
技術士技能檢定 化學職科 乙級術科測試試題第二站 第二題 

 

試題名稱：試樣中鐵（III）之比色定量。 

 

一、操作說明： 

試樣以酸溶解後，加入過氧化氫溶液氧化亞鐵離子，再加入硫氰酸鉀與生成之鐵離子反

應形成紅色之硫氰化鐵離子錯合物，測定此溶液在波長 470 nm 下之吸光度，並由檢量線求得

試樣鐵之含量。 

 

二、試題步驟： 

1. 依術科辦理單位提供之導電度計操作標準作業程序進行試劑水品質查核。 

2. 鐵標準溶液之配製： 

（1） 精秤約 0.18 ± 0.01 g 六水硫酸亞鐵銨，溶於 10 mL 1 M 硫酸溶液中，稀釋至 250 mL，作

為儲備溶液。 

（2） 取 10 mL 儲備溶液與 10 mL 1 M 硫酸溶液，稀釋至 250 mL，作為儲備溶液。 

3. 檢量線製作： 

（1） 分別取 0、5、10、20、30 及 40 mL 鐵標準溶液，加入 0.5 mL 3 % 過氧化氫溶液及 5 mL

硫氰酸鉀溶液顯色，稀釋至 50 mL。 

（2） 放置 15 分鐘後，測定各標準溶液於波長 470 nm 下之吸光度，以最小平方法迴歸。 

4. 試樣前處理及展色： 

（1） 精取約 0.20 ± 0.02 g 試樣，移至適當容器，加水 20 mL 後覆蓋表玻璃。 

（2） 以每次添加少量之方式加入 1+1 硫酸 4 mL。 

（3） 反應轉為緩慢後，加熱使試樣完全分解。 

（4） 溶液冷卻後，如有固體物先行過濾再稀釋至 100 mL，必要時參考術科辦理對提供之

試樣濃度進行二次稀釋。 

（5） 取試樣之樣品溶液，依步驟 3.(1) 展色，測定波長 470 nm 下之吸光度。 

5. 分析結果：依試樣包裝上標示之單位表示，如%Fe、%Fe2O3或 ppm Fe 等。 

6. 品質管制： 

（1） 以術科辦理單位提供不同來源之固體硫酸亞鐵銨配製適當濃度之溶液或採用已知鐵

濃度之溶液進行檢量線確認。 

（2） 以試劑水進行試劑空白分析。 

（3） 以試劑水依試樣處理步驟進行方法空白分析。 

（4） 不同樣品溶液體積顯色所得之結果視為重複分析，應符合重複分析之品管要求，惟以

吸光度接近檢量線最高點吸光度 50%者出具數據。 

（5） 以術科辦理單位提供已知含量之固體含鐵試樣或標示濃度之液體試樣依試樣處理步

驟進行查核試樣分析，求出回收率。 



（6） 依等量添加原則進行標準品添加分析。 

 

廢液處理：將檢液依性質傾倒於術科辦理單位準備之廢液桶。 

 

元素 Al B Ca Cl F Fe K Cu 

原子量 26.99 10.81 40.08 35.45 63.55 19.00 55.85 39.10 

元素 I Mg Mn Na P S Si Zn 

原子量 126.90 24.31 54.94 22.99 30.97 32.07 28.09 65.41 

 

  



三、設備及器皿、試藥及試樣： 

 

類別名稱 材料名稱 單位 數量 

藥品 硫酸亞鐵銨標準品 克 1 

藥品 檢量線確認標準品 克或毫升 1 或 20 

藥品 試劑水 毫升 無限 

藥品 1M 硫酸溶液 毫升 100 

藥品 1+1 硫酸 毫升 10 

藥品 3%過氧化氫 毫升 10 

藥品 20W/V%硫氰酸鉀溶液 毫升 90 

藥品 含鐵試樣 克 1 

藥品 查核試樣 克或毫升 1 或 20 

器材 量筒 個 1 

器材 藥勺 支 2 

器材 50mL 量瓶 支  1 

器材 100mL 量瓶 支  1 

器材 250mL 量瓶 支  1 

器材 500mL 量瓶 支 1 

器材 玻棒 支 2 

器材 滴管 支 2 

器材 漏斗 個 2 

器材 5mL 球形吸量管 支 1 

器材 10mL 球形吸量管 支 1 

器材 15mL 球形吸量管 支 1 

器材 20mL 球形吸量管 支 1 

器材 25mL 球形吸量管 支 1 

器材 2mL 刻度吸量管 支 1 

器材 5mL 刻度吸量管 支 1 

器材 10mL 刻度吸量管 支 1 

器材 電子天平 臺 1 

器材 分光光度計 套 1 

器材 加熱設備 組 1 

器材 其他必要器皿 組 1 

 

 



四、操作說明： 

 

（一）1.鐵標準溶液之配置、檢量線製作。 

 

 Step1：精秤六水硫酸亞鐵銨約 0.18 ± 0.01 g。 

 Step2：溶於 10 mL 1 M 硫酸溶液中。 

 Step3：以試劑水配於 250 mL 量瓶中。 

 Step4：加試劑水至刻度，上下轉換搖動，混合均勻，作為儲備液。 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

（二）標準（稀釋）液之配製。 

     1.檢量線標準液（稀釋液）之配製。 

     2.檢量線確認標準液（稀釋液）之配製。 

 



 

 Step1：精取儲備液 10 mL，移至另一 250 mL 量瓶中。 

 Step2：加入 10 mL 1 M 硫酸。 

 Step3：加試劑水至刻度，上下轉換搖動，混合均勻，作為標準液（稀釋液）。 

  

 



（三）1.鐵試樣之配製。 

      2.空白試樣之配製。 

      3.查核試樣之配製。 

 

 Step1：分別精秤： 

（1） 鐵試樣約 0.20 ± 0.02 g。 

（2） 空白試樣（無需秤取試樣）。 

（3） 查核試樣約 0.20 ± 0.02 g，於於 250 mL 燒杯中。 

 Step2：分別加水 20 mL 溶解後覆蓋表玻璃。 

 Step3：每次添加少量之方式加入 1+1 硫酸 4 mL。 

 Step4：反應轉為緩慢後，加熱使試樣完全分解。 

 Step5：溶液冷卻後，如有固體物先行過濾再稀釋至 100 mL。 

 Step6：加試劑水至刻度，上下轉換搖動，混合均勻。 

  

 

 



（四）1.鐵試樣（稀釋液）之配製。 

      2.空白試樣（稀釋液）之配製。 

      3.查核試樣（稀釋液）之配製。 

 

 Step1：分別精取適量儲備液，移至另一 250 mL 量瓶中。 

 Step2：加入 10 mL 1 M 硫酸。 

 Step3：加試劑水至刻度，上下轉換搖動，混合均勻，作為標準液（稀釋液）。 

 

  

 



（五）試樣呈色 

 

Step1： 

（1） 精取 0、5、10、20、30 及 40 mL 鐵標準溶液，分別置於 1～6 號 50 mL 量瓶中。 

（2） 檢量線確認 20 mL 於 8 號量瓶中。 

（3） 空白試樣（稀釋液）20 mL 於 7 號量瓶中。 

（4） 鐵試樣（稀釋液）20 mL 及 20 mL（或 30 mL）分別置於 9、10 號量瓶中。 

（5） 查核試樣（稀釋液）20 mL 於 11 號量瓶中。 

（6） 等量添加：精取鐵試樣（稀釋液）20 mL 及等量添加標準液，例如：檢量線標

準液（稀釋液）或考場提供檢量線確認標準液，或查核試樣溶液 20 mL 於 12 號

量瓶中。 

Step2：分別加入 

  （1）0.5 mL 3% 過氧化氫溶液。 

  （2）5 mL 硫氰酸鉀溶液。 

Step3：再加試劑水至刻度，上下轉換搖動，混合均勻。 

Step4：靜置 15 分鐘，在波長 470 nm 下測定各瓶之吸光度。 

 

  

 

 



五、結果報告表： 

 

  

 



 

  

 



六、心得： 

還記得三年級剛開學那時候知道要考乙級檢定時蠻緊張的，因為都聽說乙級檢定很難，

所以讓我更覺得之後一定要加倍的練習。我們有一整個學期都在練習乙級的題目，老師非常

用心地教我們實驗的步驟及計算，一開始聽老師解說時真的都一頭霧水，開始練習第一次的

時候也怎麼做都做不好，計算也都不會寫，但第一次剛接觸不熟悉是難免的，失敗為成功之

母，第二次、第三次……之後就慢慢上手了，熟能生巧，就愈來愈熟悉整個過程，從一開始的

手忙腳亂到可以背起來如何操作和計算？這之中真的是體會到了不少痛苦。 

 

依稀記得每次一到實習課就和時間賽跑，從教室快步的走到實驗室裡做實驗，同學各個

也都會快速地穿起實驗衣和立即清洗器材、搶著裝去離子水和秤藥品，每次都好怕自己沒有

在指定的時間內做完，所以都是很緊張的在做，就算熟悉，有時也會出現實驗不成功的事情

發生，實驗不成功這部分出現時，真的讓人深感崩潰，都會開始不停的回想剛剛是哪個部分

出錯了，但最後的結果還是決定認真的重做一次，並且深刻地記住不能再犯同樣的錯誤，就

這樣練習了好幾次，但在考檢定前，我的計算還是會出現幾次計算錯誤，所以回家花了很多

時間，算了好多次的實驗計算。 

 

在考試的那天，上考場前也一直在複習實驗步驟和計算，在考試時，也一直很緊張地做

實驗，深怕哪個環節出錯被扣分，從開始考試手抖到寫完計算，走出考場那刻，也算是鬆了

一大口氣，考完試在回家的路上也一直心神不寧的害怕會不會算錯，在等待成績公布的時間

裡，一直希望成績快點公布，後來知道可以查詢成績時，整個心跳跳超快，一直想著自己會

不會通過，在看到成績出現通過的那刻，眼淚都在眼眶裡打轉，心裡一直懸著的大石也終於

落地了。對我來說這個學期真的特別充實，也因為都很勤奮的練習，所以如願的也有考上乙

級的證照，很開心自己的努力沒有白費。 


