 D. 若 b中盛放的是澄清石灰水，只用装置Ⅰ即可验证过碳酸钠与硫

酸反应是否生成不考虑空气中的影响

2. 硫酸亚铁晶体在医药上作补血剂。某课外小组测定该补血剂中铁元素的含量，并检验该

补血剂是否变质。实验步骤如下：

下列说法正确的是

A. 若向操作的滤液中滴加 KSCN溶液后变为红色，不能说明该补血剂已经变质

B. 操作中所加试剂 X只能是 NaOH

C. 操作中一系列处理的操作步骤：过滤、洗涤、灼烧、冷却至室温、称量。

D. 假设实验中的损耗忽略不计，则每片补血剂含铁元素的质量为

3. 为了测定 M克含有少量氯化钠杂质的碳酸钠样品的纯度，可用下图装置进行实验部分试

剂未标明，下列有关说法错误的是



A. 实验前要通过 E鼓入空气，排尽装置中的

B. 实验中应先关闭弹簧夹，再向 B中加入稀硫酸

C. 装置 D中应装入足量 NaOH溶液，充分吸收

D. 干燥管Ⅱ的使用，提高了实验结果的准确性

4. 亚硫酸盐是一种常见的食品添加剂，用如下图实验可检验某食品中亚硫酸盐含量所加试

剂均足量。下列说法不正确的是

A. 亚硫酸盐作为食品添加剂，作用是防腐保鲜

B. 反应过程中通入的作用是将装置中空气和生成的气体全部赶出

C. 测定样品质量及中耗碱量，可测定样品中亚硫酸盐含量

D. 若仅将中的氧化剂“溶液”替换为碘水，对测定结果无影响

5. 为了探究和的混合物中各组分的含量，现设计如下流程．

下列叙述中错误的是

A. 

B. 

C. 原混合物中的质量分数约为

D. 

6. 亚硫酸盐是一种常见的食品添加剂，用如下图实验可检验某食品中亚硫酸盐含量所加试

剂均足量。下列说法不正确的是



A. 亚硫酸盐作为食品添加剂，作用是防腐保鲜

B. 反应过程中通入的作用是将装置中空气和生成的气体全部赶出

C. 测定样品质量及中耗碱量，可测定样品中亚硫酸盐含量

D. 若仅将中的氧化剂“溶液”替换为碘水，对测定结果无影响

7. 为了测定 NaCl、和的混合物中各组分的含量，某同学设计如下实验：取一定质量的混合

物，通过测量反应前后和装置质量的变化，测定该混合物中各组分的质量分数。下列说

法中正确的是    

A. 和中应依次盛装碱石灰和无水

B. 若将装置换成盛有 NaOH溶液的洗气瓶，则测得的 NaCl含量偏小

C. 实验时应先点燃酒精灯，再关闭 b、打开 a，一段时间后测定和的质量变化

D. 若测得和的增重分别为和，则混合物中的质量为

8. 在生产和实验中广泛采用甲醛法测定饱和食盐水样品中的含量。利用的反应原理为。实

验步骤如下：

甲醛中常含有微量甲酸，应先除去。取 a mL甲醛于锥形瓶中，加入滴指示剂，用浓度

为的 NaOH溶液滴定，滴定管的初始读数为，当锥形瓶内溶液呈微红色时，滴定管的读

数为。

向锥形瓶中加入 c mL饱和食盐水样品，静置。

用上述滴定管中剩余的 NaOH溶液继续滴定锥形瓶内的溶液，至溶液呈微红色时，滴定

管的读数为。

下列说法不正确的是   



A. 步骤中的指示剂可以选用酚酞溶液

B. 步骤中静置的目的是使与 HCHO反应完全 C. 若步骤不静置，则会导致测定结果偏高

D. 饱和食盐水中的

9. 下图是测定氧化铁样品含 FeO和中含量的实验装置。下列有关实验的说法中正确的是

A. 用和浓盐酸制备，其发生装置可选

B. 实验开始时，先点燃处酒精灯再打开弹簧夹

C. 通过实验前后装置质量的变化以计算的含量

D. 装置盛有的试剂分别为 NaOH溶液和浓硫酸

10. 如图所示为某同学设计的检验浓硫酸和碳反应所得气体产物的实验装置图。下列说法正

确的是

A. 若按顺序连接，可检验所有气体产物

B. 若装置只保留 a、b，同样可以达到实验目的

C. 若圆底烧瓶内碳粉过量，充分反应后恢复到，溶液的

D. 实验结束后，应按从下往上、从左往右的顺序拆卸装置

11. 某实验小组设计如下实验装置图中夹持装置省略测定制备的粉末的纯度样品中杂质不与

酸反应，反应前装置中的已全部排出。下列说法错误的是   



A. 为了防止 B中盐酸挥发产生干扰，必须在 B，C装置中间加一个装有饱和碳酸氢钠溶

液的洗气瓶

B. 反应结束后，缓缓通入空气的作用是将装置中残留的全部鼓入到 C装置中被吸收

C. A装置和 D装置都是为了防止空气中的气体进入 C装置而产生误差

D. 若样品的质量为 x，从 C中过滤的沉淀洗净干燥后的质量为 y，则的纯度为

12. 通过测定混合气中含量可计算已变质的含纯度，实验装置如图为弹性良好的气囊，下列

分析错误的是    

A. 干燥管 b中装入碱石灰

B. 测定气体总体积必须关闭、，打开

C. 测定总体积后，关闭，打开，可观察到 Q气球慢慢缩小，并测出氧气体积

D. Q气球中产生的气体主要成分为、

13. 为测定人体血液中的含量，设计了如下方案：

有关反应的化学方程式为。若血液样品为，生成的恰好反应时，消耗了的溶液，则这种

血液样品中的含量为

A. B. 

C. D. 



14. pH传感器来测定和混合物中的含量。称取样品，溶于水配成溶液，取出该溶液用盐酸进

行滴定，得到如图所示的曲线。以下说法或操作错误的是

A. 第一个计量点对应溶液中大量存在的阴离子是、

B. 第二个计量点和第一个计量点间发生的反应为

C. 用该方法测定和 NaOH混合溶液中的氢氧化钠含量，将会得到 3个计量点

D. 此样品中

15. 某兴趣小组进行某补血剂中铁元素含量测定实验流程如下：

下列说法不正确的是

A. 步骤研磨时研杵应保持垂直，小心压碎或研磨试样

B. 步骤加入的作用是将完全氧化

C. 步骤多步操作为过滤、洗涤、灼烧、冷却、称重

D. 每片补血剂中铁元素的质量为

16. 为确定试样的组成，某同学将质量为的试样加水溶解后，所得试样溶液进行如下实验：

注：溶液 pH约为，饱和溶液 pH约为。

下列说法正确的是

A. 当时，溶液中只存在、、、、

B. 溶液 pH由变成过程中。发生反应：

C. 当，则

D. 试样中，的质量分数



17. 为测定石灰石样品中碳酸钙合杂质的含量。现利用如图所示装置进行实验，充分反应后，

测定装置 C中生成的沉淀质量。下列说法正确的是    

A. 装置 A中药品应为浓硫酸

B. 在之间应增添盛有饱和溶液的洗气装置，以除去氯化氢气体

C. 只要测定装置 C在吸收前后的质量差，也可以确定碳酸钙的质量分数

D. 为了测得 C中生成的沉淀质量，需经过过滤、洗涤、干燥、称量等操作

二、实验题（本大题共 4小题，共 49分）

18. 二氯异氰尿酸钠是常用的杀菌消毒剂，常温下为白色固体，难溶于冷水。某课外小组查

阅资料，由以下方法制备二氯异氰尿酸钠并测样品中氯的含量。Ⅰ制备异氰尿酸将尿素

与氯化铵混合，加热熔融，升温至以上熔融物渐渐固化，翻炒均匀，继续升温至，保温

15min。冷却至，加少量水浸泡，降至室温，在水中浸泡后粉碎，滤出固体物。将水和

盐酸加入固体物中，搅拌加热至，保温 3h。分次补加盐酸和水，降温至，过滤，滤饼用

水洗涤，水洗至中性常温，干燥得异氰尿酸。

在实验室中，中加热熔融时盛放尿素与氯化铵混合物的仪器是                    。

中加热至，采用的适宜加热方法是                                    。

中水洗至中性常温的检验方法是                               。Ⅱ制备二氯异氰

尿酸钠将氢氧化钠和异氰尿酸按物质的量比为加入反应器中，在温度 5∽下通入氯气连

续氯化，得到二氯异氰尿酸，停止通入氯气，用氢氧化钠溶液中和得到其钠盐。实验装

置如图所示夹持、温度控制装置略。



装置 B中盛

放的试剂是                 ，装置 D中盛放的试剂是                    。装置

C中制备二氯异氰尿酸钠的总反应方程式为                                        

                                      。

待装置 C三颈烧瓶中出现                                  现象时停止通氯气，再

加入氢氧化钠溶液中和。

通过下列实验测定二氯异氰尿酸钠样品中氯的含量。

装置 E中反应原理：。

准确称取样品，用容量瓶配成 250mL溶液取上述溶液于装置 E中，按的速度通入。至装

置 E中反应终点，耗时。反应终点的现象是                                      

                          ，该样品中氯的含量为                          保留

4位有效数字。

19. 过氧化钙可以用于改善地表水质、处理含重金属离子废水和治理赤潮，也可用于应急供

氧等。某实验小组拟选用如下装置部分固定装置略制备过氧化钙。



装置 d          中的试剂是          ，作用是          。

根据上面的实验装置进行实验，步骤如下：通入一段时间氧气

熄灭酒精灯

点燃酒精灯

停止通入氧气

装入药品及试剂

检验装置的气密性

正确的操作顺序是：          。Ⅱ工业上生产过氧化钙的主要流程如下：

已知：是一种白色晶体，微溶于水，不溶于乙醇，易与酸反应沉淀时需控制温度为左右。

实验室模拟沉淀反应的所用装置如图：

仪器 m中支管的作用是          ，

装置的连接顺序为          填字母。

沉淀时需控制温度为左右的可能原因是写出两种          ；          。

沉淀步骤发生反应的离子方程式为                。测定样品纯度的方法是：称取样

品于锥形瓶中，加入 50mL水和溶液，振荡使样品溶解生成过氧化氢，再加入几滴稀溶

液，立即用标准溶液滴定到终点，消耗标准溶液。

样品中的质量分数为          。

上述过程中若使用稀硫酸而不使用稀醋酸溶解样品，则测得样品的纯度将          填

“偏高”“偏低”或“不变”。



20. 高锰酸钾是锰的重要化合物和常用氧化剂，在实验室和工农业生产及医疗上有广泛应用。

某实验小组用软锰矿主要含制备高锰酸钾晶体，并测定其纯度。一些化合物的溶解度单

位为如表：

KCl

主要实验步骤如下：

I.高锰酸钾晶体的制备

步骤一：锰酸钾的制备。称取固体和固体混合，小火加热，边加热边搅拌，待混合物熔

融后再将分多次小心加入，用铁棒不断搅拌，充分反应后得到墨绿色固体。

步骤二：锰酸钾的歧化。待步骤一所得固体冷却至室温后，将固体捣碎，放入盛有热水

的烧杯中充分溶解直到熔融物全部溶解。趁热向溶液中通入，溶液由绿色逐渐变为紫色

同时产生黑色沉淀，至锰酸钾全部歧化为止，静置，抽滤。

步骤三：高锰酸钾的浓缩结晶。将滤液转移至蒸发皿中，经          ，抽滤至干。将

晶体转移至已知质量的表面皿中，放入烘箱中干燥半小时左右，冷却，称量，产品质量

为。根据以上实验操作回答下列问题：步骤一：是该反应的          填“氧化剂”或

“还原剂”加热熔融时应选用的仪器是          填写序号。

瓷坩埚刚玉坩埚铁坩埚石英坩埚

熔融时加入后发生反应的化学方程式为          。

步骤二：向绿色溶液通入，除以上产物外还生成一种碳酸盐，则发生反应的离子方程式

为          。锰酸钾歧化时不能用盐酸代替，原因是          。

步骤三空白处的操作为          。

该实验小组制备高锰酸钾粗品的产率是          保留 3位有效数字。Ⅱ高锰酸钾纯度

测定

利用氧化还原滴定法进行高锰酸钾纯度分析。现称取制得的高锰酸钾产品，配成 250mL

溶液，用酸式滴定管量取待测液，再加入少量硫酸酸化。用的草酸钾标准溶液进行滴定，



滴定终点时消耗标准溶液的体积为不考虑杂质的反应，达到滴定终点的现象是        

  ，高锰酸钾产品的纯度为          保留 3位有效数字。已知滴定过程中涉及反应：

21. 氮化硼是白色难溶于水的粉末状固体，高温下易被氧化。根据题意，回答下列问题：Ⅰ

制备氮化硼：实验室以硼粉黑色为原料制备氮化硼的装置如图 1所示，图 2中提供了三

种不同的氨气发生及干燥装置以及相关药品。

图 2装置中可填入

图 1虚线框中的是______ 填字母；简述产生的反应原理______ 。

图 2装置中盛放碱石灰的仪器名称为______ ；图 1中多孔球泡的作用是______ 。

当三颈烧瓶中出现______ 的现象时说明反应完全，此时应立即停止通入，原因是

______ ；制备氮化硼的化学方程式为______ 。Ⅱ测定氮化硼样品纯度：为测定制得的

氮化硼样品纯度，设计以下实验：称取氮化硼样品，加入浓硫酸和催化剂，微热，使样

品中的 N元素全部转化为铵盐；向铵盐中加入足量 NaOH溶液并加热，蒸出的氨用稀硫

酸吸收；用溶液滴定剩余硫酸，消耗 NaOH溶液的平均体积为。

氮化硼样品的纯度为______ 。

下列实验操作可能使样品纯度测定结果偏低的是______ 。填标号 A.蒸出的氨未被稀硫

酸完全吸收 B.滴定时未用 NaOH标准溶液润洗滴定管 C.读数时，滴定前平视，滴定后俯

视 D.选用酚酞作指示剂，滴定终点溶液呈粉红色

答案和解析

1.【答案】B



【解析】

【分析】

本题考查过碳酸钠中碳酸钠含量测定实验，难度中等，解题关键是理解实验原理、分析实验

装置。

【解答】A.稀硫酸与过碳酸钠反应生成，由于空气中含有，所以需要除去空气中的，又因为

还需要防止空气中的水蒸气进入 c，所以连接顺序是装置ⅢⅠⅡ，A项正确；B.装置 b和 e

中盛放的试剂分别是浓硫酸和氢氧化钠溶液，B项错误；C.装置 d的作用是防止空气中的和

进入 c中，C项正确；D.氢氧化钙与反应生成碳酸钙沉淀，因此若 b中盛放的是澄清石灰水，

只用装置Ⅰ即可验证过碳酸钠与硫酸反应是否生成，D项正确；  

2.【答案】C

【解析】

【分析】

本题考查物质含量测定实验，为高频考点，把握物质的性质、发生的反应、测定原理、实验

技能为解答的关键，侧重分析与实验能力的考查，注意元素化合物知识的应用，题目难度不

大。

【解答】A.操作的滤液中滴加 KSCN溶液后变为红色，说明存在铁离子，可以说明该补血剂

已经变质，故 A错误；B.操作中所加试剂 X也可以是氨水，故 B错误；C.步骤中一系列处理

是由氢氧化铁悬浊液最终转化为氧化铁，需要过滤、洗涤的氢氧化铁，然后灼烧生成氧化铁，

冷却后称量氧化铁的质量，故 C正确；D.ag氧化铁中铁元素的质量即为 10片补血剂中铁的

质量，所以每片补血剂含铁元素的质量，故 D错误。  

3.【答案】C

【解析】

【分析】

本题考查含有少量氯化钠杂质的碳酸钠样品的纯度测定，难度一般，解题关键是理解实验原

理，分析实验装置及仪器作用。

【解答】A.实验中通过测定干燥管 I吸收二氧化碳的质量，计算碳酸钠的质量，因此实验前

要通过 E鼓入空气，排尽装置中的，故 A正确；B.排出装置中空气后，实验中应先关闭弹簧

夹，再向 B中加入稀硫酸，故 B正确；C.装置 D中应装入浓硫酸，充分吸收水蒸气，故 C错

误；D.干燥管Ⅱ的使用，可以防止空气中水蒸气及二氧化化碳进入装置，提高了实验结果的

准确性，故 D正确。  
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