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材料科学基础实验 

  



1 观摩、组装金属晶体结构模型 

学时计划：2 学时 

 

【实验目的】 

（1）理解晶体的原子堆垛模型、点阵模型和球棍模型。 

（2）掌握晶体点阵的类型：7 大晶系、14 种布拉维点阵。 

（3）掌握常见的几种晶体结构模型。 

（4）学会组装晶体结构模型。 

【实验原理】 

材料学研究的对象——材料，大多数是晶体。晶体的结构和特性决定了它在有着极其广

泛的用途。不同原子构成的晶体具有不同的性质，即使同种原子构成的晶体，由于结构不同，

其性质也会有很大的差别。各种不同结构的晶体具有各自不同的特性。但是，在不同的晶体

之间仍存在着某些共同的特征：长程有序、解理性、晶面角守恒、各向异性、对称性等。 

晶体是由一种或多种原子构成的，原子的种类越多其结构就越复杂。晶体结构的复杂性

并不影响晶体结构的共性存在。晶体长程有序的周期性排列使得法国天文学家、地质学家奥

古斯特·布拉维（Auguste Bravais）在 1848 年用数学方法推导出晶体空间点阵只有 14 种，

从而创立了空间点阵学说，其理论是对晶体长程有序的周期性最有效的描述。 

假定组成晶体的原子都是直径不变的刚球，晶体就是由这样的刚球堆垛而成，这样的模

型称为原子堆垛模型或刚球模型。其优点是立体感强，很直观；缺点是很难看清原子的排列

和特点，不便于研究。为了便于研究晶体中原子排列的规律和特点，而将晶体内部的质点抽

象为纯粹的几何点，称之为阵点。由阵点推演出的晶体模型，称为点阵模型或晶格模型。点

阵模型的优点是便于用数学方法进行研究；缺点是不直观，尤其是没有反映出多原子晶体中

各个原子的排列特点。采用球棍模型（Ball-and-stick models）可以兼顾原子堆垛模型和点

阵模型的优点，克服它们的缺点。球棍模型是德国化学家奥古斯特·威廉·冯·霍夫曼（August 

Wilhelm von Hofmann）用来表现化学分子的三维空间分布所作的，目的是用来讲课。 

本实验通过对晶体棍球模型的观摩，加深对晶体的感性认识。将拆散的模型部件重新组

装还原为原来的模型，加强晶体中原子或质点排列的相互位置及规律性的理解，同时锻炼动

手能力。 

晶体学要求在反映晶体周期性的同时，还要表述每种晶体特殊的对称性。由于晶面作有

规则的排列，则晶体在外型上具有一定的对称性质。这种宏观上的对称性就是晶体内在结构

上的规律性的体现，它意味着晶体可以进行对称操作，并且具有同该对称操作相联系的对称

元素。由于晶格周期性的限制，晶体仅具有为数不多的对称类型。 

晶体学中的晶胞不仅要反映晶格的周期性，而且要反映晶体的对称性。如果在坐标系中

研究晶胞的结构特点，那么，晶体可分为 7 大晶系，14 种布拉维点阵；详见表 1 和图 1。 



表 1  7 大晶系与 14 种布拉维点阵 

晶族 晶系 点阵常数 布拉维点阵 符号 阵点坐标 晶胞 

低级 

三斜 Triclinic 
a≠b≠c，α≠β≠

γ≠90º 
简单三斜 P 000 

图 1

（14） 

单斜 

Monoclinic 

a≠b≠c； 

第一定向α=β=90º

≠γ， 

第二定向α=γ=90º

≠β 

简单单斜 P 000 
图 1

（12） 

底心单斜 C 000,
2

1

2

1 0 
图 1

（13） 

正交（斜方） 

Orthogonal 

a≠b≠c，α=β=γ

=90º 

简单正交 P 000 
图 1

（8） 

体心正交 I 000,
2

1

2

1

2

1  
图 1

（10） 

底心正交 C 000,
2

1

2

1 0 
图 1

（9） 

面心正交 F 000,
2

1

2

1 0,
2

1
0

2

1 ,0
2

1

2

1  
图 1

（11） 

中级 

六方（六角）

Hexagonal 

a=b≠c； 

α=β=90º，γ=120º 
简单六方 P 000 

图 1

（7） 

菱方（菱形、三

角）

Rhombohedral 

a=b=c，α=β=γ≠

90º 
简单三方 R 000 

图 1

（6） 

四方（正方） 

Tetragonal 

a=b≠c，α=β=γ

=90º 

简单四方 P 000 
图 1

（4） 

体心四方 I 000,
2

1

2

1

2

1  
图 1

（5） 

高级 
立方（等轴） 

Cubic 

a=b=c，α=β=γ

=90º 

简单立方 P 000 
图 1

（1） 

体心立方 I 000,
2

1

2

1

2

1  
图 1

（2） 

面心立方 F 000,
2

1

2

1 0,
2

1
0

2

1 ,0
2

1

2

1  
图 1

（3） 

 



 
图 1  14 种布拉维点阵的晶胞 

 

 

【实验仪器设备及材料】 

各种晶体结构模型，模型拆散后的部件。 

 

【实验步骤及方法】 

（1）教师简要讲解晶体学的基本知识。 

（2）学生观摩各种晶体模型，注意其特点。 

（3）学生把拆散的几种晶体结构模型组装好。 

 

【实验数据处理】 

（1）画出面心立方，标定（111）晶面、[110]晶向。 

（2）画出体心立方，标定（110）晶面、[111]晶向。 

（3）画出密排六方的晶胞，标定（1ī00）晶面、[ī2ī0]晶向。 

（4）绘出实验组装模型。 

 

 

思考题 

 



（1）为什么晶胞的几何形状都是平行六面体。 

（2）试从面心立方晶格中绘出体心正方晶胞，并求出它的晶格常数。 

 

  



2 金属硬度的测定 

计划学时：4 学时 

 

【实验目的】 

（1）了解硬度测定的基本原理及应用范围。 

（2）了解布氏、洛氏、维氏硬度实验机的主要结构。 

（3）掌握用布氏、洛氏、维氏硬度计测定材料硬度的方法。 

 

【实验原理】 

2.1  概述 

金属的硬度可以认为是金属材料表面在接触应力作用下抵抗塑性变形的一种能力。硬度

测量能够给出金属材料软硬程度的数量概念。硬度值越高，表明金属抵抗塑性变形的能力越

大，材料产生塑性变形就越困难。另外硬度与其他机械性能（如强度指标σb 及塑性指标ψ和

δ）之间有着一定的内在联系。所以从某种意义上说硬度的大小对于机械零件或工具的使用

性能及寿命具有决定性意义。 

测量硬度的方法很多，在机械工业中广泛采用压入法来测定硬度，压入法又分为布氏硬

度、洛氏硬度、维氏硬度等。 

压入法硬度试验的主要特点是： 

（1）实验时应力状态最软，即最大切应力远远大于最大正应力。因而不论是塑性材料

还是脆性材料均能发生塑性变形。 

（2）金属的硬度与强度指标之间存在如下近似关系： 

σb=K*HB 

式中：σb——材料的抗拉强度值； 

HB——布氏硬度值； 

K——系数。 

退火状态的碳钢 K＝0.34～0.36，合金调质钢 K＝0.33～0.35，有色金属合金 K＝0.33～

0.53。 

（3）硬度值对材料的耐磨性、疲劳强度等性能也有一定的参考价值，通常硬度值高，

这些性能也就好。在机械零件设计图纸上对机械性能的技术要求，往往只标注硬度值，其原

因就在于此。 

（4）硬度测量后由于仅在金属表面局部体积内产生很小压痕，并不损坏零件，因而适

合于成品检验。 

（5）设备简单，操作迅速方便。 

 



2.2  布氏硬度 

2.2.1  布氏硬度试验的基本原理 

布氏硬度试验是施加一定大小的载荷 P，将直径为 D 的钢球压入被测金属表面（如图 1

所示）保持一定时间，然后卸除载荷，根据钢球在金属表面上所压出的凹痕面积 F 凹求出平

均应力值，以此作为硬度值的计量指标，并用符号 HB 表示。 

 

 
图 1  布氏硬度试验原理图 

 

其计算公式如下： 

HB＝P/F 凹                                           （1） 

式中：HB——布氏硬度值； 

P——载荷（kgf）；（1kgf＝9.8N）； 

F 凹——凹痕面积（mm
2
）。 

根据压痕面积和球面之比等于压痕深度和钢球直径之比的几何关系，可知压痕部分的

球面积为： 

DhF 凹
                             （2） 

式中：D——钢球直径（mm）； 

h——压痕深度（mm）。 

由于测量压痕直径 d 要比测定压痕深度 h 容易，故可将式（2）中 h 改换成 d 来表示，

这可根据图 1（b）中△Oab 的关系求出。 

2

2

2

2 )()(
2

1
dDhD   

)(
2

1 22 dDDh                            （3） 

将式（2）和式（3）代入式（1）即得： 

)(

2

22 dDDD

P

Dh

P
HB





                      （4） 

式中只有 d 是变数，故只需测出压痕直径 d，根据已知 D 和 P 值就可计算出 HB 值。在

实际测量时，可由测出之压痕直径 d 直接查表得到 HB 值。 

由于金属材料有硬有软，所测工件有厚有薄，若只采用同一种载荷（如 3000kgf）和钢

球直径（如 10mm）时，则对硬的金属适合，而对极软的金属就不适合，会发生整个钢球陷

入金属中的现象；若对于厚的工件适合，则对于薄件会出现压透的可能，所以在测定不同材



料的布氏硬度值时就要求有不同的载荷 P 和钢球直径 D。为了得到统一的、可以相互进行比

较的数值，必须使 P 和 D 之间维持某一比值关系，以保证所得到的压痕形状的几何相似关

系，其必要条件就是压入角φ保持不变。 

根据相似原理由图 1（b）中可知 d 和φ的关系是： 

2
sin           

22
sin

2


Dd

dD
 或                        （5） 

以此代入式（4）得： 

 


















)sin11(

2

2

22 D

P
HB                          （6） 

式（6）说明，当φ值为常数时，为使 HB 值相同，
2D

P 也就保持为一定值。因此对同一材料

而言，不论采用何种大小的载荷和钢球直径，只要能满足
2D

P =常数，所得的 HB 值是一样的。

对不同材料来说，所得的 HB 值也是可以进行比较的。按照 GB231-63 规定，
2D

P 比值有 30、

10 和 2.5 三种，具体试验数据和适用范围可参考表 1。 

 

表 1  布氏硬度试验规范 

材料 
硬度范围

（HB） 

试样厚度 

（mm） 
P/D

2 
钢球直径

D（mm） 

载荷 P 

（kgf） 

载荷保持时间

（s） 

黑色金

属 

140-650 

>6 

30 

10 3000 

12 6-3 5 750 

<3 2.5 187.5 

<140 

>6 

30 

10 3000 

30 6-3 5 750 

<3 2.5 187.5 

铜合金

及镁合

金 

31.8-140 

>6 

10 

10 1000 

30 6-3 5 250 

<3 2.5 62.5 

铝合金

及轴承

合金 

8-35 

>6 

2.5 

10 250 

60 6-3 5 62.5 

<3 2.5 15.6 

 

2.2.2  布氏硬度试验机的结构和操作 

1  布氏硬度试验机的结构 



HB-3000 型布氏硬度试验机的外形结构如图 2 所示。其主要部件及作用如下： 

（1）机体与工作台。硬度机是铸铁机体，在机体前台面上安装了丝杠座，其中装有丝

杠，丝杠上装立柱和工作台，可上下移动。 

（2）杠杆机构。杠杆系统通过电动机可将载荷自动加在试样上。 

（3）压轴部分。用以保证工作时试样与压头中心对准。 

（4）减速器部分：带动曲柄及曲柄连杆，在电机转动及反转时，将载荷加到压轴上或

从压轴上卸除。 

（5）换向开关系统：是控制电机回转方向的装置，使加、卸载荷自动进行。 

 

 

 
图 2  HB-3000 布氏硬度试验机外形结构图：1、指示灯；2、压头；3、工作台；4、立

柱；5、丝杠；6、手轮；7、载荷砝码；8、压紧螺钉；9、时间定位器；10、加载按钮 

 

2  操作前的准备工作 

（1）根据表 1 选择压头，且将压头擦拭干净，装入主轴衬套中。 

（2）根据表 1 选定载荷，加上相应的砝码。 

（3）安装工作台。当试样高度＜120mm 时，应将立柱安装在升降螺杆上，然后安装好

工作台进行试验。 

（4）根据表 1 确定持续时间 T，然后将压紧螺钉拧松，把圆盘上的时间定位器（红色

指示点）转到与持续时间相符的位置上。 

（5）接通电源，电源指示灯燃亮，证明通电正常。 

3  操作规程 

（1）将试样放在工作台上，顺时针方向旋转手轮，工作台上升，使压头压向试样表面

直到手轮与下面螺母产生相对滑动为止。 

（2）按动加载按钮，启动电动机，即开始加载荷。此时因压紧螺钉已拧松，圆盘并不



转动，当保荷指示灯闪亮的同时，迅速拧紧压紧螺钉，使圆盘转动。达到所要求的持续时间

后，转动自动停止。从保荷指示灯闪亮到熄灭为试验力保持时间。 

（3）逆时针方向旋转手轮，使工作台降下。取下试样用 20 倍读数显微镜测量压痕直径

d 值，并查附表 1 确定硬度 HB 数值。 

4  注意事项 

（1）安装砝码时，一定将吊杆的本身重量 187.5kg 加进去。 

（2）试样厚度应不小于压痕深度的 10 倍。试验后，试样背面及边缘呈明显变形痕迹

时，则试验无效。 

（3）压痕直径 d 应在以下范围内，否则无效。 

0.24D<d<0.6D 

（4）压痕中心至试样边缘应大于 D，两压痕中心大于 2D。 

（5）试样表面必须平整光洁无氧化皮，以使压痕边缘清晰，保证精确测量压痕直径 d。 

（6）用显微镜测量压痕直径 d 时，应从相互垂直的两个方向上读取，取其平均值。在

相互垂直方向测量直径之差不能超过较小直径的 2%，否则无效。 

HBE-3000B 是在 HB-3000 基础上改进的，具有比 HB-3000 硬度计操作更方便、测量更

精确等特点。 

2.3  洛氏硬度 

2.3.1  洛氏硬度试验的基本原理 

洛氏硬度同布氏硬度一样也属于压入硬度法，但它不是测定压痕面积，而是根据压痕深

度来确定硬度值指标。其试验原理如图 3 所示。 

 
图 3  洛氏硬度试验原理图 

 

洛氏硬度试验所用压头有两种：一种是顶角为 120°的金刚石圆锥，另一种是直径为 1/16"

（1.588mm）的淬火钢球。根据金属材料软硬程度不一，可选用不同的压头和载荷配合使用，

最常用的是 HRA、HRB 和 HRC。这三种洛氏硬度的压头、载荷及使用范围列于表 2 中。 

表 2  常见洛氏硬度的试验规范及使用范围 

标尺所用符号

/压头 

总载荷 

kgf 

表盘上刻度颜

色 
测量范围 应用范围 



HRA 

120°金刚石圆

锥 

60 黑色 70-85 
碳化物、硬质合金、淬火

工具钢、浅层表面硬化层 

HRB 

1/16"钢球 
100 红色 20-100 

软钢（退火态、低碳钢正

火态）、铝合金 

HRC 

120°金刚石圆

锥 

150 黑色 20-67 
淬火钢、调质钢、深层表

面硬化层 

注：（1）金刚石圆锥的顶角为 120°+30'，顶角圆弧半径为 0.21±0.01mm；（2）初载荷

均为 10kg 

 

洛氏硬度测定时，需要先后两次施加载荷（初载荷及主载荷），预加载荷的目的是使压

头与试样表面接触良好，以保证测量结果准确。图 3 中 0-0 位置为未加载荷时的压头位置，

1-1 位置为加上 10kgf 预加载荷后的位置，此时压入深度为 h1，2-2 位置为加上主载荷后的

位置，此时压入深度为 h2，h2 包括由加载所引起的弹性变形和塑性变形，卸除主载荷后，由

于弹性变形恢复而稍提高到 3-3 位置，此时压头的实际压入深度为 h3。洛氏硬度就是以主

载荷所引起的残余压入深度（h=h3-h1）来表示。但这样直接以压入深度的大小表示硬度，

将会出现硬的金属硬度值小，而软的金属硬度值大的现象，这与布氏硬度所标志的硬度值大

小的概念相矛盾。为了与习惯上数值越大硬度越高的概念相一致，采用一常数（K）减去（h3-

h1）的差值表示硬度值。为简便起见又规定每 0.002mm 压入深度作为一个硬度单位（即刻

度盘上一小格）。 

洛氏硬度值的计算公式如下： 

002.0

)( 13 hhK
HR


  

式中：h1——预加载荷压入试样的深度（mm）； 

h3——卸除主载荷后压入试样的深度（mm）； 

K——常数，采用金刚石圆锥时 K＝0.2（用于 HRA、HRC）；采用钢球时 K＝0.26

（用于 HRB）。 

因此上式可改为： 

HRC（或 HRA）＝
002.0

100 13 hh 
  

HRB＝
002.0

130 13 hh 
  

 

2.3.2  洛氏硬度试验机的结构和操作 

1  洛氏硬度试验机的结构 

HR-150 型杠杆式洛氏硬度试验机的结构如图 4 所示，其主要部分及作用如下： 

 



 

图 4  HR—150 型洛氏硬度计结构图：1、指示器；2、操纵手柄；3、缓冲器；4、砝玛

座；5、6．砝码；7、吊杆；8、吊套；9、机体；10、加载杠杆；11、顶杆；12、调整

盘；13、主轴；14、压头；15、试样；16、工作台；17、升降丝杆；18、手轮 

 

（1）机体及工作台。试验机有坚固的铸铁机体，在机体前面安装有不同形状的工作台，

通过手轮的转动，借助螺杆的上下移动而使工作台上升或下降。 

（2）加载机构。由加载杠杆（横杆）及挂重架（纵杆）等组成，通过杠杆系统将载荷

传至压头而压入试样，借扇形齿轮的转动可完成加载和卸载任务。 

（3）千分表指示盘。通过刻度盘指示各种不同的硬度值（如图 5 所示）。 

 
图 5  洛氏硬度指示盘 

 

2  操作规程 

（1）根据试样预期硬度按表 2 确定压头并装入试验机；按表 2 确定载荷，转动右侧上

方的转盘，使得所选的载荷对准红点（此时，右后方手柄必须处于卸荷状态，即后极限位置）。 

    将打磨后的试样置于工作台上，顺时针旋转手轮，使试样与压头缓慢接触，直到表盘小

指针指在小红点处，此时即已预加载荷 10kgf。然后旋转指示器外壳，使 B、C 之间长刻度

线与大指针对正（顺时针或逆时针旋转均可）。 



（3）向前拉动右侧下方水平方向的加荷手柄，以施加主载荷（此时指示器的大指针转

动）。 

（4）当指示器指针停稳后，将右后方卸荷手柄向后推，卸除主载荷。 

（5）读数。采用金刚石压头（HRA、HRC）时读外圈黑字，采用钢球压头（HRB）时读

内圈红字。 

（6）逆时针旋转手轮，使工作台下降，取下试样，测试完毕。 

 

3  注意事项 

（1）试样表面需平整光洁，不得带有油、氧化皮、裂缝、凹坑等。可用细砂轮或砂纸

将工件表面磨平，磨制过程中工件表面温度不得超过 150℃。 

（2）根据工件的大小与形状选择适当的工作台，以保证试件能平稳的安放在工作台上，

并使被测表面与压头保持垂直。 

（3）试样厚度应不小于压痕深度的 10 倍。两相邻压痕中心距离及压痕中心至试样边缘

的距离不应小于 3mm。 

（4）加载时力的作用线必须垂直于试样表面，加载和卸载时均需缓慢进行。 

 

2.4  维氏硬度 

2.4.1  维氏硬度试验的基本原理 

将一个相对面夹角为 136°的正四棱锥体金刚石压头以选定的试验力压入被测材料表面

经保持规定时间后（试验力保持时间为 10～15s），卸除试验力，用读数显微镜测量压痕两

对角线长度 d1 和 d2，取其算术平均值，查表或代入公式计算出维氏度值。维氏硬度用 HV 表

示。 

2d

F
0.1891HV   

2

dd
d 21   

 
图 6  维氏硬度试验原理图 

 

2.4.2  维氏硬度试验机的结构和操作 

1  维氏硬度试验机的结构 



维氏硬度试验机的结构如图 7 所示。 

 

【操作规程】  

（1）旋转变换手轮，选择试验力。选择好欲加载荷后，选择合适的载荷保留时间。 

（2）选择适当的装夹工具将试样安置在仪器工作台上。 

（3）调焦。将 10 倍物镜转至试样正上方，缓慢转动手轮，可看到视场逐渐变得明亮，

先看到模糊的灯丝象，然后再看到试样的表面象，直到将表面象调至最清晰为止。 

 

 
图 7  维氏硬度试验机的结构 

 

（4）转动工作台上纵横向微分筒，在视场里找出试样需测试部位。 

（5）将金刚石角锥体压头转至试样表面正上方。 

（6）加荷。按加荷键，仪器开始加载、保载、卸载；将预先选好的物镜转至试样正上

方，调节转动手轮，使压痕在显微镜下清晰成像。 

（7）通过目镜观察，旋转测微仪上的手轮，移动测微仪中的两条长刻线，待两条刻线

完全重合时，按清零键，即进入记数状态。 

（8）旋转微动手柄，使测微计的一条刻线与压痕的一角相切，移动另一条刻线与压痕

另一角相切，按下读数键，对角线 d1 测量完成；将目镜顺时针转动 90°，测量对角线 d2，再

次按下读数测量按钮，主屏幕显示本次测量的值。一次试验结束。 

（9）重复 5～8 的测量步骤，可对同一物体测量不少于 6 点硬度值。 

 

【注意事项】 

（1）试样表面的规定。试样的表面应该是光滑平面，不应有氧化层及污物。试验面粗

糙度必须保证压痕对角线能精确地测量。 

（2）试样厚度的规定。试样（或试验层）的厚度至少应为压痕对角线平均长度的 1.5 倍。

试验后，试样支撑面不应出现可见变形痕迹。 



（3）两相邻压痕中心距离及任一压痕中心至试样边缘距离的规定。对黑色金属，两相

邻压痕中心间距或任一压痕中心距试样边缘距离应不小于压痕对角线平均值的 5 倍。 

（4）测量压痕平均对角线长度的规定。卸除试验力后，测量压痕的对角线长度。两对

角线长度之差不应超过短对角线长度的 2%。 

（5）试验力保持时间的规定。试验时应均匀平稳地施加试验力，不得有冲击和震动。

试验力的保持时间：黑色金属为 10～5s，有色金属为 30±2s，如另有要求时间可以延长，其

偏差为±2s。 

（6）测定非平面度的修正规定。试样为球面式圆柱面时，则所测之值应加以修正。即

需将所得之值乘修正系数。 

 

【实验用设备、仪器和材料】 

（1）实验设备、仪器。布氏硬度计、洛氏硬度计、维氏硬度计、读数显微放大镜。 

（2）实验材料。标准硬度块若干，45 钢退火态硬度试样若干，45 钢淬火态硬度试样若

干。 

 

【实验内容】 

4.1  布氏硬度测量 

取 45 钢退火态硬度试样一个，用布氏硬度计打出压痕，并用读数显微放大镜从相互垂

直的两个方向上测量压痕直径，取其平均值，查附表求得 HBW 值，将数据填入表 3 中。 

 

表 3  布氏硬度实验结果 

实验材

料（钢

号、尺

寸、状

态） 

实验规范 实验结果 

压头 

F/D
2
 

载荷 P 

（kgf 或

N） 

载荷保

持时间

（s） 

压痕直径 d（mm） 

硬度

值 
类

型 

直径

（mm

） 

d1 d2 
D（平

均） 

          

 

4.2  洛氏硬度测量 

取 45 钢淬火态硬度试样一个，用洛氏硬度计测量硬度值，将数据填入表 4 中。 

 

4.3  维氏硬度测量 

取 45 钢淬火态硬度试样一个，用维氏硬度计测量硬度值，将数据填入表 5 中。 

 



 

 

表 4  洛氏硬度实验结果 

实验材料

（钢号、

状态） 

洛氏硬

度标尺 
实验规范 实验结果 

  
压头 

总载荷 

(kgf 或

N) 

第 1 次 第 2 次 第 3 次 
平均硬度

值 

      

 

表 5  维氏硬度实验结果 

试验力

（N） 

压痕对角线长 d（mm） 
硬度值（HV） 

平均硬度

（HV） 1 2 平均值 

     

      

     

 

【实验报告要求】 

（1）简述布氏、洛氏和维氏硬度试验原理。 

（2）简述试验所用布氏硬度机的型号、选择试验条件的原则、操作规程和注意事项。 

（3）简述试验所用洛氏硬度机的型号、选择试验条件的原则、操作规程和注意事项。 

（4）简述试验所用维氏硬度机的型号、选择试验条件的原则、操作规程和注意事项。 

（5）将各试样的硬度测量结果填入上述表中。 

 

 

思考题 

 

1  洛氏硬度实验时为什么要先加初载荷? 

2  维氏硬度检测法为什么选择面角 136°的角锥体？ 

3  为什么维氏硬度测试不同的材料不需要更换压头？ 

 

 

附录：使用读数显微镜测试压痕的直径的方法和步骤 

http://www.baidu.com/link?url=DrZ8UikwvYvv5i9JN6yRDbmnpaPZShmv21SpZY1UW1kdRbggWJP7kTPhsoLSeY-0gZL11s1RYbQmlIbVgmQUQK


（1）将读数显微镜置于试样上，在长镜筒的缺口处用自然光或灯光照明，在视场中应

同时看清分划板上的字和刻线，如果感觉压痕不清晰，可转动目镜调节套调至清晰。 

（2）测量时，转动读数鼓轮，在读数鼓轮的圆周上刻有 0～90 的数字和 100 格线条，

每一小格为 0.01mm，转动鼓轮一圈为 1mm（或每一小格为 0.005mm，转动鼓轮一圈为

0.5mm）。 

（3）测量时先将一刻线的内侧与压痕直径一边相切，记录测得的数据，然后再转动鼓

轮，移动刻线到压痕的直径的另一边，用刻线的内侧与压痕直径相切，再记录测得的数据，

则压痕直径为两次读数之差。将读数显微镜旋转 90°，在压痕垂直方向按上述方法测量，得

到压痕的另一直径，两次压痕的平均值即为直径的长度。 

 

 

  



3 金相样品制备的一般方法 

计划学时：4 学时 

 

本实验通过对 45 钢和球墨铸铁试样的金相制作过程，要求学生掌握基本的金相试样

制备方法。 

 

【实验目的】   

（1）学会金相试样的制备方法。 

（2）了解金相试样制备的其他方法。 

 

【实验原理】 

随着科学技术的发展，研究金属材料内部组织的手段也在不断增加。然而光学金相显

微分析仍然是最基本的方法。 

光学金相显微分析的第一步是制备试样，将待观察的试样表面磨制成光亮无痕的镜面，然后

经过浸蚀才能分析组织形态。如因制备不当，在观察面上出现划痕、凹坑、水迹、变形层或

浸蚀过深过浅都会影响正确的分析。因此制各出高质量的试样对组织分析是很重要的。 

金相试样制备过程一般包括：取样、磨制、抛光、浸蚀等工序。 

2.1  取样 

2.1.1  取样部位及磨面（观察面）的选择 

根据被检验金属材料或零件的特点、加工工艺及研究目的进行选择。如： 

（1）研究零件破裂原因时，应在破裂部位取样，再在离破裂处较远的部位取样，以作比较。 

（2）从研究铸造合金时，由于组织不均匀，从铸件表层到中心必须分别截取几个样品。 

（3）研究轧制材料时，如研究夹杂物的形状、类型、材料的变形程度、晶粒拉长的程度、

带状组织等，应在平行于轧制方向上截取纵向试样；如研究材料表层的缺陷、非金属夹杂物

的分布，应在垂直轧制方向上截取横向试样。 

（4）研究热处理后的零件时，因组织较均匀，可任选一断面试样。若研究氧化、脱碳、表

面处理（如渗碳）的情况，则应在横断面上观察。 

2.1.2  试样的切取方法 

取时应保证不使试样观察面的金相组织发生变化。软材料可用锯、车、刨等方法切取；

硬材料可用水冷砂轮切片机、电火花切割等方法切取；硬而脆的材料(如白口铸铁)，也可用

锤击法获取。 

2.1.3  试样尺寸 

以具体情况而定。一般可取高为 10～15mm，直径 10～15mm 的圆柱形；方形试样边

长为 10～15mm 为宜。 



一般试样不需要镶嵌试样，而对于那些尺寸过于细小的细丝、薄片或有特殊要求的试样

（如表层组织观察），由于制备较为困难，可将其镶嵌起来以便磨制。镶样方法很多，一般

是在专门的镶嵌机内加电木粉镶嵌。 

2.2  磨制 

2.2.1  粗磨 

粗磨是将取好的试样在砂轮机上（或用粗砂纸）进行第一道磨制。这一道工序的目的是

为了将试样修整成平面，并磨成合适的外形，以便于下道工序的进行。软材料（如有色金属）

可用挫刀挫平，一般钢铁材料常在砂轮机上磨平。磨样时应利用砂轮侧面，以保证试样磨平。

磨制时用力要均匀且不宜过大，并随时浸入水中冷却，以避免受热引起组织变化。另外，试

样边缘的棱角如无保存的必要，可最后磨圆或倒角，以免在细磨抛光时划破砂纸或抛光布。 

2.2.2  细磨 

粗磨后的试样，磨面上仍有较粗较深的磨疽，为了消除这些磨痕必须进行细磨。可分为

手工磨和机械磨两种。 

（1）手工磨细磨。手工磨是将砂纸铺在玻璃板上，左手按住砂纸，右手捏住试样在砂纸

上作单向推磨。金相砂纸由粗到细分许多种，其规格可参考表 1。用砂轮粗磨后的试样，要

依次由 01 号磨至 05 号（或 06 号）。磨制时必须注意不可越次进行。手握试样务求平稳，

用力均匀，压力不宜过大，以免磨痕过深及磨面金属变形。每更换砂纸时，试样的研磨方向

应转 90°，使新磨痕与旧磨痕垂直，一直磨到前一号砂纸的磨痕消除，整个磨面产生一个方

向的新磨痕为止。另外，当更换砂纸时，试样及操作者的双手均需冲洗干净，以免有较粗的

砂粒带到次一号砂纸上，引起较深的磨痕。在磨制软材料时，可在砂纸上涂一层润滑剂，如

机油等，以免砂粒嵌入试样磨面。 

 

表 4  常用金相砂纸的规格 

金相砂纸编

号 
01 02 03 04 05 06 

粒度序号 M28 M20 M14 M10 M7 M5 

砂 粒 尺 寸

/μm 
28～20 20～14 14～10 10～7 7～5 5～3.5 

注：表中为多数厂家所用编号，目前没有统一规格。 

 

（2）机械磨。目前普遍使用的机械磨设备是预磨机。电动机带动铺着水砂纸的圆盘转动，

磨制时，将试样沿盘的径向来回移动，用力要均匀，边磨边用水冲。水流既起到冷却试样的

作用，又可以借助离心力将脱落砂粒、磨屑等不断地冲到转盘边缘。机械磨的磨削速度比手

工磨制快得多，但平整度不够好，表面变形层也比较严重。因此要求较高的或材质较软的试



样应该采用手工磨制。机械磨所用水砂纸规格与手工湿磨相同，可参考表 2。 

表 2  常用水砂纸的规格 

水砂纸 序

号 
240 300 400 500 600 800 1000 1200 

粒  度 160 200 280 320 400 600 800 1000 

注：表中为多数厂家所用编号，目前没有统一规格。 

 

（3）抛光。抛光的目的是消除试样磨面上经细磨后所留下的微细磨痕，以获得光亮的镜

面。金相抛光可分为机械抛光、化学抛光和电解抛光三种。 

1）机械抛光。机械抛光是在专用的抛光机上进行。抛光机主要由电动机和抛光盘(φ

200～300mm)组成，抛光盘转速为 300～500r/min。抛光盘上铺以细帆布、呢绒、丝绸等。

抛光时在抛光盘上不断滴注抛光液。抛光液是将 A12O3、MgO 或 Cr2O3 等细粉末（粒度约为

0.3～15μm）溶于水中的悬浮液。抛光前要将细磨后的试样用水冲洗干净，以避免将不同粗

细的砂粒带进抛光盘，影响试样制备。抛光时，手握试样务求平稳，施力均匀，压力不宜过

大，并从边缘到中心不断地作径向往复移动，持试样表面磨痕全部消失且呈光亮的镜面时，

抛光始可告毕。非金属夹杂物试样抛光时，应将试样在抛光盘上不断地转动，这样可以随时

改变磨面的抛光方向，防止非金属夹杂物磨拖产生拖洞，拖洞的产生是单向抛光的结果。 

2）化学抛光。它是依靠化学溶液对试样表面的电化学溶解，而获得抛光表面的抛光方

法。化学抛光操作简单，就是将试样浸在抛光液中，或用棉花浸沾抛光液后，在试样磨面上

来回擦拭。化学抛光兼有抛光和浸蚀作用，可直接显露金相组织，供显微镜观察。普通钢铁

材料可采用以下抛光液配方：草酸 6g、过氧化氢（双氧水）100mL、蒸馏水 100mL、氟氢

酸 40 滴。 

温度对化学抛光影响很大，提高温度，加速化学抛光的速度，但抛光速度太快也不易控

制，抛光速度太慢，生产效率低。所以，某种化学抛光剂对某一种钢都有一定的最佳温度，

温度控制得当，能提高化学抛光的效果。 

钢中含碳量对抛光时间亦有影响，含碳量越高，所需时间越短，含碳量越低，所需抛光时间

越长，这是由于随碳含量的增加，钢中碳化物也相应增加，单位面积内的微电池也愈多，反

应速度就越快。 

3）电解抛光。将试样放在有电解质的槽中作为阳极，用不锈钢或铅板作阴极。在接通

直流电源后，阳极表面产生选择性溶解，逐渐使表面凸起部分被溶解，而获得平整的表面（即

被抛光)。此法目前应用渐广，因为它速度快且表面光洁，抛光过程中不会发生塑性变形（机

械抛光不可避免地发生塑性变形层，影响显微分析结果；有时要反复抛光、腐蚀才能把变形

层除去）。其缺点是工艺过程不易控制。 

（4）浸蚀。抛好光后的试样，若直接放在显微镜下观察，只能看到一片亮光，仅能观察



某些非金属夹杂物、灰口铸铁中的石墨、粉末冶金制品中的于孔隙等；无法辨别出各种组成

物及其形态特征。若要显示金属材料组织，必须经过适当的化学浸蚀。这可由图 1 所示进行

说明。试样抛光表面存在一层很薄的抛光引起的硬化层，并覆盖着金属或合金的组织。化学

浸蚀时，硬化层溶解，而且晶粒间界处优先被浸蚀出一些凹坑，这些凹坑在显微镜下就成了

黑色曲线(因为光线漫反射不能进入目镜，故呈黑色)。若浸蚀深一些，各个晶粒由于耐腐蚀

程度不同而浸蚀成不同倾斜度的平面，所以在显微镜下各晶粒的亮度不相同。而由图 2 所

示，是具有两相（铁素体十渗碳体）的共析钢（T8）退火组织的浸蚀过程。铁素体易被浸蚀，

渗碳体不易被浸蚀，所以渗碳体凸出，而铁素体凹下。因此，在显微镜下显示出铁素体和渗

碳体的交界线。 

对于钢铁材料，最常用的浸蚀剂为 4%含硝酸酒精溶液或 4%苦味酸酒精溶液。前者浸蚀

热处理后的组织较适合；后者浸蚀缓冷后组织较好。浸蚀的

方法可以是“浸入法”和“擦拭法”。浸蚀时间根据要求确

定，不能太深也不能太浅，一般使表面由亮变灰白色即可。

浸蚀后应立即用水冲洗，然后用酒精擦洗，用吸水纸吸干或

吹风机吹干，才能在显微镜下观察。要注意试样表面不能用

纸或其它东西去擦，更不能用手去摸，否则表面就会受到损

坏，无法观察。 

 

图 1  纯金属及单相组织化学浸蚀过程图：（a）尚未浸蚀；（b）晶界优先被浸蚀；（c）晶粒

被浸蚀图 

浸蚀后的样品应保持在干燥器中，以防止潮湿空气的氧化。若氧化了，只好重新抛光和

浸蚀才能再进行观察。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

图 2  共析钢（T8）退火后的显微组织（F+Fe3C）被浸蚀过程图 

 



【实验仪器设备及材料】 

（1）实验设备/仪器/装置。金属试样预磨机，抛光机，不锈钢镊子、电热吹风机。 

（2）实验试样/材料。试样若干，材料为 45 钢及球墨铸铁，尺寸为φ10mm×20mm。不

同粒度的金相砂纸若干。无水乙醇。4%的硝酸酒精。脱脂棉等。 

 

【实验步骤及方法】 

（1）用金相砂纸按粒度从粗到细的顺序打磨试样。 

（2）机械抛光至表面光亮，至几乎无划痕为止。 

（3）将试样表面冲洗干净，用无水乙醇脱水，再用 4%的硝酸酒精进行侵蚀。 

（4）自来水冲洗试样表面，无水乙醇脱水，吹风机温风吹干待观察。 

在制取金相试样时一定要注意要严格按照指导老师的操作规程去操作，其中在抛光盘内抛光

操作时用力要适宜，防止试样飞出砸人。 

 

 

【实验报告】 

（1）简述实验目的、实验内容、实验步骤、实验原理。 

（2）简述金相显微样品的制备过程（仅述机械抛光及一般化学浸蚀）。 

 

 

思考题 

 

1  金相试样的制备方法有哪些？各有什么优缺点？ 

 

  



4 铁碳相图平衡组织的观察与分析 

计划学时：4 学时 

 

通过铁碳合金平衡相图分析，对照金相组织挂图，理解铁碳合金平衡状态的组织及其与

碳含量之间的关系。用光学金相显微镜观察、识别铁碳合金的平衡组织，掌握不同平衡组织

在金相显微镜下的形态，绘制铁碳合金平衡组织示意图。 

 

1  实验目的 

（1）理解铁碳合金平衡状态。 

（2）理解试样浸蚀与显微组织特征的关系。 

（3）掌握不同碳含量铁碳合金平衡组织的特征，分析铁碳合金的碳含量与其平衡组织

之间的关系。 

（4）掌握铁碳合金平衡组织示意图绘制技术。 

 

2  实验原理 

根据图 1 所示的 Fe-Fe3C 相图，室温下铁碳合金的基本相为铁素体与渗碳体。为了方

便，可以将 Fe-Fe3C 相图中的相区按组织组成物加以标注，如图 2 所示。 

 
图 1  以相组成表示的 Fe-Fe3C 相图 



 

 
图 2  按组织分区的 Fe-Fe3C 相图 

 

2.1  铁碳合金中的基本组织 

碳含量不同，其组织上的差异仅仅是这两个基本相的相对量、形态及分布不同。铁碳合

金在平衡状态的显微组织是指其在极为缓慢的冷却速率下（如退火处理）所得到的组织，可

以用 Fe-Fe3C 相图对其形成过程进行分析。铁碳合金中的基本组织有以下几种： 

（1）铁素体（F）。碳在 α-Fe 中的固溶体。在工业纯铁、碳含量较低的亚共析钢中，铁

素体质量分数较多，呈等轴晶粒或块状。在接近共析成分（0.77％的碳含量）的亚共析钢（碳

含量＞0.50％）中，铁素体呈网状或断续网状分布在珠光体（P）周围。用 3%～5%的硝酸酒

精溶液浸蚀，F 不易被浸蚀呈明亮的白色。 

铁素体具有磁性，硬度较低，塑性、韧性良好。 

（2）渗碳体（Fe3C）。铁与碳的化合物，含碳量为 6.69％。渗碳体有三种类型： 

一次渗碳体（Fe3CⅠ）是从液相中直接结晶出的，呈长条状。 

二次渗碳体（Fe3CⅡ）是从奥氏体中析出的，通常呈网状或断续网状分布在 P 的边界上。 

三次渗碳体（Fe3CⅢ）是从铁素体中析出的，量极少，分布在铁素体边界或内部。 

用 3%～5%的硝酸酒精溶液浸蚀，渗碳体与铁素体一样不易被浸蚀，呈亮白色。若用苦

味酸钠溶液浸蚀后，渗碳体呈黑色而铁素体仍为白色。由此可以区分渗碳体与铁素体。 

渗碳体硬而脆。 

（3）珠光体（P）。奥氏体共析转变后的产物，是铁素体与渗碳体的机械混合物。如果

是片状的铁素体和渗碳体相互交替排列形成的层片状组织称为片状珠光体，如果渗碳体呈颗

粒状分散在铁素体基体中则称为粒状珠光体。用 3%～5%的硝酸酒精溶液浸蚀，在放大倍数



较低的显微镜下观察，珠光体呈暗黑色；若在放大倍数较高的显微镜下，可以观察到珠光体

的片层结构。 

（4）莱氏体（Ld）。共晶成分的液态铁碳合金在 1148℃时发生共晶转变： 

L4.3＝γ2.11＋Fe3CⅠ 

共晶产物 γ2.11 和 cem 的机械混合物称为莱氏体（Ld），其形态一般呈树枝状的共晶 γ2.11

分布在共晶渗碳体（cem）的基体上。 

（5）变态莱氏体（L′

d）。莱氏体在继续冷却的过程中，奥氏体先在共晶渗碳体上析出二

次渗碳体，当温度降到 727℃时发生共析转变： 

γs→P  (F+cem) 

共析转变结束后的组织是珠光体、二次渗碳体、共晶渗碳体组成的机械混合物，被称为

变态莱氏体或低温莱氏体（L′

d）。L′

d经 3%～5%的硝酸酒精溶液浸蚀后，在显微镜下观察到的

组织是在白亮色的渗碳体基体上相间地分布着暗黑色的斑点（块）状或细条状的珠光体。这

里的渗碳体基体包括二次渗碳体、共晶渗碳体，它们连在一起，无法分辨；珠光体的片层状

结构也无法分辨。 

莱氏体一般出现在碳含量＞2.11%的白口铸铁中。在某些高碳合金钢的铸造组织中也常

出现。 

 

2.2  铁碳合金的分类 

根据铁碳合金中的碳含量及其在 Fe-Fe3C 相图中的位置，可以将其分为工业纯铁、亚共

析钢、共析钢、过共析钢、亚共晶白口铁、共晶白口铁、过共晶白口铁。 

（1）工业纯铁。碳含量＜0.0218%。组织由铁素体和极少量的三次渗碳体组成。 

（2）亚共析钢。碳含量在 0.0218%～0.77%之间。组织由铁素体和珠光体组成。随碳含

量的增加，铁素体量减少，珠光体量增多。根据铁素体和珠光体相对量（可用在显微镜下观

察时各自的面积百分数近似代替）的多少，可以近似地计算钢的碳含量。 

（3）共析钢。碳含量为 0.77%。组织为珠光体。 

（4）过共析钢。碳含量在 0.77%～2.11%之间。组织由二次渗碳体和珠光体组成。 

（5）亚共晶白口铁。碳含量在 2.11%～4.3%之间。组织由珠光体、二次渗碳体、低温莱

氏体组成。 

（6）共晶白口铁。碳含量为 4.3%。组织为低温莱氏体。 

（7）过共晶白口铁。碳含量在 4.3%～6.69%之间。组织由一次渗碳体和莱氏体组成。 

 

3  实验仪器与试样 

3.1  实验设备仪器 

光学金相显微镜 10 台。 



 

3.2  试样 

金相试样 9 个，试样的材料、状态以及制样时用的浸蚀剂列于表 1。 

 

表 1  试样的材料、状态以及制样时用的浸蚀剂 

编号 材料 状态 浸蚀剂 

1 工业纯铁 退火 4%硝酸酒精 

2 20 钢 退火 4%硝酸酒精 

3 45 钢 退火 4%硝酸酒精 

4 65 钢 退火 4%硝酸酒精 

5 T8 钢 退火 4%硝酸酒精 

6 T12 钢 退火 4%硝酸酒精 

7 亚共晶白口铁 铸态 4%硝酸酒精 

8 共晶白口铁 铸态 4%硝酸酒精 

9 过共晶白口铁 铸态 4%硝酸酒精 

 

4  实验方法及步骤 

（1）仔细观察碳钢和白口铸铁的金相图片，认真观察其组织，注意铁素体、珠光体、

渗碳体的形态、数量、大小及分布特征。并联系铁碳相图分析组织形成过程。 

（2）观察组织前选择显微镜的放大倍数，先在低倍下找出典型组织，然后再用中、高

倍对典型组织进行仔细观察。 

（3）在认真观察了试样的组织，掌握其特征后，画出试样的显微组织示意图；绘图时

主要反映组织的特征，不要把试样上的污染物、划痕等画在图上。 

（4）估计所观察试样的碳含量。 

 

5  实验注意事项及安全操作规程 

（1）金相显微镜属精密仪器，应严格按操作规程操作。 

（2）取放试样时，不能用手触摸试样磨面，或将试样磨面朝下随意乱放，或将试样叠

起来，以免损坏试样。 

 

6  实验结果的处理 

（1）在大约Φ35mm 的圆内画出试样的显微组织示意图，并对各种组织予以标注。在

图下应注明：编号、材料、放大倍数、浸蚀剂。 

（2）概括描述各个试样显微组织的特征。 



 

思考题 

（1）根据 Fe-Fe3C 相图可以直接得出铁碳合金在平衡状态的显微组织吗？为什么？ 

（2）含碳量的变化是怎样影响铁碳合金平衡组织的？ 

 

 

 

 

  



5 金属凝固组织的观察与分析 

计划学时：8 学时 

本实验介绍了金属铸锭制备方法，并通过对不同浇注条件下铸锭组织形貌进行对比，以

达到掌握采用不同浇注条件控制各晶区大小的方法。 

【实验目的】 

1．熟悉纯金属铸锭粗型组织的一般特点； 

2．能够正确绘制铸锭三晶区特征； 

3．正确理解金属铸锭不同晶区的形成条件，掌握控制各晶区大小的方法； 

【实验原理】 

金属结晶得到的 3 个晶区是由铸锭冷却条件确定的。液态金属倒入铸模后，结晶首先由

模壁开始。模壁凹凸不平，在靠近模壁处过冷度最大；模壁处产生大量结晶核心。这些核心

长大时，很快就互相碰撞，因此就形成了细小的等轴晶。

这一晶区称为细小等轴晶区（或激冷层）。 

在细小等轴晶区形成的过程中，模壁温度已经上升，

温度梯度降低了。但与液体接触的晶粒要长大。这些晶粒

在上、下、左、右互相碰撞，其长大在这些方向上受到了

限制。在垂直模壁的方向散热快，晶粒在这个方向上向液

体内长大不限制；这样就形成了许多与模壁垂直的粗大晶

粒。这部分晶粒组成了铸锭的柱状晶区。 

随着凝固过程的继续，模壁温度继续升高，温度梯度

进一步降低，散热速率逐渐下降，柱状晶的长大速度也逐渐减小。这时仍为液态的中心区域

温度缓慢地下降，并趋于均匀。在这部分液体的整个体积内，将同时出现一些结晶核心。因

过冷度小，核心的数目相对较少。因散热无方向性，这些核心将向各个方向长大。于是在铸

锭内部形成许多位向不同的粗大等轴晶粒，这就是粗大等轴晶区（或中心等轴晶区）。 

铸锭的组织就是由细小等轴晶区、柱状晶区、粗大等轴晶区组成的。当浇注条件（铸模

材料、模壁厚度、铸模温度、浇注温度等）改变时，将会改变这 3 个晶区，特别是柱状晶区

和粗大等轴晶区的比例以及各自晶粒的大小。生产上改变结晶组织的措施有： 

1．减小液体的过热度，可以提高形核率，细化结晶后的晶粒。 

2．减小结晶过程的温度梯度，可以减缓柱状晶的生长，获得较大的等轴晶区。 

3．在冷却过程中进行振动或搅拌，可以破碎粗大的晶粒，使结晶后的晶粒细化。 

4．添加变质剂，增加非均匀形核的核心，可以细化晶粒。 



【实验仪器设备及材料】 

1. 实验设备/仪器/装置 

（1）箱式加热炉及温度控制装置 4 套。 

（2）钢模 4 个（壁厚 10mm 的 4 个，壁厚 3mm 的 1 个），所有模子的内腔尺寸均为φ

25mm×70mm。 

（3）坩埚 4 个（容积约 50cm
3
，工作温度 1000℃）。 

（4）台钳 2 部，手工锯 2 把，板锉 2 把，钢夹钳 1 把。 

（5）金相式样切割机。 

2. 实验试样/材料  

（1）工业铝块。 

（2）石棉手套 2 双。 

（3）180、400、600 号的砂纸各一张。 

（4）浸蚀剂（1：3 的硝酸、盐酸混合溶液），棉花。 

【实验步骤及方法】 

四位学生为 1 组。按下表 1 中的浇注条件各浇注 1 个铸锭。 

表 1 浇注条件 

编号 铸模材质 铸模壁厚（mm） 铸模温度

（℃） 

浇注温度

（℃） 

液态金属 

1 钢 3 室温 700 Al 

2 钢 10 室温 700 Al 

3 钢 10 500 700 Al 

4 钢 10 室温 900 Al 

（1）将装有适量铝块的坩埚放入 700℃的箱式加热炉内（注意：应确保加热炉处于断电

状态，以免触电并且应带上石棉手套用夹钳装入或取出坩埚，以免烫伤），坩埚之间要有适

当的间隙；将装有适量铝块的 1 个坩埚放入 900℃的箱式加热炉内。 

（2）所有铸模必须清洁、干燥，以免浇注时液态金属飞溅伤人；将 1 个壁厚 10mm 的

钢铸模放入 500℃的箱式加热炉内，其余铸模在室温待用。 

（3）待坩埚内的铝熔化、达到浇注温度且均匀后，用夹钳平稳地将坩埚从加热炉内取出；

拨开铝液面上的浮渣；将铝液缓慢、匀速地按表 1 设计的条件对应注入铸模内，不能断续、

停歇；待模内金属液凝固、冷却后脱模。 

（4）将铸锭的底部和侧面中部打上编号。 

（5）用台钳将铸锭的底部夹住，夹持部分长约 20mm；用手工锯沿铸锭中心线将其锯切



至离底面 25mm 处；在纵向锯缝的根部，沿垂直于铸锭中心线方向，将铸锭横向锯断成 3

截，并以编号的形式标识试样的条件。 

（6）将有编号的两块试样的锯切面用锉刀锉平，再用砂纸将其磨平（方法与磨金相试样

一致）。 

（7）将磨好的试样冲洗干净，干燥。 

（8）将试样的样面向上放入浸蚀剂中（样面应全部浸没在浸蚀剂中），应在抽风橱中进

行；注意防止浸蚀剂溅到身上。用棉花轻轻擦拭样面，直至组织显现。 

（9）将试样漂洗干净，干燥。 

【实验数据处理】 

对比观察各个铸锭的组织特征，绘出组织示意图，注意与其浇注条件相联系；按柱状晶

从多到少排序，并阐述理由。 

 

思 考 题 

1. 铸模如果未干燥，浇注后会产生什么后果？ 

   2. 液态金属的过热度对铸锭组织有何影响？ 

  



6 金属材料冷变形组织和性能分析 

4学时 

一、实验目的 

1．能认识金属材料冷加工变形后组织的基本特征（微观组织）。 

2．能掌握金属材料冷加工变形对性能（硬度）的影响规律。 

二、实验内容与方案（视情况全作或选作） 

1．BCC结构纯铁在冷加工变形后组织的基本特征观察及其性能分析： 

（1）观察体心立方结构的纯铁在经不同程度冷变形（拉伸或低温高速冲击）的微观组

织。 

（2）测量不同冷变形程度的一套纯铁样品的硬度，绘制其硬度－变形程度(或冲击次数)

曲线。 

2．FCC结构铝在冷加工变形后组织的基本特征观察及其性能分析： 

（1）观察面心立方结构的铝在经不同程度冷变形（拉伸或低温高速冲击）的微观组织。 

（2）测量不同冷变形程度的一套纯铁样品的硬度，绘制其硬度－变形程度(或冲击次数)

曲线。 

3．HCP结构锌在冷加工变形后组织的基本特征观察及其性能分析： 

（1）观察体心立方结构的纯铁在经不同程度冷变形（拉伸或低温高速冲击）的微观组

织。 

（2）测量不同冷变形程度的一套纯铁样品的硬度，绘制其硬度－变形程度(或冲击次数)

曲线。 

4．结合上述观测结果进行进一步的分析讨论。 

三、实验样品 

1. α-Fe: 经0%、20%、40%、60%常温变形和经低温高速冲击变形样品各1 块，均为经化

学浸蚀好的金相样品（光学显微镜观察用），浸蚀剂：4%硝酸酒精。 

2. Al：经抛光后常温微量变形的Al 片1 块（光学显微镜观察用样品表面形变痕迹）和

不同变形量的Al 片一组（肉眼观察样品外形和尺寸变化特征用）。变形后不抛磨、不浸蚀。 

3. Zn：经常温变形且经化学浸蚀好的金相样品1 块。浸蚀剂：HNO3:HCl=1:1。（光学

显微镜观察用） 

注意:如果实验允许的话,测量变形量或冲击次数与硬度的对应曲线用。 

四、实验报告基本要求 

1. 复习或学习材料科学与工程基础教材中与材料冷变形和退火组织性能变化有关的章

节或有关文献资料。在此基础上撰写实验报告。 

2. 所写实验报告符合实验报告的基本规范，结构完整，实验结果记录准确、齐全，配以

必要的图表，且图表中标注规范。 



3. 硬度测量部分在报告测量结果的同时要注明所用硬度计型号、测量方法。晶粒尺寸

测量部分同样要说明所用测量方法、测量误差分析情况。 

4. 分析讨论部分要紧密结合本实验所得结果进行，应注意不得随意撰写超出本实验结

果所得结论的内容。 

五、本实验相关基础知识（阅读参考资料） 

1．材料的冷形变 

1）概述 

作为对于力作用的响应，材料发生的几何形状和尺寸的变化称为变形。根据除去载荷后

材料是否恢复到原始形状和尺寸，变形又分为弹性变形和塑性变形。本实验进行观测的是塑

性变形（即获得的力撤除后不可恢复的永久变形）对材料微观组织和力学性能的影响规律，

且仅涉及在低于材料再结晶温度的条件下以滑移、孪生等基本形式发生的塑性变形（即“冷

形变”），因为材料冷形变所引起的组织结构变化和力学性能变化可以在变形后保留下来。 

冷形变可能导致材料不同微观尺度组织结构的一系列重要变化。例如，①塑性变形将导

致材料中晶体缺陷的增加（位错密度和空位数量的上升）；②多晶体的晶体学择尤取向（形

变织构的形成）；③光学显微镜下可见的样品抛光表面上的变形痕迹；④样品金相浸蚀磨面

上呈现的晶粒外形变化（晶粒沿受力方向伸展而导致晶粒组织的方向性）、晶粒内部的形变

组织特征等；⑤肉眼可辨的材料（样品）的外形尺寸变化；⑥材料中微裂纹的产生、脆性相

或脆性夹杂的碎裂；等等。材料的组织结构敏感性能，则将随着材料微观组织结构的变化而

变化，例如出现加工硬化以及性能的方向性等等。 

根据本实验课要求，冷形变组织观测时仅涉及③、④、⑤所述的内容；而分析冷变形对

力学性能的影响时，则必须全面考虑冷变形导致的不同尺度层次的微观组织结构变化。 

2）滑移 

滑移是由位错的运动产生的，是晶体形变最普遍的基本过程之一。滑移优先发生在原子

密度最大的晶面和原子线密度最大的晶向上；晶体中一个可滑移的晶面和其上一个可滑移的

晶向合称一个滑移系。当滑移系受到它所需要的一定大小的切应力（即其临界分切应力）时，

该滑移系即开始滑移。不同结构类型的晶体的滑移系类型和数目不同，不同滑移系所需的临

界分切应力不同。滑移时位错的运动还会受到晶界、第二相粒子甚至溶质原子偏聚等多种因

素的影响。 

直接实验观察分析表明，滑移是晶体的两部分之间在切应力作用下沿着滑移面和滑移方

向而发生的一种相对切变，切变量是原子间距的整数倍。滑移不会改变晶体的点阵类型，但

会在晶体表面导致一系列的台阶状痕迹，正是这些大小分布很不均匀的微型台阶的综合效果

导致了晶体的宏观变形。这也正是本实验中在经退火和电解抛光后常温微量变形的纯铁样品

和纯铝片表面观察到的滑移带的实质。由于多晶体中各晶粒晶体学位向不同，故各晶粒内滑

移带的位向不同。由于各晶粒的变形程度不同，故它们内部的滑移带密度亦不相同；其滑移



带越多越密，则表明该晶粒形变量越大。还可以看到同一个晶粒内几个滑移系参与了变形过

程，表现为同一个变形晶粒内出现相互交叉的几组滑移带。 

3）孪生及其它不均匀冷变形形式 

滑移是形变的主要形式，但不是唯一的。孪生即形变的另外一种重要形式，是晶体受力

后以产生孪晶的方式而进行的一种纯切变过程。孪生也是通过位错运动来实现的，具体表现

为通过部分位错横扫孪生面进行，也不会改变晶体的点阵类型。但不同于滑移，孪生会引起

晶体取向的变化，孪生时的切变量是原子间距的一个分数值而不是其整数倍。已有数据表明，

孪生所需的切应力要比滑移大许多倍。由于其滑移系较多，发生滑移相对容易，故一般情况

下面心立方金属很少进行孪生。而密排六方金属如锌，由于其滑移系少，则主要靠孪生来进

行形变。体心立方金属如α－Fe，只有在冲击载荷下才进行孪生。除孪生外，扭折带和形变

带也是常见的不均匀形变形式。 

4）冷变形程度对微观组织和性能的影响 

首先，冷形变导致晶粒组织呈现方向性，且其程度随变形量的增大而增大。在形变前显

微组织为等轴晶粒，经受较大程度的方向性形变后则导致晶粒沿受力方向伸展，变形程度越

大则晶粒被拉得越长。当变形程度很大时，晶粒不但被拉长，晶粒内部还会被许多的滑移带

分割成细的小块，晶界与滑移带分辨不清，呈纤维状组织。通过对本实验中冷形变后的一组

纯铁金相样品以及冷变形黄铜未退火样品的光学显微镜观察，可以容易地证实这一点。而对

于冷形变材料中晶体缺陷密度的增大和变化等的观测，光学显微镜是无能为力的；若确实必

须进行观测，则需要电子显微镜及其它研究手段才行。冷变形导致的形变织构的形成等重要

微观组织变化特征研究，则更超出了本实验的观测与讨论范围。 

冷变形导致材料性能变化的一种突出表现为材料的硬度和强度增加，塑性和韧性降低。

材料硬度随形变量的变化规律观测分析是本实验的重要内容。虽然本实验仅要求实验测量变

形材料的硬度，但一般地，高的材料硬度对应于较高的材料强度。尤其对于钢铁材料，还可

通过国家标准GB1172《黑色金属硬度及强度换算法》将所测硬度值换算为材料的强度值。 

2．冷形变材料的组织和性能在退火加热时的变化 

1）冷变形材料退火加热时的回复、再结晶和晶粒长大过程 

冷形变金属处于高能量的不稳定状态，力求在适当的条件下过渡到无畸变能（形变储存

能）的更稳定状态。在室温或远低于材料的再结晶温度的条件下，原子活动能力不足，冷变

形状态的组织和性能可以长时间维持不变；退火加热则为上述向更稳定状态的过渡创造了外

界条件，从而可能出现回复、再结晶和晶粒长大等组织变化及相应的性能变化过程。回复是

在新的无畸变晶粒出现之前的退火过程。在回复阶段，光学显微镜下尚看不出冷形变晶粒组

织形貌的明显变化，但通过点缺陷的运动和消失，位错的调整、对消、攀移，亚晶的长大、

合并以及多边形化等方式导致变形储存能的部分释放，导致材料的宏观性能开始发生变化。 

再结晶是在退火加热时无畸变晶粒在冷形变后的畸变基体中的生核和晶核长大的过程，



是一个显微组织彻底重新改组的过程（但不会导致晶体结构类型的改变），在光学显微镜下

即可清楚的观测再结晶过程中显微组织的明显变化。退火加热时的再结晶阶段也是位错密度

显著下降、储存能释放最快、材料宏观性能变化最激烈的阶段，可以一直进行到畸变基体被

完全消耗掉为止。回复和再结晶导致的材料硬度下降总量中，回复阶段仅约占1/5，再结晶

阶段则高达约4/5。材料强度的变化亦与此类似。 

再结晶完成之后，若再继续保温或再升高加热温度，都会导致晶粒尺寸的进一步增大。

再结晶后的晶粒长大过程一般属于正常长大（随加热温度的升高或保温时间的延长而均匀地

连续长大），此过程中晶粒尺寸随时间t 的变化规律符合抛物线动力学方程： 

d=ktn                                                            (1) 

式中d 为平均晶粒截线长度（习惯上称为晶粒直径，μm），其测量方法已见于本指导

书中 

实验四。k 为一比例系数。n 称为晶粒长大常数，其理论值等于2，但大多数材料晶粒

长大 

常数n 的实验值均不精确等于2。 

在某些情况下，再结晶完成后也可能发生晶粒异常长大（又称为二次再结晶），属不连

续不均匀晶粒长大。本实验不涉及这类晶粒异常长大过程。 

2）冷形变材料退火加热后的组织 

前已述及，在退火过程总的回复阶段，在光学显微镜下看不出冷变形组织形貌发生任何

明显的变化。在再结晶阶段早期，可以见到纤维状畸变基体上不均匀分布的再结晶核心； 

 

  



7 金属材料退火过程的组织和性能分析 

计划学时：4学时  

 

【实验目的】  

1．能够正确使用马弗炉，制备冷变形后不同退火温度的样品； 

2．正确制备不同退火时间的样品，测试其硬度，准确绘出硬度-退火温度曲线； 

3．根据实验结果，结合基础理论，对退火温度与材料性能之间的关系进行合理解释。 

 

【实验原理】  

退火是将工件加热到预定温度，保温一定的时间后缓慢冷却的金属热处理工艺。退火

的目的在于：①改善或消除钢铁在铸造、锻压、轧制和焊接过程中所造成的各种组织缺陷

以及残余应力，防止工件变形、开裂。②软化工件以便进行切削加工。③细化晶粒，改善

组织以提高工件的机械性能。④为最终热处理（淬火、回火）作好组织准备。 

金属或合金在冷变形过程中，除了外形及尺寸发生变化外，其内部组织也随着变化。

在外力作用下，迫使变形金属内部的晶粒发生滑移、转动和破碎；晶粒的形状发生了变

化，晶界沿变形方向伸长，晶粒破碎并被拉成纤维状；这样就使原来方位不同的等轴晶粒

逐步向一致方向发展，形成了变形织构；其结果使金属产生了各向异性，同时由于加工硬

化而使金属的强度升高，塑性降低，逐渐失去了继续承受冷塑性变形的能力。如果将这种

冷变形后的金属加热，随着加热温度的升高。金属内部的原子活动能力急剧增大，通过原

子的热运动，使金属内部组织发生变化，消除了内应力，降低了强度，提高了塑性，使其

能够再承受冷的加工变形。 

常用的退火工艺有：①完全退火。用以细化中、低碳钢经铸造、锻压和焊接后出现的

力学性能不佳的粗大过热组织。将工件加热到铁素体全部转变为奥氏体的温度以上30～

50℃，保温一段时间，然后随炉缓慢冷却，在冷却过程中奥氏体再次发生转变，即可使钢

的组织变细。②球化退火。用以降低工具钢和轴承钢锻压后的偏高硬度。将工件加热到钢

开始形成奥氏体的温度以上20～40℃，保温后缓慢冷却，在冷却过程中珠光体中的片层状

渗碳体变为球状，从而降低了硬度。③等温退火。用以降低某些镍、铬含量较高的合金结

构钢的高硬度，以进行切削加工。一般先以较快速度冷却到奥氏体最不稳定的温度，保温

适当时间，奥氏体转变为托氏体或索氏体，硬度即可降低。④再结晶退火。用以消除金属

线材、薄板在冷拔、冷轧过程中的硬化现象（硬度升高、塑性下降）。加热温度一般为钢开

始形成奥氏体的温度以下50～150℃ ，只有这样才能消除加工硬化效应使金属软化。⑤石

墨化退火。用以使含有大量渗碳体的铸铁变成塑性良好的可锻铸铁。工艺操作是将铸件加

热到950℃左右 ，保温一定时间后适当冷却 ，使渗碳体分解形成团絮状石墨。⑥扩散退

火。用以使合金铸件化学成分均匀化，提高其使用性能。方法是在不发生熔化的前提下 ，



将铸件加热到尽可能高的温度，并长时间保温，待合金中各种元素扩散趋于均匀分布后缓

冷。⑦去应力退火。用以消除钢铁铸件和焊接件的内应力。对于钢铁制品，加热后开始形

成奥氏体的温度以下100～200℃，保温后在空气中冷却，即可消除内应力。 

 

【实验材料/设备】 

试样材料：材料为冷轧态 Q235 带钢，尺寸为 50mm×30mm×3mm，试验材料可根据具体情

况由指导老师自行确定，砂纸（200#，400#，800#，1500#，2000#）若干。 

试验主要设备：中温电阻炉两台；布氏硬度计两台。 

 

 

【实验方法及步骤】 

本试验采用改变退火温度和退火时间的方式，测试不同状态下试样的布氏硬度，5-6 名

学生为 1 组。按表 1 中的热处理工艺条件由学生处理各试样。、 

表 1 退火工艺 

编号 退火温度（℃） 退火时间（min） 

A 200 5、10、15、20、30 

B 300 5、10、15、20、30 

C 400 5、10、15、20、30 

D 500 5、10、15、20、30 

（1）按表 1 中的工艺条件将试样进行热处理。 

（2）学生依次对处理后的试样进行布氏硬度测试，并将测试结果绘制成曲线；测试结

果为大组内共享。 

 

【实验注意事项及安全操作规程】  

（1）为了保证人身安全，学生在实验前应接受安全教育，学习实验室的安全规章制度。 

（2）开启加热炉的炉门，装入或取出试样时；应确保加热炉处于断电状态，以免触电。 

（3）应带上石棉手套用夹钳装入或取出试样，以免烫伤。 

（4）试样加热时应尽量靠近热电偶端点附近，以保证热电偶测出的温度与试样温度基

本一致。 

（5）当控温仪表达到预设温度时，开始计算保温时间。 

（6）保温时要注意温度控制仪表是否正常，以免跑温或升温速率太慢；发现问题应及

时向老师报告。 

 

【相关技术规程、规范要求】  



1、实验前完成预习报告。实验时，能够合理安排实验的步骤正确回答老师所提问题，

实验仪器使用规范，实验操作准确无误。细致观察实验现象，正确诚实记录实验现象与实

验结果。 

2、实验报告书写规范，数据完整。处理实验数据时，正确分析并具有做出正确结论的

能力。能正确地运用材料工程语言进行科学表达，独立撰写实验报告。试验报告具体要求

为： 

（1）画出各金属试样的热处理工艺曲线（注明加热温度、保温时间、冷却方式等）。 

（2）画出硬度-温度曲线图及硬度-时间曲线图。 

（3）分析退火温度和退火时间对 Q235 带钢硬度的影响规律，结合所学知识进行解

释。 

（4）若试验数据不理想，分析原因。 

3、遵守实验室纪律和规范。若发生下述情况，可直接确认实践课成绩不及格：①实验

项目缺勤；②严重违规操作。 

 

 

思考题 

 

1、原始材料Q235钢组织特点是什么，性能如何？ 

2、退火温度和退火时间对Q235带钢硬度的影响规律怎样，哪个影响较大？ 

3、请说明本试验所用布氏硬度计的操作步骤及注意事项。 

 

 

 

  



8 金相显微镜的原理、结构及使用 

( 4 学时) 

一 、实验目的 

1. 了解金相显微镜的结构及原理； 

2. 学会正确操作金相显微镜； 

二 、实验内容 

了解金相显微镜的结构，思考各零件的性能和功用，并使用金相显微镜观察和分析试样

的显微组织。观察时注意对不同组织的显微形貌进行比较，找出其差别。 

三、实验仪器设备及消耗材料 

1、德国 Leica 公司的 DMILM 金相显微镜 10 台。 

2、金相试样 15 个，取金相显微观察标准试样。 

四、实验原理和方法 

 目前金相显微镜仍是研究金属显微组织的最基本的仪器之一。金相显微镜的种类和型

式很多，但基本原理大致相同。最常见的有台式、立式和卧式三大类。金相显微镜的构造通

常由光学系统、照明系统和机械系统三大部分组成，有的显微镜还附带有多种功能及摄影装

置。目前，已把显微镜与计算机及相关的分析系统相连，能更方便、更快捷地进行金相分析

研究工作。 

1．光学系统： 

其主要构件是物镜和目镜，它们主要起放大作用。并获得清晰的图像。物镜的优劣直接

影响成像的质量。而目镜是将物镜放大的像再次放大。 

2．照明系统： 

主要包括光源和照明器以及其它主要附件 

（1）光源的种类： 

包括白炽灯（钨丝灯）、卤钨灯、碳弧灯、氙灯和水银灯等。常用的是白炽灯和氙

灯，一般白炽灯适应于作为中、小型显微镜上的光源使用，电压为 6—12 伏，功率

15—30 瓦。而氙灯通过瞬间脉冲高压点燃，一般正常工作电压为 18 伏，功率为

150 瓦，适用于特殊功能的观察和摄影之用。一般大型金相显微镜常同时配有两种

照明光源，以适应普通观察和特殊情况的观察与摄影之用。 

（2）光源的照明方式： 

主要有临界照明和科勒照明。散光照明和平行光照明适应于特殊情况使用。 

1）临界照明：光源的像聚焦在样品表面上，虽然可得到很高的亮度，但对光源本身亮

度的均匀性要求很高。目前很少使用。 

2）科勒照明：特点是光源的一次像聚焦在孔径光栏上，视场光栏和光源一次像同时聚

焦在样品表面上，提供了一个很均匀的照明场，目前广泛使用。 



3）散光照明：特点是照明效率低，只适应投射型钨丝灯照明。 

4）平行光：照明的效果较差，主要用于暗场照明，适应于各类光源。 

（3）光路形式 

按光路设计的形式，显微镜有直立式和倒立式两种，凡样品磨面向上，物镜向下的

为直立式，而样品磨面向下，物镜向上的为倒立式。 

（4）孔径光栏和视场光栏 

孔径光栏位于光源附近，用于调节入射光束的粗细，以改变图像的质量。缩小孔径

光栏可减少球差和轴外像差，加大衬度，使图像清晰，但会使物镜的分辨率降低。

视场光栏位于另一个支架上，调节视场光栏的大小可改变视域的大小，视场光栏愈

小，图像衬度愈佳，观察时调至与目镜视域同样大小。 

（5）滤色片 

用于吸收白光中不需要的部分，只让一定波长的光线通过，获得优良的图像。一般

有黄色、绿色和蓝色等。 

3．机械系统 

主要包括载物台，镜筒、调节螺丝和底座。 

（1）载物台：用于放置金相样品。 

（2）镜筒：用于联结物镜、目镜等部件。 

（3）调节螺丝：有粗调和细调螺丝，用于图像的聚焦调节。 

（4）底座：起支承镜体的作用。 

五、实验步骤 

1、实验前必须仔细阅读实验教程有关内容； 

2、跟随实验指导教师讲解金相显微镜的构造、使用方法等，学生熟悉显微镜的构造及

使用规程； 

3、熟悉金相显微镜的放大倍数与数值孔径、鉴别能力之间的关系； 

4、 描绘观察到的显微组织。 

金相显微镜是一种比较精密的仪器，使用时必须严格按照操作注意事项进行，具体操

作步骤如下： 

    (1) 熟悉显微镜的原理和结构，了解各零件的性能和功用； 

 (2) 按观察要求，先在较低放大倍数下全面地观察，然后在较高放大倍数下详细地观察。 

    (3) 移动载物台，对试样各部分组织进行观察，观察结束后切断电源，将金相显微镜

复原。 

一边观察，一边描绘观察到的显微组织。 

六、实验报告要求 

1 写出实验目的和实验内容， 



2 叙述金相显微镜成像原理、光路图、构造和使用注意事项， 

3 讨论影响金相显微镜分辨率的因素， 

4 显微组织图。 

七、实验注意事项 

1 不能用手触摸目镜、物镜镜头。 

2 不能用手触摸金相试样的观察面、要保持干净，观察不同部位组织时，可以平推载

物台，不要挪动试样，以免划伤表面。 

3 操作要细心，不得有粗暴和剧烈的动作，调焦距时要慢慢上升载物台，使试样接近

物镜，但不要碰到物镜，以免磨损物镜。 

4 使用中出现故障和问题，立即报告老师处理。 

5 严禁将实验室的物品带出，不经指导教师允许，不得更改各个配件的安放位置。 

6 遵守课堂纪律，确保注意实验设备的安全使用及个人安全。 

7 使用完毕后，把显微镜恢复到使用前的状态，并罩好显微镜，方可离开实验室。 

八、思考题 

1. 金相显微镜使用时应注意些什么问题？ 

2. 怎样操作才能避免镜头被损坏？ 

 

  



9 合金凝固组织的观察与分析 

（4 学时） 

一、实验目的 

1、能够结合相图，准确分析常见几种类型的二元合金的结晶过程及组织形成的先后顺

序、形貌特征及原因； 

2、能够总结出分析凝固组织的简单步骤。 

二、实验原理 

图 1 为一般共晶型的 Pb-Sn 合金相图。其中 AEB 线为液相线，ACEDB 线为固相线，A

点为铅的熔点（327℃），B 点为锡的熔点（232℃）。相图中有 L、、 三种相，形成三

个单相区。L 代表液相，处于液相线以上。 是 Sn 溶解在 Pb 中所形成的固溶体，位于靠

近纯组元 Pb 的封闭区域内。 是 Pb 溶解在 Sn 中所形成的固溶体，位于靠近纯组元 Sn 的

封闭区域内。在每两个单相区之间，共形成了三个两相区，即 L+、L+ 和 +。 

 

图 1 Pb-Sn 二元合金相图 

相图中的水平线 CED 称为共晶线。在水平线对应的温度（183℃）下，E 点成分的液

相将同时结晶出 C 点成分的  固溶体和 D 点成分的  固溶体：LE ⇄ ( C + D )。这种在一

定温度下，由一定成分的液相同时结晶出两个成分和结构都不相同的新固相的转变过程称

为共晶转变或共晶反应。共晶反应的产物即两相的机械混合物称为共晶体或共晶组织。发

生共晶反应的温度称为共晶温度，代表共晶温度和共晶成分的点称为共晶点，具有共晶成

分的合金称为共晶合金。在共晶线上，凡成分位于共晶点以左的合金称为亚共晶合金，位

于共晶点以右的合金称为过共晶合金。凡具有共晶线成分的合金液体冷却到共晶温度时都

将发生共晶反应。发生共晶反应时，L、、 三个相平衡共存，它们的成分固定，但各自

的重量在不断变化。因此，水平线 CED 是一个三相区。 

相图中的 CF 线和 DG 线分别为 Sn 在 Pb 中和 Pb 在 Sn 中的溶解度曲线（即饱和浓度

线），称为固溶线。可以看出，随温度降低，固溶体的溶解度下降。 

2、典型合金的结晶过程 

⑴ 含 Sn 量小于 C 点成分合金的结晶过程（以合金Ⅰ为例） 

由图 1 可见，该合金液体冷却时，在 2 点以前为匀晶转变，结晶出单相  固溶体，这

种从液相中结晶出来的固相称为一次相或初生相。匀晶转变完成后，在 2、3 点之间，为

单相  固溶体冷却，合金组织不发生变化。温度降到 3 点以下， 固溶体被 Sn 过饱和，

由于晶格不稳，便出现第二相— 相，显然，这是一种固态相变。由已有固相析出（相变

过程也称为析出）的新固相称为二次相或次生相。形成二次相的过程称为二次析出。二次

 呈细粒状，记为 II。随温度下降， 相的成分沿 CF 线变化，Ⅱ的成分沿 DG 线变化，Ⅱ

 



的相对重量增加，室温下 Ⅱ的相对重量百分比为： 。合金Ⅰ的室温组织

为 +Ⅱ。图 2 为其冷却曲线和组织转变示意图。 

成分大于 D 点合金的结晶过程与合金Ⅰ相似，其室温组织为 +Ⅱ。 

 

图 2 合金Ⅰ的冷却曲线及组织转变示意图     图 3 合金Ⅱ的冷却曲线及组织转变示意图 

⑵ 共晶合金的结晶过程（合金 II） 

该合金液体冷却到 E 点（即共晶点）时，同时被 Pb 和 Sn 饱和，并发生共晶反应： 

LE   ⇄ （C+D），析出成分为 C 的  和成分为 D 的 。反应终了时，获得  +  的共晶组

织。 

从成分均匀的液相同时结晶出两个成分差异很大的固相，必然要有元素的扩散。假设

首先析出富铅的  相晶核，随着它的长大，必然导致其周围液体贫铅而富锡，从而有利于

 相的形核，而  相的长大又促进了  相的形核。就这样，两相相间形核、互相促进，因

而共晶组织较细，呈片、针、棒或点球等形状。共晶组织中的相称为共晶相，如共晶 、

共晶 。根据杠杆定律，可求出共晶反应刚结束时两相的相对重量百分比为： 

，  

（注意：此时用的是 + 两相区的上沿，而不是三相区）。 

共晶转变结束后，随温度继续下降， 和  的成分分别沿 CF 和 DG 线变化，即从共晶

 中析出 Ⅱ，从共晶  中析出 Ⅱ，由于共晶组织细，Ⅱ与共晶  结合，Ⅱ与共晶  结

合，使得二次相不易分辨，因而最终的室温组织仍为（+）共晶体。共晶合金的冷却曲

线和组织转变过程如图 3 所示。 

⑶ 亚共晶合金的结晶过程（以合金Ⅲ为例）（略） 

图 4 为亚共晶合金的冷却曲线及组织转变示意图。 

 

图 4  合金Ⅲ的冷却曲线及组织转变示意图 

⑷ 过共晶合金的结晶过程（以合金Ⅳ为例）过共晶合金的结晶过程与亚共晶合金相

似，不同的是一次相为 ，二次相为 。其室温组织为 +(+)+Ⅱ。 

三、实验仪器及耗材 

【实验设备/仪器/装置】 

（1）箱式加热炉及温度控制装置 2 套。 

（2）钢模 3 个（壁厚 10mm 的 4 个），所有模子的内腔尺寸均为φ25mm×70mm。 

（3）坩埚 3 个（容积约 50cm
3
，工作温度 1000℃）。 

（4）台钳 2 部，手工锯 2 把，板锉 2 把，钢夹钳 1 把。 

（5）金相式样切割机。 

（6）显微镜。 
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【实验材料/试样】 

（1）工业铅砂、锡粒。 

（2）石棉手套 2 双。 

（3）400、500、600、800 号的砂纸各一张。 

（4）化学抛光侵蚀剂（30mlHCl+10mlH202+60mlH2O ） 

   （5）棉花。 

 

四、实验步骤及方法 

六位学生为 1 组。按下表 1 中的合金成分各浇注 1 个铸锭。 

表 1 浇注样品 

编号 铸模材质 浇注温度（℃） 

1 70%Pb+30%Sn 380 

2 38.1%Pb+61.9%Sn 380 

3 20%Pb+80%Sn 380 

（1）将装有合金配料的坩埚放入 380℃的箱式加热炉内（注意：应确保加热炉处于断电

状态，以免触电并且应带上石棉手套用夹钳装入或取出坩埚，以免烫伤），坩埚之间要有适

当的间隙。 

（2）所有铸模必须清洁、干燥，以免浇注时液态金属飞溅伤人。 

（3）待坩埚内的合金料熔化、达到浇注温度且均匀后，用夹钳平稳地将坩埚从加热炉内

取出；拨开铝液面上的浮渣；将铝液缓慢、匀速地按表 1 设计的条件对应注入铸模内，不能

断续、停歇；待模内金属液凝固、冷却后脱模。 

（4）将铸锭的底部和侧面中部打上编号。 

（5）用台钳将铸锭的底部夹住，夹持部分长约 20mm；用手工锯沿铸锭中心线将其锯切

至离底面 25mm 处；在纵向锯缝的根部，沿垂直于铸锭中心线方向，将铸锭横向锯断成 3

截，并以编号的形式标识试样的条件。 

（6）将有编号的两块试样的锯切面用锉刀锉平，再用砂纸将其磨平（方法与磨金相试样

一致）。 

（7）将磨好的试样冲洗干净，干燥。 

（8）将试样的样面向上放入浸蚀剂中（样面应全部浸没在浸蚀剂中），应在抽风橱中进

行；注意防止浸蚀剂溅到身上。用棉花轻轻擦拭样面，直至组织显现。 

（9）将试样漂洗干净，干燥。 

五、实验报告要求 

对比观察各个铸锭的组织特征，绘出组织示意图，注意与二元合金相图联系，并阐述结

晶过程及组织形成的先后顺序、形貌特征及原因。 



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

物理化学实验  



实验 1 燃烧热的测定 

计划学时：4 学时 

一、实验目的 

1、学会用氧弹量热计测定有机物燃烧热的方法。  

2、明确燃烧热的定义，了解恒压燃烧热与恒容燃烧热的差别。 

3、掌握用雷诺法和公式法校正温差的两种方法。 

4、掌握压片技术，熟悉高压钢瓶的使用方法，会用精密电子温差测量仪测定温度的改变

值。 

 

二、实验原理       

燃烧热的测定，除了有其实际应用价值外，还可用来求算化合物的生成热、化学反应

的反应热和键能等。 

有机物的燃烧热是指1摩尔的有机物在恒温下完全燃烧时所放出的热量，通常称燃烧

热。所谓的完全燃烧是指将该化合物中C变为CO2 (g)，H 变为H2O(l)，S变为SO2 (g)，N变

为N2 (g)，Cl变为HCl(aq)，金属都成为游离状态。 

恒容条件下测得的燃烧热称为恒容燃烧热（QV），恒压条件下测得的燃烧热称为恒压

燃烧热（QP）。若反应中各气体可视为理想气体，根据热力学推导，对于一摩尔物质的恒容

燃烧热（QV.m）和恒压燃烧热（QP.m）之间满足以下关系式： 

RTQQ gBmVmP   )(..   

恒容燃烧热通常是用氧弹式量热计测定的。在氧弹式量热计中，被测物在高压氧气的

助燃下，充分燃烧放出热量，同时点火丝燃烧、燃烧过程生成的少量HNO3也放出热量。即

整个过程放出的热量为： 

3
. HNOV Qwqqm   

 

式中：m：被测物质量，g； 

qV：每克被测物在恒容条件下的燃烧热，J/g； 

w：烧掉的点火丝的质量，g； 

q：每克点火丝燃烧产生的热量，J/g； 

3HNOQ ：生成HNO3产生的热量， NaOHHNO VQ  98.5
3

， NaOHV 为滴定生成硝酸所消

耗0.1000mol/L NaOH的毫升数。 

放出的热量一部分使内筒中水温度升高，另一部分使量热计（氧弹、搅拌器）温度升

高。假定体系绝热良好，则有： 

TKTcVQwqqm HNOV  
3

.  

 



式中：V：内筒中水的体积，ml； 

 ：水的密度，g/ml； 

c：水的比热，J/g.K； 

K：量热计体系总热容，J/K； 

q：每克点火丝燃烧产生的热量，J/g； 

T ：燃烧前后体系温度的变化，K。 

所以，如果已知 TKcVqwm 、、、、、、、  ，即可计算 Vq ，同时也可计算 mV .Q

及 mp.Q 。 

量执计体系总热容 K 一般是通过燃烧热已知的苯甲酸（qV=26460 J·g
-1
）进行标定的。 

为了保证样品燃烧完全，氧弹中必须充足高压氧气。因此要求氧弹密封、耐高压、耐

腐蚀。同时，粉末样品必须压成片状，以免冲气时冲散样品使燃烧不完全，而引起实验误差。

完全燃烧是实验成功的第一步，第二步还必须使燃烧后放出的热量不散失，不与周围环境发

生热交换，全部传递给量热计本身和其中的盛水，使量热计和水的温度升高。为了减少量热

计与环境的热交换，量热计放在一恒温的套壳中，故称环境恒温或外壳恒温量热计。量热计

须高度抛光，也是为了减少热辐射。量热计和套壳中间有一层挡屏，以减少空气的对流。虽

然如此，热漏还是无法避免，因此燃烧前后温度变化的测量值必须经过雷诺作图法校正或公

式法校正。称适量待测物质，使燃烧后水温升高1.5-2.0℃，预先调节水温低于环境温度0.5-

1.0℃， 

 

三、仪器试剂       

氧弹热量计                   1套                      

精密电子温差测量仪               1台                     

氧气钢瓶                         1个                      

万用电表                         1个 

氧气减压阀                       1个                     

台秤                             1台 

压片机                           1台                     

容量瓶(1000mL，500mL)各         1个                      

苯甲酸(分析纯) ；萘(分析纯) ；点火丝 



                    
图 1 氧弹量热计构造示意图图                   2 氧弹构造示意图  

1、氧弹                              1－厚壁圆筒；2－弹盖 

2、内水桶（量热容器）                      3－螺帽； 4－进气孔 

3、电极   4、温度计                         5－排气孔；6－电极 

5、搅拌器  6、恒温外套                           8－电极（也是进气管） 

 

四、实验步骤       

1、用已知燃烧热的物质（苯甲酸）测定量热计体系的热容K   

（1）压片 

用台秤粗称取0.9g～1.1g的苯甲酸，在压片机上压成圆片。压片应有适当的硬度，但

又不能压得太紧，压得太紧则点火时不易全部燃烧；也不宜压得太松，压得太松则易碎、

易脱落。将压片制成的样品放在干净的滤纸上轻轻抖动，小心除掉有污染和易脱落部分，

然后在分析天平上精确称量（精确到0.0001g）。 

（2）装氧弹 

取一段已知重量的点火丝（如8~10 cm的镍铬点火丝），将氧弹盖取下放在专用的弹头

座上，用滤纸擦净电极及不锈钢坩埚。先放好坩埚，然后用镊子将样品放在坩埚正中央。

将准备好的燃烧丝两端固定在电极上，注意与试样保持良好的接触，但不能接触到坩埚，

以免短路，引起点火失败。然后在氧弹内加入10ml蒸馏水，小心旋紧氧弹盖。用万用表检

查两电极间的电阻值，一般不应大于20Ω。 

（3）充氧气 

充气前先用扳手轻轻拧紧氧弹上的放气阀。用手拧掉氧弹上的充气阀螺丝，将氧气钢

瓶上的充气管螺丝拧入充气阀，用扳手轻轻拧紧。检查氧气钢瓶上的减压阀，使其处于关



闭状态，再打开氧气钢瓶上的总开关。然后轻轻拧紧减压阀螺杆(拧紧即是打开减压阀)，

使氧气缓慢进入氧弹内。待减压阀上的减压表压力指到1.8MPa～2.0MPa之间时停止，使氧

弹和钢瓶之间的气路断开。这时再从氧弹上取下充气螺丝，并将原来氧弹上的充气阀螺丝

拧回原处。充气完毕关闭氧气钢瓶总开关，并拧松压阀螺杆。 

（4）安装量热计 

热量计包括外筒、搅拌马达、内筒和控制台等。先放好内筒，调整好搅拌器的位置，

注意不要碰壁。将氧弹放在内筒正中央，加入3000mL自来水，检查氧弹是否漏气，接好点

火插头。插入精密电子温差测量仪上的测温探头，注意既不要和氧弹接触，又不要和内筒

壁接触，使导线从盖孔中出来，安装完毕。再次用万用表检查电路是否畅通。 

（5）数据测量 

打开搅拌，稳定后打开精密电子温差测量仪，监视内筒温度。 待温度基本稳定后开始

记录数据，整个数据记录分为三个阶段： 

a 初期：这是样品燃烧以前的阶段。在这一阶段观测和记录周围环境和量热体系在试

验开始温度下的热交换关系。每隔0.5min读取温度1次，共读取10次。 

b 主期：从点火开始至传热平衡称为主期。    

在读取初期最末1次数值的同时，旋转点火旋钮即进入主期。此时每隔0 .5min读取温

度1次，直到温度不再上升而开始下降时为止。  

c 末期：这一阶段的目的与初期相同，是观察在试验后期的热交换关系。此阶段仍是

每0.5min读取温度1次，共读取10次。 

停止观测温度后，从热量计中取出氧弹，缓缓旋开放气阀，在5min左右放尽气体，拧

开并取下氧弹盖，氧弹中如有烟黑或未燃尽的试样残余，试验失败，应重做。实验结束，

用干布将氧弹内外表面和弹盖擦净，最好用热风将弹盖及零件吹干或风干。 

 

2、萘的燃烧热的测定：称取0.8g～1g 萘，用同样的方法进行测定。 

五、数据记录与处理 

1、数据记录 

室温：                     大气压：               内筒水初温： 

样品苯甲酸质量：             样品萘质量： 

点火丝质量：                 剩余点火丝质量： 

 

序号 温度/℃ 序号 温度/℃ 序号 温度/℃ 

1  11  21  

2  12  22  

3  13  23  



4  14  24  

5  15  25  

6  16  26  

7  17  27  

8  18  28  

9  19  29  

10  20  30  

 

2、数据处理 

（1）温差校正（温差校正可以用雷诺法校正，也可用公式法校正） 

a 用雷诺法校正温差 

具体方法为：将燃烧前后观察所得的一系列水温和时间关系作图，连成FHDG折线，

见图1所示。 
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图 1 绝热一般时的雷诺图                 图 2 绝热良好时的雷

诺图 

图1中H相当于开始燃烧之点，D为观察到的最高温度读数点，令
2

DH TT
J


 ，过J作

一平行线JI交折线于I，过I点作垂线ab，然后将FH线和GD线外延交ab于A、C两点。A点与C

点所表示的温度差即为欲求温度的升高△T。图中AA′为开始燃烧到温度上升至室温这一段

时间△t1内，由环境辐射和搅拌引进的能量而造成量热计温度的升高，必须扣除。CC′为温

度由室温升高到最高点D这一段时间△t2内量热计向环境辐射出能量而造成量热计温度的降

低，因此需要添加上。由此可见，AC两点的温度差较客观地表示了由于样品燃烧促使温度

计升高的数值。当量热计的绝热情况良好，热漏小，而搅拌器功率大，不断引进的能量使

得曲线不出现极高温度点，这种情况下△T仍然可以按照同法校正，如图2所示。 

b 用公式法校正温差 

校低高 ＋ TTTT   

式中：
高T 为点火后，量热计达到最高温度后，开始下降的第一个读数; 

低T 为点火前读得量热计的最低温度; 

校T 为温度校正值， rVm
VV

T 


 1
1

2
＝校  

式中：V 为点火前，每半分钟量热计的平均温度变化; 



1V 为样品燃烧使量热计温度达最高而开始下降后，每半分钟的平均温度变化; 

m 点火后，温度上升很快（大于每半分钟 0.3℃）的半分钟间隔数， 

r 为点火后，温度上升较慢的半分钟间隔数。 

其计算方法如下例： 

序号 温度/℃ 序号 温度/℃ 序号 温度/℃ 

0 2.283 点火  21 4.525(T高) 

1 2.285 11 2.51 22 4.524 

2 2.287 12 3.5 23 4.523 

3 2.290 13 4.1 24 4.521 

4 2.291 14 4.31 25 4.520 

5 2.293 15 4.43 26 4.518 

6 2.295 16 4.503 27 4.517 

7 2.294 17 4.520 28 4.515 

8 2.300 18 4.525 29 4.514 

9 2.301 19 4.527 30 4.512 

10 2.304(T低) 20 4.528 31 4.510 

 

由以上数据可知： 0021.0
10

304.2283.2



V ℃ 

0015.0
10

510.4525.4
1 


V ℃ 

9,3  rm  

013.090015.03
2

0015.00021.0

2
1

1 





 rVm
VV

T ＝校

℃ 

234.2013.0304.2525.4  校低高 ＋ TTTT ℃ 

（2）利用苯甲酸数据计算量热计体系热容值 K 

cV
T

Qwqqm
K

HNOV





 3

.
 

（3）利用萘数据计算萘的恒容燃烧热 Vq 、 mVQ .  

 
m

QwqTKcV
q

HNO

V

3
)( 




，J/g 

萘MqQ VmV  .. ， 萘M 为萘的分子量，g/mol 

（4）利用萘的摩尔恒容燃烧热 mVQ . ，计算萘的摩尔恒压燃烧热 mPQ .  

萘的燃烧反应： )(2)(2)(2)(810 41012 lggs
OHCOOHC   

  RTQQ
gBmVmP  ..   

 

六、注意事项 

(1) 试样在氧弹中燃烧产生的压力可达14MPa。 因此在使用后应将氧弹内部擦干净，以免



引起弹壁腐蚀，减少其强度。 

(2) 氧弹、量热容器、搅拌器在使用完毕后，应用干布擦去水迹，保持表面清洁干燥。 

(3) 氧气遇油脂会爆炸。因此氧气减压器、氧弹以及氧气通过的各个部件，各连接部分不

允许有油污，更不允许使用润滑油。如发现油垢，应用乙醚或其它有机溶剂清洗干净。             

(4) 坩埚在每次使用后，必须清洗和除去碳化物，并用纱布清除粘着的污点。 

 

七、思考题 

(1) 固体样品为什么要压成片状?如何测定液体样品的燃烧热?      

(2) 根据误差分析，指出本实验的最大测量误差所在。 

(3) 如何用萘的燃烧热数据来计算萘的标准生成热？ 

 

附文献值：点火丝燃烧热值：镍铬丝为 3242 J·g
-1 

或 1.4 J·cm
-1
；铁丝为 6694 J·g

-1 
或 2.9 

J·cm
-1 

苯甲酸燃烧热值为：26460 J·g
-1
， 萘燃烧热值为：40205 J·g

-1 
（测定条件：

20℃、
P ） 

 

  



实验 2 温度对原电池电动势的影响 

计划学时：4 学时 

 

【实验目的】 

1.了解可逆电池、可逆电极，标准电极，标准电池，电动势测定的应用； 

2.熟悉对消法测原电池电动势的原理，电位差计的操作方法； 

3.掌握温度系数的测量。 

 

【实验原理】 

电动势的测量在物理化学研究中有重要的意义和广泛的应用。在恒温恒压可逆条件下，

电池反应的吉布斯自由能的改变值等于对外所作的最大非体积功，如果非体积功只有电功一

种，则 

,( )r T pG nEF  
 

1.对消法测电动势的原理 

然而，电池电动势不能直接用伏特计来测量。因为电池与伏特计联接后必须有适量的电

流流过，才能使伏特计显示，这时的电池已不是可逆电池。有电流通过，就会在电极上发生

极化，使电极偏离平衡状态。另外，电池本身有内阻，所以伏特计所量得的仅仅是不可逆电

池的端电压。测量电池电动势只能在无电流通过电池的情况下进行，因此需用对消法(又叫

补偿法)来测定电动势。对消法的原理是在待测电池上并联一个大小相等、方向相反的外加

电势差，这样待测电池中没有电流通过，外加电势差的大小即等于待测电池的电动势。对消

法测电动势常用的仪器为电位差计，其简单原理如图 1 所示。电位差计由三个回路组成：工

作电流回路、标准回路和测量回路。 

 

 
图 1  对消法测定原理图 

   (1)工作电流回路 



AB 为均匀滑线电阻，通过可变电阻 R 及工作电源 E 构成回路，其作用是调节可变电阻

R，使流过回路的电流成为某一定值。这样 AB 上有一定的电位降产生。工作电源 E 可用蓄

电池或稳压电源，其输出电压必须大于待测电池的电动势。 

(2)标准回路 

S 为电动势精确已知的标准电池，C 是可在 AB 上移动的接触点，K 是双向开关，KC 间

有一灵敏度很高的检流计 G。当 K 扳向 S 一方时，AC1GS 回路的作用是校准工作回路，以

确定 AB 上的电位降。如标准电池 S 的电动势为 1.01865V，则先将 C 点移动到 AB 上标记

1.01865V 的 C1 处，迅速调节 R 直至 G 中无电流通过。这时 S 的电动势与 AC1 之间的电位

降与 AC1 间的电位降大小相等、方向相反而对消。 

(3)测量回路 

当双向开关 K 换向 X 的一方时，用 AC2GX 回路根据校正好的 AB 上的电位降来测量未

知电池的电动势。在保持校准工作电流不变的情况下，在 AB 上迅速移动到 C2 点，使 G 中

无电流通过，这时 X 的电动势与 AC1 间的电位的电位降大小相等，方向相反而对消，于是

C2 点所标记的电位降为 X 的电动势。由于使用过程中工作电池的电压会有所变化，要求每

次测量前均需重新校准工作回路的电流。 

2.电极电势的测定原理 

可逆电池的电动势是正、负两电极的电势差。设正极电势为 φ＋，负极电势为 φ－，有 

E    
 

以丹尼尔电池为例：Zn|Zn
2+

(a1)||Cu
2+

(a2)|Cu 

负极反应：Zn→Zn
2+

+2e- 

正极反应：Cu
2+

+2e-→Cu 

电池反应：Zn+Cu
2+

→Cu+Zn
2+ 

 

 

 

式中 φ
Θ
（Zn

2+
/Zn）、φ

Θ
（Cu

2+
/Cu）分别为锌电极和铜电极的标准电极电势。E

Θ
为溶液

中锌离子的活度 a（Zn
2+

）和铜离子的活度 a（Cu
2+

）均等于 1 时的电池电动势。 

在电化学中，电极电势的绝对值至今还无法测定。通常规定标准氢电极 (即氢气为

101325Pa 下的理想气体、溶液中 a(H
＋
)＝1)的电极电势为零。将待测电极与标准电极组成电

池，所测电池的电动势为该被测电极的电极电势。由于氢电极制备及使用不方便等缺点，一

2
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2F a(Zn )
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+ 2
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般常用另外一些制备工艺简单、易于复制、电势稳定的电极作为参比电极来代替氢电极。常

用的有甘汞电极和氯化银电极等，这些电极与标准氢电极比较而得到的电势已精确测定。本

实验要求制备锌电极、银电极，然后用饱和甘汞电极作参比电极，测量两个电极的电极电势

及温度系数。 

 

【仪器与试剂】 

1.仪器 

精密电位差计（包括稳压电源、电位差计）； 

半电池管 3 个；饱和甘汞电极 1 支、锌电极 1 支、氯化银电极 1 支； 

10ml 小烧杯 5 个，500ml 大烧杯 1 个；弹簧夹、抛光砂纸、导线、橡胶塞。 

2.实验药品 

0.2mol/dm
-3
ZnSO4、0.2mol/dm

-3
KCl、饱和盐酸亚汞溶液。 

 

【实验操作步骤】 

1．电极制备 

(1)锌电极 

用抛光砂纸将锌电极表面打磨光滑，然后用蒸馏水冲洗，用滤纸擦干，再浸入饱和硝酸

亚汞溶液中 3—5 秒，取出后用滤纸擦拭锌电极，使锌电极表面有一层均匀的汞齐，再用蒸

馏水洗净(注意：汞盐有毒，用过的滤纸应投入指定的容器中，容器中应有水淹没滤纸，切勿

随便乱丢)。 

2．Zn|ZnSO4(0.1mol/ dm
-3
)半电池的制作和测定 

(1)Zn|ZnSO4(0.1mol/ dm
-3
)半电池的制作 

按照 1：1 的比例配制取 ZnSO4 和 KCl 混合溶液，取少量溶液慢慢倒入半电池管少许，

洗涤两次后，倒入适量溶液，立即把 D 处夹紧。然后放入半电池，检查管内有无气泡以及

溶液是否从管内流出。 

(2)电动势的测定 

    1)参看电位差计的使用说明书，弄懂电位差计的使用方法，并接好测量线路。 

2) 测量下列电池的电动势值： 

Zn|ZnSO4(0.1mol/dm
-3
)|饱和甘汞电极电池电动势的测定： 

把 Zn 半电极以及饱和甘汞电极插入溶液中，用导线将这两个电极分别与电位差计的负

极和正极相连，然后读 3 次电位差值，每次读数时都要把两个半电池提出溶液再放回才读。 

3.Zn|ZnSO4(0.1 mol/ dm
-3
)，KCl(0.1mol·dm

-3
 ) |AgCl|Ag 电池的制作和测定 

(1)电池的制作: 

按照 1：1 的比例配制取 ZnSO4 和 KCl 混合溶液，取少量溶液慢慢倒入半电池管少许，

洗涤两次后，倒入适量溶液，电极浸没约 2/3，以避免组装时正负极短路，制作的电池如



图所示。 

 

 

 

(2)测定不同温度下的电动势. 将电池固定在恒温水浴中，待温度稳定后用 SDC-Ⅱ数

字电位差综合测试仪测定电动势，读 3 次电位差数值，每次读数时都要把两个半电池提出

溶液再放回才读。 

改变温度，每隔 5 ℃测定一组数据，温度在 25-55 ℃范围内，测量不同温度下的电动

势。 

 

【实验数据处理】 

1、锌电极电势计算 

2、列出不同温度下的电动势。 

温度 电池电动势 E  

25℃     

30℃     

35℃     

40℃     

45℃     

50℃     

55℃     

3、以电动势 E 为纵坐标，温度 T 为横坐标，绘制 E-T 曲线。 

4、计算 Zn|ZnSO4(0.1 mol/ dm
-3
)，KCl(0.1mol·dm

-3
 ) |AgCl|Ag 电池 45 ℃时的  

pT

E












 

【注意事项】 

1. 半电池管和小烧杯必须清洗干净。 

2. 避免电极短路。 

  



实验 3  乙酸乙酯皂化反应速率常数的测定 

计划学时：4 学时 

 

乙酸乙酯皂化反应速率常数的测定是物理化学实验中一个综合性实验，对于材料类专

业学生，本实验是一个基础性实验。本实验要求学生会使用电导率仪，独立完成实验数据

分析，通过数据分析作图，从而得出结论。 

 

【实验目的】 

（1）了解测定化学反应速率常数的一种物理方法——电导法。 

（2）解二级反应的特点，学会用图解法求二级反应的速率常数。 

（3）掌握电导率仪和控温仪使用方法。 

 

【实验原理】 

1. 基本的概念 

1）反应速率（rate of reaction） 

通常的反应速率都是指定容反应速率，它的定义为： 

                 （1） 

2）速率方程(rate equation of chemical reaction)  

速率方程又称动力学方程。它表明了反应速率与浓度等参数之间的关系或浓度等参数与

时间的关系。速率方程可表示为微分式或积分式。 

3）质量作用定律（law of mass action） 

对于基元反应，反应速率与反应物浓度的幂乘积成正比。幂指数就是基元反应方程中各

反应物的系数。这就是质量作用定律，它只适用于基元反应。 

例如：  基元反应           反应速率 r        

][M][Cl       M2ClMCl   (1) 212  k
 

]Cl][H[        HHClH  Cl   (2) 222 k   

4）总反应 

我们通常所写的化学方程式只代表反应的化学计量式，而并不代表反应的真正历程。如
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果一个化学计量式代表了若干个基元反应的总结果，那这种反应称为总包反应或总反应。 

例如，下列反应为总包反应： 

2HClClH 22            2HI  IH 22   

5）反应级数（order of  reaction） 

速率方程中各反应物浓度项上的指数称为该反应物的级数； 

所有浓度项指数的代数和称为该反应的总级数，通常用 n 表示。n 的大小表明浓度对

反应速率影响的大小。 

反应级数可以是正数、负数、整数、分数或零，有的反应无法用简单的数字来表示级数，

反应级数是由实验测试。 

6) 反应的速率系数（rate coefficient of  reaction） 

速率方程中的比例系数 k 称为反应的速率系数，以前称为速率常数，现改为速率系数

更确切。 

k 的物理意义是当反应物的浓度均为单位浓度时 k 等于反应速率，因此它的数值与反应

物的浓度无关。在催化剂等其它条件确定时，k 的数值仅是温度的函数。k 的单位随着反应

级数的不同而不同。 

7）电导（electric conductance） 

电导是电阻的倒数，单位为 Ω
－１

或Ｓ。 

R
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电导与导体的截面积成正比，与导体的长度成反比 

L

S
KG 

 

比例系数 K 称为电导率 

2. 二级反应 

对于二级反应：A+B→产物，如果A，B两物质起始浓度相同，均为a，则反应速率 

的表示式为 

                            （2） 

式中x为时间t反应物消耗掉的摩尔数，上式定积分得： 

                            （3） 

以 作图若所得为直线，证明是二级反应。并可以从直线的斜率求出k。 



所以在反应进行过程中，只要能够测出反应物或产物的浓度，即可求得该反应的速率常

数。 

3. 乙酸乙酯皂化反应 

本实验体系中，OH
－
和 CH3COO

－
的浓度变化对电导率的影响较大，由于 OH

－
的迁移速

率是 CH3COO
－
的 5 倍，所以溶液的电导率随着 OH

－
的消耗而逐渐降低。根据溶液的电导率

与电解质的浓度成正比关系，在一定的浓度范围内，可以认为体系电导率的减小量与

CH3COONa 的浓度 x 的增加量成正比。 

乙酸乙酯皂化反应是二级反应，其反应式为： 

 

OH
-
电导率大，CH3COO

-
电导率小。因此，在反应进行过程中，电导率大的OH

-
逐渐为电导

率小的CH3COO
-
所取代，溶液电导率有显著降低。对稀溶液而言，强电解质的电导率κ与其

浓度成正比，而且溶液的总电导率就等于组成该溶液的电解质电导率之和。如果乙酸乙酯皂

化在稀溶液下反应就存在如下关系式： 

                                （4） 

                                （5） 

                           （6） 

A1，A2是与温度、电解质性质，溶剂等因素有关的比例常数，κ0，κ∞分别为反应开始和

终了时溶液的总电导率。κt为时间t时溶液的总电导率。由(4)，(5)，(6)三式可得： 

 

代入(3)式得： 

                          （7） 

重新排列即得： 

 

因此，以 作图为一直线即为二级反应，由直线的斜率即可求出k. 

 

【仪器与试剂】 

电导率仪      1 台                      铂黑电极                        1 支 

10ml 移液管   2 支                      25ml 移液管                      1 支 

恒温槽        1 台                     大试管（带试管塞，能放入电极）   5 支 

氢氧化钠溶液（2×10
-2
mol/L）  100ml     乙酸乙酯溶液（2×10

-2
mol/L）     100ml 

蒸馏水       100ml 

 



【实验步骤】 

1、安装调节好电导率仪； 

2、调节恒温槽的温度在 25℃； 

3、在 1-3 号大试管中，依次倒入约 25mL 蒸馏水、25mL 约 2×10
-2
mol/L 的氢氧化钠溶

液和 25mL 约 2×10
-2
mol/L 乙酸乙酯溶液，塞紧试管口，并置于恒温槽中恒温 5min； 

4、 0 的测定： 

从 1 号和 2 号试管中，分别准确移取 10mL 蒸馏水和 10mL 氢氧化钠溶液注入 4 号试管

中摇匀，至于恒温槽中恒温，插入电导池，测定其电导率 0 ； 

5、 t 的测定：  

从 2 号试管中准确移取 10mL 氢氧化钠溶液注入 5 号试管中至于恒温槽中恒温，再从

3 号试管中准确移取 10mL 乙酸乙酯溶液也注入 5 号试管中，当注入 5mL 时启动秒表，用

此时刻作为反应的起始时间，加完全部酯后，迅速充分摇匀，并插入电极，从计时起 2min

时开始读 t 值，以后每隔 2min 读一次，至 30min 时可停止测量。 

6、在 35℃恒温条件下，重复上述步骤测定。 

 

【实验数据处理和记录】 

1、 求 25℃的反应速率常数 k1，将实验数据及计算结果填入下表： 

恒温温度=                                      0 =                          
 

V 乙酸乙酯=                                      [乙酸乙酯]=                     

VNaOH=                                        [NaOH]=                             

c0=                        

 

t/min 
t /ms·cm

-1 

 

（ 0 - t ）/ ms·cm
-1 

 
t

t0  

/ ms·cm
-1

·min
-1
 

2    

4    

6    

8    

10    

12    

14    

16    



18    

20    

22    

24    

26    

28    

30    

利用表中数据，求 25℃的反应速率常数 k1。 采用 t 对 t

t0  

作图（以 t 为纵坐

标， t

t0  

为横坐标），求出斜率 m，并由 0kc

1
m 

求出速率常数 k1。 

2、 采用同样的方法求 35℃的反应速率常数 k2。 

 

【实验注意事项】 

1. 锥形瓶、移液管、烧杯已洗净、烘干； 

2. 仔细阅读仪器说明书，掌握正确使用电导率仪的方法； 

3. 使用电导电极时，在插入溶液前或取出溶液后，均需用水冲洗、用滤纸吸干； 

4. 实验完成后，关闭所用仪器等开关，洗净所用玻璃仪器，做好桌面整洁工作，归还所

借的仪器等物品。 

 

 

思考题 

 

1、为何本实验要在恒温条件进行，而 CH3COOC2H5 和 NaOH 溶液在混合前还要预先恒

温？ 

     

2、为什么 CH3COOC2H5 和 NaOH 起始浓度必须相同，如果不同，试问怎样计算 k 值？

如何从实验结果来验证乙酸乙酯反应为二级反应？  



实验 4 二元液系相图绘制 

计划学时：4 学时 

 

【实验目的】 

1.用沸点仪测定在常压下环已烷—乙醇的气液平衡相图。 

2.掌握阿贝折射仪的使用方法。 

 

【实验原理】 

将两种挥发性液体混合，若该二组分的蒸气压不同，则溶液的组成与其平衡气相的组成

不同。在压力保持一定，二组分系统气液达到平衡时，表示液态混合物的沸点与平衡时组成

关系的相图，称为沸点和组成(T-x)图。沸点和组成(T-x)的关系有下列三种：(1)理想液体混合

物或接近理想液体混合物的双液系，其液体混合物的沸点介于两纯物质沸点之间见图 1(a)；

(2)各组分蒸气压对拉乌尔定律产生很大的负偏差，其溶液有最高恒沸点见图 1(b)；(3)各组

分蒸气压对拉乌尔定律产生很大的正偏差，其溶液有最低恒沸点见图 1(c)。第(2)、(3)两类溶

液在最高或最低恒沸点时的气液两相组成相同，加热蒸发的结果只使气相总量增加，气液相

组成及溶液沸点保持不变，这时的温度称恒沸点，相应的组成称恒沸组成。第一类混合物可

用一般精馏法分离出这两种纯物质，第(2)、(3)类混合物用一般精馏方法只能分离出一种纯

物质和另一种恒沸混合物。 

 

 

图 1 沸点组成图 

 

为了测定二元液系的 T-x 图，需在气液达到平衡后，同时测定溶液的沸点、气相和液相

组成。 

本实验是测定具有最低恒沸点的环己烷—乙醇双液系的 T-x 图。方法是用沸点仪(图 2)

直接测定一系列不同组成之溶液的气液平衡温度(即沸点)，并收集少量馏出液(即气相冷凝液)

及吸取少量溶液(即液相)，分别用阿贝折射仅测定其折射率。为了求出相应的组成，必须先

测定已知组成的溶液的折射率，作出折射率对组成的工作曲线，在此曲线上即可查得对应于

样品折射率的组成。 

沸点仪的种类很多，图 2 所示是一种带有电阻丝加热的沸点仪。沸腾的溶液由喷嘴喷向

温度计，因此可以测得蒸气与液相平衡的温度。气相经冷凝后贮存在小泡内。 



 

 

图 2  沸点仪    

1 水冷却入口，2 气相冷凝液贮存小泡，3  温度计，4 喷嘴，5 电炉丝，6 调压器 

 

【实验主要仪器设备及试剂】 

1、仪器 

沸点仪、调压器、阿贝折射仪（编号 00011887） 

SL-1 超级恒温槽、1／10℃温度计、酒精温度计、滴管、放大镜。 

2、药品 

环己烷（分析纯；20℃时密度：0.778-0.779g/ml；Mr=84.16）、 

无水乙醇（分析纯；20℃时密度：0.789-0.791g/ml；Mr=46.07) 

       

【实验步骤】 

1、溶液配制 (已配好) 

粗略配制环己烷的质量百分浓度为质量百分数为 10％、 30％、69.5％、92％、97．5％、

100％的环已烷—乙醇溶液约 50mL。 

2、安装沸点测定仪 

将干燥的沸点测定仪安装好，检查带有温度计的橡皮塞是否塞紧。加热用的电阻丝要靠

近底部中心，温度计的水银球不能接触电阻丝，而且每次更换溶液后，要保证测定条件尽量

平行(包括水银温度计和电阻丝的相对位置)。 

3、取一个溶液进行测定 

用漏斗从支管 3 加入一定量的该组成的溶液，以液面位于温度计水银球中部 

为宜，接通冷凝水和电源，调节电热丝的电压，将溶液缓缓加热。加热功率不能太大（不



超过 20V），加热丝上有小气泡即可。 

4、当溶液开始沸腾后，观察温度计读数变化，当温度计读数恒定后，则表明气－液达

到平衡，记下此时的温度计读数，即为该组成下的沸点。 

5、用一支干燥的长滴管，自冷凝管口伸入球形小室，吸取气相冷凝液，测定其折射率

（读数到小数点后四位，每个样品测三次，每次读数相差不超过 0.0002，取其平均值），气

相取样后，立即停止加热。 

6、另用一支干燥的短滴管，从支管 3 吸取溶液，冷却后测定其折射率。折射仪使用方

法见附录 2。（读数到小数点后四位，每个样品测三次，每次读数相差不超过 0.0002，取其

平均值） 

7、用移液管吸出溶液，将其倒回原试剂瓶中，不必弄干蒸馏烧瓶，继续取另一个溶液

进行测定，做完所有溶液为止。得到一系列不同组成的环己烷－乙醇的沸点及对应的气－液

两相的折光率。 

8、实验结束后，关闭电源和水源。 

 

【数据记录与处理】 

1、数据记录 

室温：                    大气压：  

溶液编号 

沸点 液相分析 气相分析 

tb(直读) tb(101325) 折射率 x环己烷 折射率 y环己烷 

1       

2       

3       

4       

5       

6       

7       



8       

2、数据处理 

（1）利用附录 1，由折射率确定平衡时各个样品的气、液相浓度。 

（2）在 101.325kPa 下测得的沸点为正常沸点。通常外界压力并不恰好等于 101.325kPa，

因此应对实验测得值作压力校正。校正式系从特鲁顿(Trouton)规则及克劳修斯－克拉贝龙方

程推导而得。 

)101325)(15.273)()(0234.0712.0(
1

)()101325( PPty
P

PtPat bbb 
 

)101325( Patb :正常沸点；
)(Ptb ：实验压力下沸点； 

P ：实验压力，Pa；y：气相中环己烷摩尔分数 

（3）纯态的环己烷和乙醇的正常沸点见本讲义附录 3。 

（4）绘制 101325kPa 下的 T－组成图，确定体系的恒沸点的温度及组成，并与附录 4

理论值相比较。 

 

【实验注意事项】 

1、加热电阻丝的电压不得超过 20V。 

2、一定要使体系达到气液平衡即温度稳定后才能取样分析。 

3、取样后的滴管不能倒置。 

4、取气相冷凝液的同时，停止加热。待被测液相溶液冷却后测其折射率。 

5、使用阿贝折射仪时，棱镜行不能触及硬物（特别是滴管）。棱镜上加入被测溶液后立

即关闭镜头。实验中必须使用同一台阿贝折射仪。 

6、实验过程中必须在沸点仪的冷凝管中通入冷却水，使气相全部冷凝。 

 

 

思考题 

 

1、待测溶液的浓度是否需要精确计量? 为什么?  

2、本实验不测纯环己烷、纯乙醇的沸点，而直接用 P0 下的数据，这样会带来什么误

差?  

3、如果要测纯环己烷、纯乙醇的沸点，蒸馏瓶必须洗净，而且烘干，而测混合液沸点

和组成时，蒸馏瓶则不洗也不烘，为什么? 

 

附录 1：25℃时，环己烷－乙醇体系浓度与折光率关系表 



x 环己烷 0.0000 0.10080 0.20520 0.29110 0.40590 0.50170 

折光率 1.35935 1.36867 1.37766 1.38412 1.39216 1.39836 

x 环己烷 0.59840 0.70130 0.79500 0.89700 1.00000  

折光率 1.40342 1.40890 1.41356 1.41855 1.42338  

 

附录 2：阿贝折射仪的使用 

用擦镜纸将镜面擦干，取样管垂直向下将样品滴加在镜面上，注意不要有气泡，然后

将上棱镜合上，关上旋钮。 

打开遮光板，合上反射镜。 

轻轻旋转目镜，使视野最清晰。 

旋转刻度调节手轮（下手轮），使目镜中出现明暗面（中间有散面）。 

旋转色散调节手轮（上手轮），使目镜中色散面消失，出现半明半暗面。 

再旋转刻度调节手轮（下手轮），使分界线处在十字相交点。 

在下标尺上读取样品的折光率（保留到小数点后四位）。 

附录 3：环己烷正常沸点：80.7 ℃；乙醇正常沸点：78.4 ℃。 

附录 4：101.325 kPa 下，环己烷－乙醇体系最低恒沸点温度、最低恒沸点组成的理论

值分别为：64.90 ℃，x 环己烷=0.550。 

 

  



 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

《材料化学实验》 

 



实验 1 化学反应热效应的测定 

（4 学时） 

 

一、实验目的 

1、测定强酸与强碱反应的中和热，加深理解酸碱中和反应是放热反应。 

2、培养学生设计实验的能力。 

3、提高学生的思维能力和分析问题的能力。 

4、培养学生严谨求实的科学作风。 

二、实验原理 

在化学反应过程中，除了发生物质的变化外，还有能量的转化。通常遇到的是化学能与

热能间的转化，例如燃料燃烧释放出热量，燃烧 1kg 石油发热量达 4×10
4
kJ，而煤矸石仅有

8×10
3
kJ。测量燃料的发热量，是热能利用中必不可少的一环。燃烧热是反应热的一种，尽

管核能必将成为工业国家的一个重要的能源，尽管太阳能、风能、波浪能等正在快速发展，

但今后的年代中，燃烧产生的能量仍然是动力的主要来源，它在工业、日常生活、消防事业、

动力生产、能源利用中有着极其重要的意义。 

本试验就是通过试验测定酸碱中和反应的反应热，使学生了解和掌握一种在实验室简易

地测定化学反应热效应的方法，并进一步熟悉化学试验常用仪器的使用方法，掌握准确浓度

溶液的配置等化学基本操作。 

1、化学反应热效应测定与计算 

化学反应通常是在等压条件下进行的，此时的反应热叫做等压反应热。因等压反应热 Qp

与焓变△rH
θ

在数值上相等，故等压反应热又常以焓变来表示，在化学中规定，放热反应的

△rH
θ
为负值，吸热反应△rH

θ
为正值。 

本试验是测定弱酸与强碱中和反应的焓变值。 

1 mol 的一元强酸溶液和 1 mol 的强碱溶液混合时，所产生的热效应（中和热）是不随

着酸或碱的种类而改变的，因为这里所研究的体系中各组分是全部电离的。因此热化学方程

式可用离子方程式表示： 

H
+
 + OH

-
 ==H2O          △H 中和＝－57.36kJ·mol

-1
       式（1-1） 

上式可作为强酸与强碱中和反应的通式。由此还可看出，这一类中和反应与酸的阴离子

和碱的阳离子并无关系。 

若以强碱（NaOH）中和弱酸(CH3COOH)时，则与上述强酸、强碱的中和反应不同。因

为在中和反应之前，首先是弱酸进行电离，其反应为： 

CH3COOH  ≒ H
+
 + CH3COO

-
                    △H 解离 

H
＋
 ＋ OH

－
 ≒H2O                             △H 中和 

由此可见，弱酸与强碱中和反应总的热效应，它包括中和热和解离热两部分。根据盖斯



定律可知，如果测得这一类反应中的热效应△H 以及△H 中和，就可以通过计算求出弱酸的解

离热△H 解离。 

 
图 1-1  反应热测定装置示意图 

1－橡胶塞；2－温度计；3－真空隔热层；4－保温杯外壳；5－溶液 

本反应是通过图 1-1 所示的量热器来测定的。测定焓变的原理是根据能量守恒定律，反

应所放出的热量促使量热器本身和反应体系温度升高，因此反应放出的热量可计算如下： 

QP = △TcVd + △Tcp                         式（1-2） 

式中：△T——反应前后溶液温度的变化（K）； 

c——溶液的比热，近似用水的比热代替 4.2×10
3
J/（kg•℃）； 

V——反应的总体积（mL）； 

d——溶液的密度，近似用纯水的密度代替 1×10
3
kg/m

3；
 

cp——量热器等压热容。 

假设量热器本身吸收的热量可以忽略，即 cp=0 时，则式(2)变为 

QP = △TcVd                               式（1-3） 

如果已知体系的体积，只要测出反应前后溶液温度的变化，就可以计算出反应的焓变。 

2、温度改变值的校正 

量热时，不仅要精确地观测始末态的温度以求出温度变化值，还必须对影响量热的因

素进行校正。由于反应后的温度需要有一定的时间才能升到最高数值，而试验所用的量热器

又不是严格的绝热体系，在试验中，量热器不可避免地会与环境发生少量的热交换。故采用

作图法外推从一定程度上可以消除这些影响。作图法求△T，如图 1-2。 

 

图 1-2  反应时间与温度变化的关系 

①将观测到的量热器温度对时间作图，联成 ADBO 曲线（如图 1-2），点 A 是未混合时

的温度点，点 B 是观测到的最高温度读数点，混合后各点至最高点为一曲线，最高点后各点



为一直线。 

②量取 AB 两点间垂直距离为前后温度变化值△rT。 

③通过△rT 的中点 C 作平行横轴的直线，交曲线于点 D。 

④过点 D 作作平行纵轴的直线分别交于 BO 的延长线 F 点和 AG 线的点 E，EF 线代表校

正后的真正温度改变值△T。 

三、实验仪器及药品 

1、实验药品：1 mol∙L-1 
HCl，1 mol∙L-1 

NaOH，1 mol∙L-1 
HAc； 

2、实验仪器：50mL 烧杯，保温杯 1 个，精密温度计 1 支，温度计 1 支，秒表 1 块； 

四、实验内容 

1、温度计的校正 

将两支温度计同时放入盛有水的烧杯中，当温度计的温度读数稳定后，记录两支温度计

之间的差值。在以下的测量试验中，以一支温度计为准，用该差值对另一支温度计进行适当

的补偿。 

2、量热器的热容的测定（利用 NaOH 和 HCl 反应热求算） 

（1）用筒量取 50mL 1.0mol/LHCl 标准溶液，用温度计测定该溶液的温度，盖好插有 1/10

刻度温度计的橡胶塞。注意在保温杯和温度计之间留有空隙，但空隙不能过大。每隔 30 秒

读取一次温度，直至温度计的温度稳定。 

（2）用量筒量取 50mL 的 1.1mol/LNaOH 溶液，用温度计测定该溶液的温度，当 NaOH

溶液的温度与量热器中的 HCl 溶液温度相同时（误差±0.05K），迅速把 NaOH 溶液加到 HCl

溶液中，注意不要让溶液溅出盖子，小心晃动量热器使溶液混合均匀，并迅速读取温度和时

间，当温度达到最高点后，每隔 30 秒记录一个温度，每次读数之间振荡一下量热器，作图

求取△T。 

（3）测完后，去下量热器的橡皮塞，小心放在实验台上，倒掉废液，用水洗净量热器，

自然干燥。 

再重复上述实验一次。 

3、NaOH 溶液与 HAc 标准溶液与反应热的测定 

用 50mL 1.0 mol/L HAc 标准溶液反应代替 HCl 溶液，按上述步骤测定，记录温度和时

间读数，作图求取△T。 

重复上述实验一次。取测量所得数据的平均值作为计算依据。 

五、实验数据记录 

表 1-1  量热器的热容的测定实验数据记录 

项目 

 

实验次数 

起始温度 终止温度 

t1/℃ 

温度差 

t1/℃ HCl NaOH 平均值 

1      



2      

3      

表 1-2  反应热测定实验数据记录 

项目 

 

实验次数 

起始温度 终止温度 

t1/℃ 

温度差 

t1/℃ HAc NaOH 平均值 

1      

2      

3      

六、注意事项 

1、酸和碱具有腐蚀性，会腐蚀皮肤，操作中要小心防止溅到皮肤和衣物上； 

2、酸碱混合要迅速，量热器要注意绝热。 

七、实验数据处理 

1、根据实验数据，作图求取△T， 

2、计算反应中和热，假设量热器本身吸收的热量可以忽略，即 cp=0。 

QP = △TcVd 

△T——反应前后溶液温度的变化（K） 

c——溶液的比热，近似用水的比热代替 4.2×10
3
J/（kg•℃） 

V——反应的总体积（mL） 

   d——溶液的密度，近似用纯水的密度代替 1×10
3
kg/m

3
 

 cp——量热器等压热容 



实验 2  酸碱滴定 

（4 学时） 

一、实验目的 

1、掌握酸碱标准溶液的配制及标定方法。 

2、巩固滴定操作，掌握确定终点的方法。 

3、通过实验，进一步掌握酸碱滴定法的有关理论。 

二、实验内容简述 

    配制一定浓度的 NaOH 溶液，用邻苯二甲酸氢钾滴定以确定其浓度。再用已知浓度的

NaOH 溶液滴定未知浓度的 HCl 溶液。 

三、实验原理 

酸碱滴定法中常用的标准溶液都是由强酸、强碱配制，由于 NaOH 固体在空气中易吸

收水和 CO2，因此不能用来直接配制成标准溶液，而只能先配成近似浓度的溶液，再用基准

物质进行标定得到碱的准确浓度。我们常用邻苯二甲酸氢钾作基准物质，它有以下几个方面

的优点： 

（1）易于获得纯品； 

（2）化学性质稳定； 

（3）分子量大，可相对降低称量误差； 

（4）能够与 NaOH 定量反应。其反应式为： 

 

 

 

 

用经过标定的 NaOH 溶液（浓度 CT）去滴定一定体积（VA）的酸（浓度 CA），当达到

化学计量点（即等当点）时，消耗一定体积（VT）NaOH，反应式为： 

nNaOH+HnA=NanA+nH2O 

因此由公式 nCAVA=CTVT 可求得酸的未知浓度，从而可测得酸的未知浓度。这些反应的终点

可用指示剂的变色来确定，用强碱滴定强酸时，可用酚酞作指示剂，用强酸滴定强碱时，可

用甲基橙作指示剂。 

四、实验材料/试样 

    NaOH（固体）、HCl（未知浓度）、邻苯二甲酸氢钾（基准物质）、酚酞指示剂  

五、实验设备/仪器/装置 

     碱式滴定管（50mL）、锥形瓶（250mL、3 个）、50mL 量筒、10mL 移液管、烧杯（100mL）、

洗瓶（500mL）、电子天平（公用）、试剂瓶（50mL） 

六、实验方法和步骤 

COOK 

COOH 

+ NaOH + H2O 

COOK 

COONa 



1、0.1mol·L
-1
NaOH 溶液的配制 

称取 2.0 g 的固体 NaOH，置于 100mL 烧杯中，用加热煮沸过的蒸馏水溶解，溶解后的

溶液转入试剂瓶中，用洗瓶洗烧杯 2 次，洗液倒入试剂瓶，然后加水稀释至大约 500 mL，

用橡皮塞塞好瓶口，充分摇匀，用 0.1mol·L
-1
NaOH 溶液润洗碱式滴定管 2 次，每次 5~10mL，

然后将 NaOH 溶液倒入碱式滴定管，除去气泡，调好零点。 

2、0.1 mol·L
-1
NaOH 溶液的标定 

在电子天平上准确称取 0.5000 g 邻苯二甲酸氢钾，放入 250 mL 锥形瓶中，加 20~30 

mL 水溶解后，加入 1～2 滴酚酞指示剂，用 NaOH 溶液滴定至溶液呈浅红色，30 秒不褪色，

即为终点，记下消耗 NaOH 体积 V1（mL），平行测定三次。 

3、HCl 溶液浓度的测定 

用移液管向干净的锥形瓶中准确移入 10mL HCl 未知溶液，加入 1～2 滴酚酞指示剂，

用已知浓度的 NaOH 滴定至溶液由无色——浅红色即为终点，记下消耗 NaOH 体积 V2，平

行测定三次。 

七、实验注意事项及安全操作规程 

    在用碱式滴定管时，动作一定要平衡缓慢，在指示终点时一定要一滴一滴甚至半滴半

滴的加入碱，否则极易使加入的碱过量，而使实验结果不准确。 

八、实验记录及数据处理 

1、实验数据记录 

表 2-1  NaOH 溶液浓度标定实验数据记录表 

实验次数 

项目 
I II III IV V 

m(NaOH)/g  

m(KHC8H4O4)/g      

V1(NaOH)/mL      

V2(NaOH)/mL      

消耗 V(NaOH)/mL      

c(NaOH)/mol∙L-1 
     

c(NaOH)平均值/mol∙L-1
      

相对偏差/%      

相对平均偏差/%  



 

表 2-2  HCl 溶液浓度测定实验数据记录表 

实验次数 

项目 
I II III IV V 

移取 V(HCl)/mL      

V1(NaOH)/mL      

V2(NaOH)/mL      

消耗 V(NaOH)/mL      

c(HCl)/mol∙L-1 
     

c(HCl)平均值/mol∙L-1
      

相对偏差/%      

相对平均偏差/%  

 

2、邻苯二甲酸氢钾是一元酸，它与 NaOH 反应的物质的量是按 1﹕1 进行的，故由式

（2-1）计算 NaOH 浓度。 

1000
( )

m
c NaOH

MV
                        式（2-1） 

式中：c(NaOH)——NaOH 的浓度，mol∙L-1
； 

m——邻苯二甲酸氢钾质量，g； 

M——邻苯二甲酸氢钾的摩尔质量，204.2g∙mol
-1
； 

V——滴定消耗的 NaOH 的体积，mL； 

3、NaOH 与 HCl 反应的方程式为： 

NaOH+HCl=NaCl+H2O 

它们是按 1﹕1 的比例进行反应的，因此 CNaOHVNaOH=CHClVHCl，故可由式（2-2）求得浓度

HCl。 

c(HCl)=c(NaOH)·V(NaOH)/V(HCl)            式（2-2） 

九、思考题 

1、为什么 NaOH 固体不需要准确称量，而邻苯二甲酸氢钾则需要准确称量？ 

2、用邻苯二甲酸氢钾标定 NaOH 时，为什么用酚酞作指示剂，而不用甲基橙？ 



实验 3  电导率法测定 BaSO4 的溶度积常数 

（4 学时） 

一、实验目的 

1、学习电导率仪的使用方法； 

2、学习用电导率法测定难溶盐溶度积的原理和方法； 

3、巩固多相离子平衡的概念和规律。 

二、实验内容简述 

    配制 BaSO4 的饱和溶液，并用电导率仪进行溶度积常数的测定。 

三、实验原理 

在难溶电解质 BaSO4 的饱和溶液中，存在下列平衡 

2 2

4 4( )BaSO s Ba SO   

其溶度积为 

2 2 2

4 4 4( ) ( ) ( ) ( )spK BaSO c Ba c SO c BaSO     

由于难溶电解质的溶解度很小，很难直接测定，本实验利用浓度与电导率的关系，通过

测定溶液的电导率，计算 BaSO4 的溶解度 c(BaSO4)，从而计算其溶度积。 

电解质溶液中摩尔电导（λ）、电导率（γ）与浓度之间存在着下列关系 

c


                        式（3-1） 

对于难溶电解质来说，它的饱和溶液可以近似地看成无限稀释溶液，离子间的影响可以

忽略不计，这时溶液的摩尔电导率为极限摩尔电导，λ0（BaSO4）可以由物理化学手册查得： 

25℃时，无限稀释的 λ0（BaSO4）=
4 2 1286.88 10 S m mol     

本实验的有关计算中可以近似取用此 λ0 值。 

因此，只要测得 BaSO4 饱和溶液的电导率（γ），根据式（3-1），就可计算出 BaSO4 的溶

解度 c（BaSO4），进而求出 Ksp（BaSO4）。 

需要注意的是，实验所测的 BaSO4 饱和溶液的电导率 γ
′
其中包括了 H2O 电离的 H

＋
和

OH
—
的电导率 γ（H2O）。在这种稀的溶液中，它们是不可忽略的。所以 

'

4 4 2( ) ( ) ( )BaSO BaSO H O     

4 4

0 4

1
( ) ( )

( )
c BaSO BaSO

BaSO



   

                    '
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四、实验材料/试样 

0.05mol·L
-1
BaCl2、0.05 mol·L

-1
H2SO4、0.1mol·L

-1
AgNO3 

五、实验设备/仪器/装置 

    电导率仪、温度计、量筒（50mL，2 个）、烧杯（100mL，2 只）擦镜纸或滤纸片。 

六、实验方法和步骤 

1、BaSO4 饱和溶液的制备 

量取 20mL0.05mol·L
-1
H2SO4溶液和 20mL 0.05 mol·L

-1
BaCl2溶液分别至于 100mL 烧杯中，

加热近沸（刚有气泡出现），在搅拌下趁热将 BaCl2 溶液慢慢滴加到 H2SO4 溶液中（大约 2－

3d 滴/s），然后将盛有沉淀的烧杯加热，并搅拌 10min。静置冷却 20min，用倾析法去掉清

液，再用近沸的蒸馏水洗涤 BaSO4 沉淀，重复洗涤沉淀 3－4 次，直到检验清液中无 Cl
-
为

止（为了提高洗涤效果，每次应尽量不留母液）。最后在洗净的 BaSO4 沉淀中加入 40mL 蒸

馏水（或根据沉淀量适量加入蒸馏水），煮沸 3－5min，并不断搅拌，冷却至室温。 

2、校准电导率仪 

（1）调整温度补偿开关至所测量溶液温度 ； 

（2）把校正测量开关转至校正档； 

（3）调节常数开光至电极所标常数； 

（4）把校正测量开关转至测量档，选择合适的量程，进行测量。 

3、测定蒸馏水的电导率 γ（H2O） 

4、测定上面制得的 BaSO4 饱和溶液的的电导率 γ
’
(BaSO4) 

为了保证 BaSO4 饱和溶液的饱和度，在测定 γ
’
(BaSO4)时一定要使盛 BaSO4 饱和溶液的小烧

杯底层有 BaSO4 晶体，上层是清液。 

七、实验注意事项及安全操作规程 

    要尽量减少溶液中的 Cl
-
含量。 

八、实验结果的处理 

表3-1  BaSO4溶度积常数测定实验数据记录表 

测定项目 测定值 

 

测定项目 测定值 

室温 t／℃  λ0(BaSO4 )／(S·m
2
·mol

-1
)  

γ
’
(H2O)／(S·m

-1
)  c(BaSO4 )／(mol·L

-1
)  

γ
’
(BaSO4)／(S·m

-1
)  Ksp(BaSO4)  

γ(BaSO4)／(S·m
-1
)    

九、思考题 

1、为什么在制得的 BaSO4 沉淀中要反复洗涤至溶液无 Cl
-
存在？若不这样洗对实验结果

有何影响？2、在测定 BaSO4 的电导率时，水的电导率为什么不能忽略？在测量 HAc 溶液的

电导率时又如何？ 



实验 4 硫酸亚铁铵的制备及铁含量的测定 

（4 学时） 

 

一、实验目的 

1、了解复盐晶体的制备方法。 

2、练习台式天平和移液管（或吸量管）的使用以及水浴加热、溶解、过滤（抽气过滤）、

蒸发、结晶、干燥等基本操作。 

二、实验内容简述 

    用铁屑与硫酸反应自制硫酸亚铁溶液，再与硫酸铵反应生成硫酸亚铁铵。 

三、实验原理 

铁能溶于稀硫酸中生成硫酸亚铁。 

Fe+H2SO4（稀）= FeSO4 + H2↑ 

通常，亚铁盐在空气中被氧化。若往硫酸亚铁溶液中加入与 Fe SO4 等物质的量（以 mol

计）的硫酸铵，能生成复盐硫酸亚铁铵。硫酸亚铁铵比较稳定，它的六水合物（NH4）2SO4·Fe 

SO4·6H2O 不易被空气氧化。该晶体叫做摩尔（Mohr）盐，在定量分析中常用来配制亚铁离

子的标准溶液。像所有的复盐那样，硫酸亚铁铵在水中的溶解度比组成它的每一组分[Fe SO4

或（NH4）2SO4]的溶解度都要小（表 6-1）。蒸发浓缩所得溶液，可制得浅绿色硫酸亚铁铵（六

水合物）晶体。 

Fe SO4+（NH4）2SO4+6H2O=（NH4）2SO4·Fe SO4·6H2O 

表 4-1  在不同温度下的一些盐类的溶解度    g/100g H2O 

温度 T/K 273 283 293 303 313 323 333 

Fe SO4·7H2O 15.6 20.5 26.5 32.9 40.2 48.6 — 

（NH4）2SO4 70.6 73.0 75.4 78.0 81.6 — 88.0 

（NH4）2SO4·Fe SO4·6H2O 12.5 17.2 — — 33.0 40.0 — 

为了避免 Fe
2+

的氧化和水解，在制备（NH4）2SO4·Fe SO4·6H2O 的过程中，溶液需要保持

足够的酸度。 

用目测比色法可估计产品中所含杂质 Fe
3+

的量，从而确定产品的等级。 

四、实验材料/试样 

1、药品 

2mol·L
-1
HCl、3 mol·L

-1
 H2SO4、硫酸铵（NH4）2SO4（s）和质量分数为 10%的碳酸钠、

2mol·L
-1
KSCN 溶液、标准 Fe

3+
溶液。 

2、 材料 

pH 试纸（公用）、滤纸（公用，φ125mmφ，100mm）、滤纸碎片和铁屑。 



五、实验设备/仪器/装置 

电子天平（公用）、酒精灯、可调电炉、烧杯（100mL 1 只、50mL 1 只）、表面皿、蒸

发皿、石棉铁丝网、铁架、铁圈、药匙、量筒（10mL 1 只、50mL 1 只）、移液管或吸量管

（5mL）、吸气橡皮球、白瓷板、洗瓶、玻璃棒、漏斗架、布氏漏斗、吸滤瓶、玻璃抽气管、

温度计、比色管。 

六、实验方法和步骤 

1、铁屑表面油污的去除 

称取 1.5g 铁屑，放入小烧杯中，加入 15mLNa2CO3 溶液。小火加热约 10min 后，用倾

析（即倾泻）法倒去 Na2CO3 碱性溶液，再用蒸馏水把铁屑冲洗洁净，备用。 

2、 硫酸亚铁的制备 

往盛有 1.5g 洁净铁屑的小烧杯中加入 15mL 3 mol·L
-1
 H2SO4 溶液，盖上表面皿，放在石

棉铁丝网上用小火微热（或可调电炉低温）（由于铁屑中的杂质在反应中会产生一些有毒气

体，最好在通风橱中进行），使铁屑和稀硫酸反应至不再冒气泡为止（约 15-30min）。在加

热过程中应不时加入少量蒸馏水，趁热用普通漏斗过滤，滤液承接于洁净的蒸发皿中，用数

毫升热水，洗涤小烧杯及漏斗上的残渣，将残渣全部转移至漏斗中，洗涤液仍盛接于蒸发皿

中。 

3、 硫酸亚铁铵的制备 

根据 Fe SO4 的理论产量，计算并称取所需固体（NH4）2SO4 的用量，在室温下将称出的

（NH4）2SO4 配置成饱和溶液，然后倒入上面所制得的 Fe SO4 溶液中，混合均匀并用 3mol·L
-

1
 H2SO4 溶液调节 PH 值为 1~2，用沸水浴或水蒸气加热蒸发浓缩至溶液表面刚出现结晶薄层

时为止（蒸发过程中不宜搅动）。放置，让其慢慢冷却，即有硫酸亚铁铵晶体析出。待冷却

至室温后，用布氏漏斗抽气过滤。将晶体取出，称重。计算理论产量和产率。产率计算公式

如下 


实际产量（g）

产率
理论产量（g）

×100% 

4、Fe
3+

含量分析 

（1）标准溶液的配置 

往 3 支 25mL 的比色管中各加入 1mL 2mol·L
-1
KSCN，2mL、2mol·L

-1
 HCl 溶液。再用移

液管分别加入不同体积的标准 Fe
3+

溶液 5mL、10mL、20mL，最后用去离子水稀释到刻度，

制成含 Fe
3+

量不同的标准溶液。它们所对应的各级硫酸亚铁铵药品的规格分别为 

含 Fe
3+

0.05mg，符合一级标准；含 Fe
3+

0.10mg，符合二级标准；含 Fe
3+

0.20mg，符合三

级标准。 

（2）Fe
3+

分析 

称取 1.0g 产品，置于 25mL 比色管中，加入 15mL 不含氧气的去离子水，使产品溶解。

然后按上述操作加入 HCl 溶液和 KSCN 溶液，再用不含氧气的去离子水稀释至 25mL。搅拌

均匀。将它与配制好的上述标准溶液进行目测比色，确定产品的等级。在进行比色操作时，



可在比色管下衬以白瓷板；为了消除周围光线的影响，可用白纸条包住装盛溶液那部分比色

管的四周。从上往下观察，对比溶液颜色的深浅程度来确定产品的等级。 

七、实验注意事项及安全操作规程 

1、硫酸是具有腐蚀性的强酸，会腐蚀皮肤，所以在操作中要特别小心以防溅到皮肤上。 

2、实验中会产生有毒气体，所以一定要注意实验室的通风。 

八、实验结果的处理 

计算理论产量和产率。产率计算公式如下 


实际产量（g）

产率
理论产量（g）

×100% 

九、思考题 

1、如何计算实验所需硫酸铵的质量和硫酸亚铁铵的理论产量，试列出计算式。 

2、为什么制备硫酸亚铁铵晶体时，溶液必须呈酸性？ 

3、为什么检验产品中的 Fe
3+

含量时，要用不含氧气的去离子水？如何制备不含氧气的

去离子水？ 



实验 5 钢铁零件氧化发蓝处理 

（4 学时） 

 

一、实验目的 

1、了解碱性发蓝的原理和方法。 

2、了解零件表面化学除锈和除油过程。 

3、基本掌握钢铁零件的发蓝处理。 

二、实验内容简述  

    将钢铁零件进行发蓝处理，防止金属锈蚀。 

三、实验原理  

    将钢铁零件放入含 NaOH 和 NaNO2 等药品的浓溶液中，在一定温度范围内使零件表面

生成一层很薄（0.5~1.5μm）的蓝黑色氧化膜的过程叫做发蓝（发黑）处理。这层氧化膜组

织致密，能牢固与金属表面结合，而且色泽美观，有较大的弹性和润滑性，能防止金属锈蚀。 

氧化膜（磁性 Fe3O4）生成的原理，可用反应方程式表示如下： 

3Fe + NaNO2 ＋5NaOH = 3Na2FeO2 + NH3 +H2O 

6Na2FeO2 + NaNO2 ＋5H2O = 3Na2Fe2O4 + NH3+ 7NaOH 

Na2FeO2 + Na2Fe2O4 ＋2H2O = Fe3O4 + 4NaOH 

四、实验材料/试样  

     发蓝液（30mL）、NaOH、NaNO2、Na2CO3、Na2SiO3、K4[Fe(CN)6]固体、4％K2Cr2O7、

酸洗液（适量）、3%CuSO4、0.2%H2SO4、15%~30%HCl 溶液、20％的皂化液、0.1%的酚酞酒精

溶液、凡士林 

五、实验设备/仪器/装置  

      烧杯（50mL、100mL）、电炉或酒精灯、铁架台、玻璃棒、待发蓝件细铁丝和滤纸、

细砂纸 

六、实验方法和步骤  

1、发蓝液的配制 

按每升溶液中加 NaOH 625g、NaNO2 225g 和 K4[Fe(CN)6] 15g 配制。先把 NaOH 放入

发蓝槽，加少量冷水，并加热至 100℃左右，溶解后再放入适量水。再把 NaNO2 和 K4[Fe(CN)6]

加入，补充水至所需用量。加热至溶液沸腾（约 140℃左右）待用。新配制的溶液乳白色，

使用后颜色回加深。 

2、配制除油液 

用电子天平称取 NaOH 固体 2.5g、Na2CO33.5g、Na2SiO3 固体 0.5g 放入 50mL 小烧杯

中，加入蒸馏水，配成 50mL 溶液，待用。 

3、发蓝前零件表面的预处理 



发蓝零件表面必须光洁，不得有油脂、金属氧化物或其他污物，以免在发蓝中生成不均

匀、不连续的氧化膜，甚至生不成氧化膜。因此，发蓝零件表面必须彻底清理。清理包括机

械清理、除油和酸洗。 

（1）机械清理。零件表面绣迹多时，可用细砂纸仔细檫拭，直至表面光洁。 

（2）除油。把工件放入除油液（配方见表 7-8）中 20 min 左右，然后拿出用流动清水

冲洗，除净残液。 

（3）酸洗除锈。零件放入 15%~30% 的 HCl 溶液里（含 0.5%~1% 的甲醛缓蚀剂），浸泡

1~2 min，取出在流动清水中洗净残酸。 

4、氧化发蓝处理 

把预处理好的零件立即放进温度 140℃的发蓝溶液里。放入后会发现反应缓慢发生，随

着温度的升高反应便剧烈进行。当温度升至 145℃以上时，零件表面就形成了黑色氧化膜。

为了增加膜的厚度，氧化时间应不少于 30 min。在氧化过程中要经常活动零件，以使氧化膜

均匀。如果 20 min 后，工件仍不变色或颜色呈不连续状，说明油污未除净，需拿出重新预

处理，或调整发蓝溶液成分。 

5、发蓝后的处理工作 

（1）冲洗。工件从发蓝溶液中拿出后，应立即在流动清水中冲洗，把残液的碱性发蓝液

冲洗净。是否冲洗净可用质量分数为 0.1%的酚酞酒精溶液滤纸，贴在工件表面上，如不显红

色，说明残液已经冲净，若出现红色，需要重新冲洗，必要时需用热水冲洗。 

  （2）皂化或钝化。把洗净的工件放在浓度为 20%~30% 的肥皂液里进行皂化处理，提高氧

化膜的抗蚀性。皂化温度控制在 80~90℃，时间 2~4 min。或者用浓度为 3%~5% K2Cr2O7 溶

液进行钝化处理，温度在 90~95℃，时间约 10 min。 

工件皂化或钝化处理后，需立即在沸水中清洗去掉残液，然后晾干或烘干。 

  （3）浸油。为了提高膜的抗蚀力，填充孔隙，增强美观，干燥后的工件应再浸入热油中

以形成一层薄油膜。为了提高浸油效果，通常在油中加入质量分数为 5%的凡士林。浸油温

度以油沸为好，时间 3~5 min。 

上述整个过程可归纳于表 7-8。 

表 5-1 钢铁氧化发蓝处理工序过程 

工序名称 溶液配比 处理温度／℃ 处理时间／min 

化学除油 

NaOH／(g·L
-1
)  50~60 

Na2CO3／(g·L
-1
) 70~80 

Na2SiO3／(g·L
-1
) 10~15 

105~110 20~30 

清洗 流动水 室温或 50 1~2 

酸洗 
HCl／%        15~30 

HCHO／(g·L
-1
)  0.5~1.5 

室温 1~2 



工序名称 溶液配比 处理温度／℃ 处理时间／min 

清洗 流动水 室温 1~2 

氧化发蓝 

NaOH／(g·L
-1
)     625 

NaNO2／(g·L
-1
)     225 

K4[Fe(CN)6]／(g·L
-1
)  15 

140~150 30~60 

清洗 流动水 室温 1~2 

清洗 热水 90~100 1~2 

检验    

皂化、钝化 
皂液／%     20~30 80~90 2~3 

K2Cr2O7／%    3~5 90~95 5~10 

清洗 热水 90~100 1~2 

烘干 日光或烘箱 50  

浸油 10
#
机油 沸油 2~3 

 

七、实验注意事项及安全操作规程  

    要想取得好的效果，必须对发蓝零件进行预处理。 

八、实验结果的处理 

氧化膜的质量检查： 

（1）质量检查包括氧化膜外观色泽、致密性、抗蚀性和耐磨性，以及清洗质量和工件

尺寸。 

（2）氧化膜的色泽，根据工件材料成分不同，可以是深蓝色、蓝黑色，若是铸铁工件

和高合金工件可呈现棕黑色。 

（3）氧化膜致密性检查 

把未浸油的工件浸入 3%的 CuSO4 中性溶液中 1 min，以工件表面上不出现铜色斑点为

合格（工件棱边除外）。 

（4）氧化膜抗蚀性检查 

把未皂化浸油的工件浸到质量分数为 0.2% 的 H2SO4 溶液中 2 min 后，用水清洗，零件

表面应保持氧化色不变色为合格。 



实验六  纳米铁粉的制备 

（4 学时） 

 

纳米粉末的表面原子数、表面能及表面张力随粒径减小而急剧增加，小尺寸效应、表面

效应、量子尺寸效应及宏观量子隧道效应等导致纳米微粒的热、磁、光敏感特性和表面稳定

性等不同于常规粒子。因此，纳米铁粉在高效催化、光吸收材料、气敏元件、高密度磁记录

材料等领域得到日益广阔的应用，纳米微粒物性的研究和制备技术的发展也得到高度的重

视。 

一、实验目的 

1、进一步巩固铁的物理性质和化学性质的认识，培养学生对原有知识的进一步探究学

习的能力。   

2、认识铁粉具有可燃性，并重温燃烧条件的知识。   

3、丰富学生的实验内容，提供学生尝试新实验的机会，增强其实验技能，培养其学习

化学的兴趣。 

二、实验原理 

纳米铁粉制备方法主要分为物理法和化学法。物理法分为冷冻干燥法、深度塑性变形法、

物理气相沉积法等。化学方法主要有热解羰基铁法，水热合成法，水解还原法，化学还原法，

电沉积法，溶胶一凝胶法，改进共沉淀法，共沉淀法，微乳液法等，其中化学还原法分为固

相还原法和液相还原法。由于我们做的是学生实验，所以选择制备工艺简单，设备要求低，

生产成本低的固相还原法，又叫溶液沉淀法，这种方法的前驱体（二水草酸亚铁）处理较麻

烦。二水草酸亚铁经热分解，氢气还原和表面钝化处理，制得轴比长为 1：3，长径约为 50nm

的椭球或短棒状 α-Fe 粉。但我们要得到的主要是 Fe 粉自燃现象，对铁粉的粒径形状要求

不高，所以只做到二水草酸亚铁经热分解。 

FeSO4·7H2O+(COOH)2·2H2O═Fe(COO)2·2H2O↓+H2SO4+7H2O  

FeSO4+(COOH)2═Fe(COO)2↓+H2SO4（不含结晶水方程式）  

将所得晶体或粉末在 700℃下焙烧：  

Fe(COO)2·2H2O═Fe+2CO2↑+2H2O↑        Fe(COO)2═Fe+2CO2↑ 

三、实验材料/试样/装置 

1、仪器和材料 

50mL 烧杯（25 个）、100mL 烧杯（50 个）、500mL 烧杯（25 个）、分析天平（2 台）、

滴管+胶帽（75 支）、电炉（25 台）、酒精灯（25 个）、抽滤瓶（250mL）+布氏漏斗（7cm）

+配套带孔橡胶塞（25 套）、滤纸（7cm，6 盒）、抽滤水泵（带抽滤用真空橡胶管，3 台）、

玻璃棒（50 支）、pH 试纸（1-14，5 包）、10mL 量筒（25 个）、打火机（10 个）、药匙（30

个）、脱脂棉（1 袋）、表面皿（8cm，50 个）、鼓风烘箱（1 台）、10mL 试管（50 支）、短颈



玻璃漏斗（直径 7cm，25 个）、中号称量纸（5 袋）、镊子（10 把）、坩埚钳（10 把）、试管

夹（25 个）、棉手套（2 双）、橡胶手套（2 双）、蒸馏水制取机（1 台）、装蒸馏水用塑料壶

（2 个）、洗瓶（4 个）、剪刀（2 把） 

2、药品 

二水合草酸（(COOH)2·2H2O，Mn=126.06 g/mol，100g，2 瓶），七水硫酸亚铁

（FeSO4·7H2O，Mn= 278.05 g/mol，500g，2 瓶），硫氰化钾（KSCN，Mn= 97.18 g/mol，

500g，1 瓶），150mL 棕色滴瓶（1 个）、酒精灯用酒精（3L）、无水乙醇（500mL，5 瓶） 

（1）草酸饱和溶液的配制：草酸的溶解度受温度影响较大，温度(℃) ：20，30，40，

50，60，70，溶解度(g/100 g 水)：9.5，14.3，21.2，31.4，46.0，84.5。配制 20℃下的：取

1g 草酸，溶于 10mL 水中，充分搅拌，滤去沉淀即得。 

（2）硫酸亚铁饱和溶液的配制：硫酸亚铁在水中的溶解度为 20.3(10℃)、26.3(20℃)、

30.8(30℃)、40.1(40℃)。七水硫酸亚铁在水中的溶解度为 40.0(10℃)；48.0(20℃)；60.0(30℃)；

73.3(40℃)。配制 20℃下的：取 4.8g 七水硫酸亚铁，溶于 10mL 水中，充分搅拌，滤去沉淀

即得。 

3、装置 

 

四、实验方法及步骤 

1、制备饱和溶液：取 2 个小烧杯，分别配制 10mL 草酸饱和溶液和 10mL 硫酸亚铁饱

和溶液，用电炉辅助加热溶解，注意温度不宜过高，然后过滤不溶于溶液的草酸和硫酸亚铁

晶体。滴取一部分硫酸亚铁饱和溶液，加入 KSCN 溶液，不显血红色，保证没有 3 价铁离子。   

2、制备草酸亚铁粉末：用玻璃棒在 80℃条件下搅拌硫酸亚铁溶液。每分钟往硫酸亚铁

溶液中滴加 2mL 草酸溶液，溶液中不断产生黄色沉淀。待沉淀不再产生时将其抽滤，并用

煮沸蒸馏水洗涤多次。用 pH 试纸检测洗涤下来的蒸馏水，洗到中性。再用无水乙醇洗涤几

次，将所得黄色粉末放入烘箱，在 80℃下烘干至粉末状，称量所得固体的质量。根据称量

的二水合草酸的量计算草酸亚铁的理论产量，最后计算实际产率。   

3、纳米铁粉的制备：取一支干燥的试管，加入少量草酸亚铁粉末，在酒精灯上加热，

直到黄色粉末全变黑色，停止加热。 

4、纳米铁粉的自燃：将上述加热后的试管迅速使管口向下，轻敲玻璃管外壁，让铁粉

落到装于表面皿上的脱脂棉上，可看到滑落的铁粉一出管口遇到空气就变成火星，落到脱脂

棉上使其燃烧，伴随冒烟。 

五、实验注意事项及安全操作规程 



1、在制备纳米铁粉的整个过程中，如果实验操作稍有疏忽，实验就会失败。例如，当

草酸亚铁在玻璃管中灼烧分解时，过早或过晚地将分解固体倒出，都会失败。因为过早倒出，

分解反应还没有完全，不可能得到纯净的纳米铁粉；如过晚倒出，分解反应虽然完全了，但

外界空气中的氧气会进入试管内使纳米铁粉氧化成铁的氧化物，同样也不能得到纯净的纳米

铁粉。装样的量稍少，有利于控制分解生成的铁粉尺寸。 

2、使用酒精灯时，注意灯内酒精的体积应大于酒精灯容积的 1/4，少于 2/3。在使用酒

精灯时，应注意，绝对禁止用酒精灯引烧另一盏酒精灯；用完酒精灯，必须用灯帽盖灭，不

可用嘴去吹灭。不要碰倒酒精灯，万一洒出的酒精在桌上燃烧起来，不要惊慌，应立即用湿

抹布扑盖。酒精灯灯焰分外焰、内焰、焰心三部分，在给物质加热时，应用外焰加热，因为

外焰温度最高。 

3、加热后的试管温度较高，不要用手去触碰，以防止烫伤。另外，加热后的试管要等

冷却后再用水洗涤，以防止试管炸裂。 

4、真空抽滤时，先将水泵打开再抽滤，抽滤完毕后，先拔下真空管，再关水泵，以防

止水泵中水倒吸入抽滤瓶中。 

六、实验报告要求 

1、实验报告：包括实验目的、原理、步骤、实验结果及分析、思考题、总结本次实验

的收获和心得体会等，对实验过程观察到的现象进行详细记录。 

2、实验结果及分析：要求计算草酸亚铁的理论产量和实际产率，并对实验成败的原因

进行详细分析。 

 

思考题 

1、物质燃烧的条件是什么？ 

2、纳米 Fe 粉为什么会自燃？ 

3、如何得到纯净的纳米铁粉？有哪些关键因素？ 

4、制备的硫酸亚铁饱和溶液中加入 KSCN 溶液，结果显血红色，原因是什么？ 

 


