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一、 实验目的 

 

二、 实验原理 
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三、 课前思考题 

 

 

四、 实验步骤 
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五、 数据记录表 
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六、 关键步骤及注意事项 

1. 制备磷酸钠热水浴陈化CaCO3时不要搅拌溶液，使其沉淀完全。 

2. 制备磷酸氢二钠时应当间歇式冰水浴并不断搅拌，避免冷却过快产品板结。 

3. 为了使产品更加容易析出，应当使用钢勺快速摩擦蒸发皿内壁。 

4. 使用Na2CO3调节酸度制备磷酸氢二钠时应当分批加入，注意控制溶液pH。 
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5. 整个实验操作过程中要注意控制加入溶液的总体积，避免体积过大导致蒸发时间延长。 

6. 称量所制得的NaH2PO4·2H2O时应当充分干燥、快速称量，避免产品潮解影响产率。 

7. 用两种电位分法测定所制得产品纯度时要规范操作pH计和自动电位滴定仪，注意仪器操作事项。 

8. 纯度测量时要考虑待测产品的理化性质，再根据此来确定滴定剂和指示剂。 

 

七、 分析、讨论和总结 

1. 数据处理 

1) 磷酸钠盐产品的制备 

本次实验我选取的是用Na2CO3调节pH的方法制备NaH2PO4·2H2O，数据记录如下（表1） 

表1 磷酸钠盐产品的制备 

产品名称 Na2CO3/g 
6mol/L 

H3PO4 
产量/g 

理论产量

/g 
产率/% 产品外观 

NaH2PO4·2H2O 8.41 25.00mL 23.34 23.40 99.7 白色细小粉末 

 

理论产量：𝑚理论 =
𝑐(𝐻3𝑃𝑂4)·𝑉(𝐻3𝑃𝑂4)

𝑀(𝐻3𝑃𝑂4)
· 𝑀(𝑁𝑎𝐻2𝑃𝑂4 · 2𝐻2𝑂) =

6×25.00

98
× 156 = 23.40𝑔. 

因此，产率为𝑤 =
𝑚

实际

𝑚
理论

× 100% =
23.34

23.40
× 100% = 99.7% 

 

2) 产品纯度测定（酸碱滴定法） 

根据磷酸的滴定曲线，选取浓度为0.1057 mol/L的NaOH来滴定，酚酞作为指示剂，实验数据

记录如下（表2）。所取用的产品用250mL容量瓶进行配液，每次测定取10mL溶液。 

表2 产品纯度的测定（酸碱滴定法） 

 1 2 3 

产品/g 3.9386 

V初( NaOH )/mL 0.20 8.13 16.15 

V终( NaOH )/mL 8.13 16.15 24.00 

V( NaOH )/mL 7.93 8.02 7.85 

𝑤(NaH2PO4·2H2O)/% 1.31 1.32 1.29 

𝑤̅(NaH2PO4·2H2O)/% 1.31 

相对平均偏差/% 0.582 

2024-2025学年春夏学期《无机及分析化学实验》实验报告

实验名称：三种磷酸钠盐水合物的制备及测定  姓名/同组同学：

指导老师/助教：  /  



 

      

实验时间： 2025 年 4 月 15/22 日         第 7 页 

 
𝑤(NaH2PO4·2H2O)/% 

(理论含量) 
1.58 

 (产品纯度)/% 83.0 

 

质量分数(每次取液10.00mL，溶液总质量近似为10.00g)： 

第一次:𝑤1 =
 𝑐(𝑁𝑎𝑂𝐻)·∆𝑉(𝑁𝑎𝑂𝐻)·𝑀(𝑁𝑎𝐻2𝑃𝑂4·2𝐻2𝑂)

10.00
× 100% =

0.1057×7.93×10−3×156

10.00
× 100% = 1.31% 

第二次:𝑤2 =
 𝑐(𝑁𝑎𝑂𝐻)·∆𝑉(𝑁𝑎𝑂𝐻)·𝑀(𝑁𝑎𝐻2𝑃𝑂4·2𝐻2𝑂)

10.00
× 100% =

0.1057×8.02×10−3×156

10.00
× 100% = 1.32% 

第三次:𝑤3 =
 𝑐(𝑁𝑎𝑂𝐻)·∆𝑉(𝑁𝑎𝑂𝐻)·𝑀(𝑁𝑎𝐻2𝑃𝑂4·2𝐻2𝑂)

10.00
× 100% =

0.1057×7.85×10−3×156

10.00
× 100% = 1.29% 

平均值：𝑤̅ =
𝑤1+𝑤2+𝑤3

3
=

1.31%+1.32%+1.29%

3
= 1.31%；平均偏差𝑑̅ =

|
𝑤1−𝑤̅

𝑤̅
|+|

𝑤2−𝑤̅

𝑤̅
|+|

𝑤3−𝑤̅

𝑤̅
|

3
=

7.63 × 10−5；相对平均偏差𝑑𝑟
̅̅ ̅ =

𝑑̅

𝑤̅
× 100% = 0.582% 

理论含量𝑤(𝑁𝑎𝐻2𝑃𝑂4 · 2𝐻2𝑂) =
3.9386

25×10
× 100% = 1.58% 

由∆𝑉̅ =
∆𝑉1+∆𝑉2+∆𝑉3

3
= 7.93 mL；产品纯度：𝜌 =  𝑐(𝑁𝑎𝑂𝐻) · ∆𝑉(𝑁𝑎𝑂𝐻) · 𝑀(𝑁𝑎𝐻2𝑃𝑂4 · 2𝐻2𝑂) ·

25

𝑚
· 100% = 0.1057 × 7.93 × 10−3 × 156 ×

25

3.9386
× 100% = 83.0%. 

 

3) 产品纯度测定（酸度计的电位滴定法） 

根据滴定过程pH变化与加入的NaOH体积数据，列出表格（表3）如下,同时可以绘制滴定剂加

入体积与pH变化关系图（图一）。根据滴定曲线可判断滴定终点分布在8.06~8.50 mL之间，

此时pH值发生突变。此处选择8.17 mL作为最大突变时的计入滴定剂体积来计算产品纯度知：

𝜌 =  𝑐(𝑁𝑎𝑂𝐻) · 𝑉(𝑁𝑎𝑂𝐻) · 𝑀(𝑁𝑎𝐻2𝑃𝑂4 · 2𝐻2𝑂) ·
25

𝑚
· 100% = 0.1057 × 8.17 × 10−3 × 156 ×

25

3.9386
× 100% = 85.5% 

表3 滴定剂加入体积与pH值的关系 

NaOH /mL 0.00 2.02 4.07 5.07 6.02 6.52 7.03 7.27 7.58 

pH 5.96 6.65 7.07 7.28 7.50 7.64 7.83 7.92 8.09 

NaOH /mL 7.65 7.77 7.92 8.06 8.17 8.32 8.50 8.72  

pH 8.22 8.30 8.52 8.78 9.20 9.63 9.97 10.26  
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图一 滴定剂体积与pH变化曲线 

 

4) 产品纯度测定（自动电位滴定仪） 

通过使用自动电位滴定仪来自动滴定分析用NaOH滴定待测溶液，由自动分析曲线图（图二）

可知滴定终点时所用体积为8.286 mL.计算产品纯度知：𝜌 =  𝑐(𝑁𝑎𝑂𝐻) · 𝑉(𝑁𝑎𝑂𝐻) ·

𝑀(𝑁𝑎𝐻2𝑃𝑂4 · 2𝐻2𝑂) ·
25

𝑚
· 100% = 0.1057 × 8.286 × 10−3 × 156 ×

25

3.9386
× 100% = 86.7% 

 

图二 滴定液体积与电位变化曲线 

2024-2025学年春夏学期《无机及分析化学实验》实验报告

实验名称：三种磷酸钠盐水合物的制备及测定  姓名/同组同学：

指导老师/助教：  /  



 

      

实验时间： 2025 年 4 月 15/22 日         第 9 页 

 
2. 误差分析 

根据上述实验数据和计算所得的NaH2PO4·2H2O配制的溶液浓度比预期值偏小，所制备的

NaH2PO4·2H2O产品产率又过偏高，现对误差来源分析如下： 

1) 由于NaH2PO4·2H2O极易潮解，制得的产品含有大量水，导致称量所得的产品质量偏大，进

而导致产率偏大。 

2) 由于配制NaH2PO4标准溶液时称量的产品含有大量水，从而导致实际上产品中所包含的

NaH2PO4含量较少，制备所得的溶液浓度偏小，滴定所用的NaOH减少。 

3) 使用酸碱滴定分析时选取的指示剂为酚酞，其变色时pH约为8.3，而从后续仪器操作中可知pH

突变时pH在9.20左右，因此刚观察到变色就停止滴定导致了该方法滴定剂使用体积减少。 

4) 使用pH计测定与加入滴定剂之间的关系图时，滴定突变处较大，但滴定剂加入的量难以精准控

制，导致滴定突跃左右的数据较少，分析滴定剂体积时存在误差。 

5) 每次使用pH计时可能未完全清洗并擦干，导致再次测定pH时溶液浓度存在微小变化。 

6) 配制的NaH2PO4标准溶液放置一周后使用可能含磷酸根的物质分布含量发生改变。 

7) 自动电位滴定仪所选取的滴定终点范围读数模式为“中”，可能使得所测得的滴定终点选取范

围较大，溶液体积选取也存在一定的不确定度。 

 

3. 讨论与总结 

根据三种纯度鉴定方法至所加入的NaOH体积都在8.00~8.30 mL左右，实验中有原本配制的浓度偏

低有关，同时可以通过一下几点改进提升实验结果的准确度： 

1) 采用百里酚酞此类在pH约为9.00左右变色的指示剂，可以让滴定终点的pH更靠近变色范围，

滴定剂的体积更加准确。 

2) 使用自动电位滴定仪时选择滴定终点范围选择“窄”模式，这样仪器对滴定终点的选择更加准

确。 

3) 使用pH计测定邻近滴定终点时，可以选取更加精密的仪器，如使用500μL的移液枪，这样可

以尽可能得到分布在滴定终点的点。 

          思考：通过直接观察pH与滴定剂体积的曲线关系判断滴定终点并不准确，可以尝试像自动电位滴定

仪一样对滴定曲线进一步进行分析。选取滴定突跃点周围的点，相邻两点通过做差相除处理得数据

（表4），再由此尝试粗略地进行曲线的一阶导数图像（图三）。通过表4数据再相邻两点通过做差

相除处理得数据（表5），绘制出粗略的二阶导数图像（图四）。 
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表4 𝑉̅与
∆𝑝𝐻

∆𝑉
关系变化 

𝑉̅ /mL 7.15 7.38 7.56 7.71 7.84 7.99 8.12 8.24 8.41 8.61 

∆𝑝𝐻

∆𝑉
 0.375 0.810 0.765 0.667 1.47 1.86 3.82 2.87 1.89 1.32 

 

 

图三 𝑉̅与
∆𝑝𝐻

∆𝑉
关系变化曲线图 

 

表5 𝑉̅与
∆2𝑝𝐻

∆𝑉2 关系变化 

𝑉̅ /mL 
7.26 7.47 7.64 7.78 7.92 8.05 8.18 8.33 8.51 

∆2𝑝𝐻

∆𝑉2
 1.93 -0.234 -0.676 5.92 2.69 15.7 -7.32 -5.93 -2.86 
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图四 𝑉̅与
∆2𝑝𝐻

∆𝑉2 关系变化曲线 

 

         根据二阶导数图像观察可知右半段基本符合理论图像，其与横坐标的交点读出体积约为8.14mL，由

此再次计算产品纯度知：𝜌 =  𝑐(𝑁𝑎𝑂𝐻) · 𝑉(𝑁𝑎𝑂𝐻) · 𝑀(𝑁𝑎𝐻2𝑃𝑂4 · 2𝐻2𝑂) ·
25

𝑚
· 100% =

0.1057 × 8.14 × 10−3 × 156 ×
25

3.9386
× 100% = 85.2%.但由于滴定突跃处选取的点间隔较大，导数曲

线也较为粗略，这也反映了实验中应该对数据收集的精细化。 

 

八、 课后思考题 

如果有一个装满白色混合物的袋子，它是以下化学品的一种（几种），如何确定该化学品的含量和成

分？（NaH2PO4·2H2O、Na2HPO4·12H2O、Na3PO4·12H2O）  

答：首先取适量的白色混合物溶于水，用pH计测量溶液pH值，初步确定溶液中大量存在的物质。再像

混合物溶液中加入过量氯化钙，将含磷酸根全部转化为磷酸钙沉淀，通过测定磷酸钙含量测定出总的

含磷酸成分的含量。最后通过酸碱滴定来确定各成分的含量。氢氧化钠滴定，酚酞为指示剂可以滴定

NaH2PO4的含量，再以甲基橙为指示剂用盐酸溶液滴定，可以确定Na3PO4的含量。由此可以确定3种

物质的含量。 

 

九、 附录 
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以下为制备NaH2PO4·2H2O过程中逐渐产生晶体实验现象的图片（图五） 

 

 

图五 依次为逐渐出现晶膜，溶液变浑浊和加入乙醇后析出大量晶体的过程 

 

 

2024-2025学年春夏学期《无机及分析化学实验》实验报告

实验名称：三种磷酸钠盐水合物的制备及测定  姓名/同组同学：

指导老师/助教：  /  


