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摘要：将无机化学中的两个制备实验(硫酸亚铁铵的制备、三草酸合铁酸钾的制备)和分析化学中的组成分析实验(铁
离子、草酸根离子和结晶水含量测定)进行综合，设计了一个综合化学实验。在制备部分引入线上虚拟操作和线下自
主设计环节，分析部分不仅使用了传统的化学分析法，同时引入红外光谱仪(IR)和X射线衍射仪(XRD)对产品进行表
征分析。通过该实验的实施，可使学生进一步巩固减压过滤、重结晶、滴定等基本实验操作技能；掌握利用大型仪

器对产品的组成和结构进行表征的方法；锻炼学生综合应用化学理论知识解决实践问题的能力。同时结合思政教育，

有助于培养学生的安全环保意识和科学探索精神，提高学生的实验责任心和对化学学科的兴趣。 
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Virtual and Actual Comprehensive Chemical Experimental Design on Preparing 
Potassium Ferric Oxalate from Scrap Iron Filings 
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Abstract:  In this experiment, the preparation of ammonium ferrous sulfate and potassium ferric oxalate, and the 
determination of iron ion, oxalate ion and crystal water content were integrated to develop a comprehensive chemical 
experiment. In the preparation part, virtual operation and independent design were introduced. In the analysis and 
detection part, not only the traditional chemical analysis method was used, but also the infrared spectrometer and 
X-ray diffractometer were introduced to characterize the product. The experiment can make the students consolidate 
the basic laboratory skills such as vacuum filtration, recrystallization and titration, master the instrumental for 
characterizing the composition and structure of products, which can train students’ ability to comprehensively apply 
chemical theoretical knowledge to solve practical problems and develop good scientific research literacy. Furthermore, 
by combining with ideological education, this experiment can also help cultivate students’ environmental protection 
awareness and scientific exploration spirit, and improve students’ sense of responsibility in the laboratory and interest 
in chemistry. 
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综合化学实验是化学专业本科生实践教学的重要课程，是学生在完成基础理论课和基础实验课

学习后向毕业设计过度的重要教学环节。随着高校创新型人才培养理念的发展，理工科学生的培养

注重在夯实专业知识的基础上进一步提高分析和解决实际问题的能力，实现知识、能力和素质的协

同发展。因此，开设综合型化学实验无疑是实现化学专业人才培养目标的有效途径[1,2]，是提高教学

质量和实现实践教学改革目标的重要手段[3]。“化学专业综合设计性实验”是我校应用化学专业学

生必修的一门专业实验课，其将无机化学、分析化学、物理化学、有机化学等学科及其他相关学科

的实验教学内容有机融合，注重培养学生的专业综合素质。通过该课程的学习，可以进一步巩固学

生的基础理论、基本技能和专业知识，使之系统化和综合化，同时提高学生分析和解决问题的能力

及科学创新能力。 
三草酸合铁酸钾是一种经典的光敏剂，常用作化学光量计，是制备负载型活性铁催化剂的主要

原料，同时也是一些有机反应的催化剂，因而具有工业应用价值。其合成路线一般有两种，一种是

以硫酸亚铁铵为原料，加草酸制得草酸亚铁后经氧化配位得到三草酸合铁酸钾；另一种是以硫酸铁

或三氯化铁与草酸钾为原料直接合成三草酸合铁酸钾。目前我国很多高校开设该实验[4,5]，一般都是

以硫酸亚铁铵为原料，因为其制备过程涉及称量、热控、干燥、倾析、过滤、蒸发浓缩、晶体培养

等一系列化学基本操作，以及沉淀溶解、氧化还原、配位、除杂、提高产率和绿色化学教育等化学

基本原理的应用，是一个综合培养学生动手能力、观察能力、独立分析和解决问题能力的实验项目。 
本文立足“化学专业综合设计性实验”课程的培养目标，将无机化学中硫酸亚铁铵的制备、三

草酸合铁酸钾的制备和分析化学中组成测定实验综合到一起，同时利用红外光谱仪(IR)和X射线衍射
仪(XRD)对产品进行表征，开发了一个化学综合设计实验项目，可列入“化学专业综合设计实验”
项目中。该实验传统且经典，但以往教材上的制备方法存在试剂使用量大、操作步骤较笼统、易产

生副产物等问题，导致很多学生最终得不到晶体或者产率太低，因而无法完成组成测定；同时实验

产生的有毒气体和产品洗涤使用的丙酮会对人体产生危害且严重污染环境。本文在传统教材和前人

研究成果[6–8]的基础上，对该实验进行了设计性、探究性和绿色化改进(图1)，同时融入了思政教育。
主要表现在：采用密封装置制备硫酸亚铁以防止水分蒸发，同时尾气用碳酸钠溶液吸收，提高学生

环保意识，践行绿色化学理念；增加了自制硫酸盐亚铁铵作为实验原料的纯度分析实验，增强学生

的实验责任心；自主设计三草酸合铁酸钾溶液的析晶方式，培养学生的创新精神；增加线上虚拟仿

 
图1  实验设计框架图 
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真实验操作，提高学生的实验成功率和积极性；产品分析环节增加了配合物内外界判断和结构表征

实验，培养学生科学严谨的方法论和探索精神；实验中涉及多个颜色变化和晶体培养，鼓励学生仔

细观察并实时拍摄，从而感受化学之美，明白“化学变化是化学美之源”，以美育人，提高学生对

化学学科的兴趣。 

1  实验目的 
(1) 掌握利用铁屑制备三草酸合铁酸钾的原理和方法。 
(2) 加深对Fe(II)和Fe(III)化合物的了解。 
(3) 掌握确定配合物内外界和化学式的基本原理及方法。 
(4) 巩固溶解、沉淀、减压过滤、蒸发浓缩、结晶和滴定等基本操作。 
(5) 通过综合设计性实验的训练，培养学生创新能力及分析解决复杂问题的能力。 

2  实验原理 
(1) 硫酸亚铁铵的制备及其纯度测定。 
硫酸亚铁铵是一种浅绿色单斜晶体，在空气中不易被氧化，溶于水但不溶于乙醇。像所有复盐

一样，硫酸亚铁铵在水中的溶解度比组成它的每个组分都小(表1)。因此，等物质的量硫酸亚铁和硫
酸铵在水溶液中相互作用，得到的硫酸亚铁铵很容易在溶液中结晶析出。本实验以铁屑、硫酸和硫

酸铵为原料，首先过量铁屑和硫酸反应制备硫酸亚铁溶液，再往该溶液中加入硫酸铵，混合均匀后

加热浓缩、冷却结晶后得到硫酸亚铁铵。 
Fe + H2SO4 = FeSO4 + H2(g) 
FeSO4 + (NH4)2SO4 + 6H2O = (NH4)2Fe(SO4)2·6H2O 

 
表1  (NH4)2Fe(SO4)2·6H2O及其组分的溶解度 

温度/°C 
溶解度(g/100 g H2O) 

FeSO4·7H2O (NH4)2SO4 (NH4)2Fe(SO4)2·6H2O 

10 20.5 73.0 18.1 

20 26.6 75.4 21.2 

30 33.2 78.0 24.5 

50 48.6 84.5 31.3 

70 56.0 91.9 38.5 

 
采用高锰酸钾标准溶液滴定析晶产物中Fe(II)的含量。 

5Fe2+ + MnO4
− + 8H+ = Mn2+ + 5Fe3+ + 4H2O 

Fe(II)的含量的计算公式如下： 

Fe(II)(%) = 4 4KMnO KMnO Fe5
100%

1000
C V M

m
  

式中：
4KMnOC 为高锰酸钾标准溶液的浓度(mol∙L−1)；

4KMnOV 为滴定所消耗高锰酸钾标准溶液的体积(mL)；

FeM 为Fe的摩尔质量；m为所称取的样品质量(g)。然后根据Fe在FeSO4·(NH4)2SO4·6H2O中理论占比计
算产物纯度。 

(2) 三草酸合铁酸钾的制备。 
三草酸合铁酸钾是一种翠绿色的单斜晶体，受光照易分解，溶于水而不溶于乙醇。以自制硫酸

亚铁铵为原料，与草酸反应制备出草酸亚铁，草酸亚铁在草酸钾和草酸的存在下，被过氧化氢氧化

为草酸高铁配合物，配合物溶液结晶后得到三草酸合铁酸钾晶体。反应式如下： 
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FeSO4·(NH4)2SO4·6H2O + H2C2O4 = FeC2O4·2H2O(s) + (NH4)2SO4 + H2SO4 + 4H2O 
FeC2O4·2H2O + 3H2O2 + 6K2C2O4 = 4K3[Fe(C2O4)3]·3H2O + 2Fe(OH)3(s) + 12H2O 
2Fe(OH)3 + 3H2C2O4 + 3K2C2O4 = 2K3[Fe(C2O4)3]·3H2O + 6H2O 

(3) 产物化学式的测定。 
配合物中处于外界的离子以离子键和中心离子相联系，在溶液中可电离，内界离子以配位键与

中心离子键连，在溶液中不电离。为了确定产物的内外界，可根据以下离子反应现象来判断： 
K+ + HC4H4O6

− = KHC4H4O6(s) 
Fe3+ + SCN− = Fe(SCN)2+ (血红色) 
C2O4

2− + Ca2+ = CaC2O4(s) 
式中HC4H4O6

−为酒石酸氢根离子；SCN−为硫氰根离子。 
若有沉淀生成或变色反应，说明所测离子处于配合物外界，若无现象则说明所测离子处于配合

物内界。 
产物中C2O4

2−
、Fe(III)和结晶水含量可分别采用滴定和重量分析法进行测定。高锰酸钾标准溶液

在酸性介质中可滴定C2O4
2−
，Fe(III)可先用锌粉将其还原为Fe(II)，再用高锰酸钾标准溶液滴定，其反

应式为： 
5C2O4

2− + 2MnO4
− + 8H+ = 2Mn2+ + 10CO2(g) + 4H2O 

Fe3+ + Zn = Fe2+ + Zn2+ 
5Fe2+ + MnO4

− + 8H+ = Mn2+ + 5Fe3+ + 4H2O 
C2O4

2−
和Fe(III)的含量的计算公式如下： 

C2O4
2−(%) =

24 4 2 4
KMnO KMnO C O

2.5
100%

1000

C V M

m


  

Fe(III)(%) = 4 4KMnO KMnO Fe5
100%

1000
C V M

m
  

式中 2
2 4C O

M  为C2O4
2−
的摩尔质量；m为所称取的样品质量(g)。 

K3[Fe(C2O4)3]·3H2O会在110 °C失去结晶水。若其起始质量为m，加热后完全失去结晶水后的质
量为mt，则结晶水含量的计算公式如下： 

结晶水(%) = t 100%m m
m


  

3  实验仪器及试剂 
仪器：台秤、电子天平、电炉、超声清洗机、烧杯、玻璃棒、pH试纸、量筒、布氏漏斗、滤纸、

吸滤瓶﹑循环水泵、蒸发皿、泥三角、恒温磁力搅拌水浴锅、搅拌子、棉线、容量瓶、锥形瓶、酸

碱滴定管、称量瓶、干燥器、鼓风干燥箱。X射线衍射仪(DX-2700BH，丹东浩元仪器有限公司)，傅
里叶红外光谱仪(FTIR-4100，日本分光株式会社)。 

试剂：废铁屑、碳酸钠溶液(10%)、氢氧化钠溶液(1 mol·L−1)、硫酸溶液(3 mol·L−1)、硫酸铵、
饱和草酸、饱和草酸钾、过氧化氢溶液(6%)、4A型分子筛、硝酸钾、无水乙醇、冰块、饱和酒石
酸氢钠、硫氰化钾溶液(1 mol·L−1)、氯化钙溶液(0.5 mol·L−1)、草酸钠、硫磷混酸、高锰酸钾标准
溶液(0.025 mol·L−1)、锌粉和溴化钾。所有试剂除废铁屑外均为分析纯。 

4  实验步骤 
4.1  (NH4)2Fe(SO4)2·6H2O的制备 

(1) Fe屑净化：向3 g废铁屑中分别加6 mL 10% Na2CO3溶液和6 mL 1mol·L−1 NaOH溶液，超声
3–5 min，加热煮沸后冷却。倾析法弃除碱液，超声水洗至中性。 
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(2) FeSO4溶液制备：向净化后的Fe屑中加入15 mL 3 mol·L−1 H2SO4溶液，水浴(75 °C)加热直至
不再产生气泡(整个反应都在带冷凝和尾气吸收装置的反应器中进行)，趁热抽滤，收集滤液至蒸发
皿中，滴加H2SO4溶液调节pH为1–2。同时称量剩余铁屑质量，计算参加反应Fe的量。 

(3) (NH4)2Fe(SO4)2·6H2O晶体制备：根据消耗Fe质量的85%计算需要加入的(NH4)2SO4质量，按量

称取(NH4)2SO4固体配成饱和溶液加入到FeSO4母液中，水浴加热(90 °C)蒸发至表面出现一层晶膜，
冷却至室温，过滤，用无水乙醇清洗2次，再用滤纸反复吸干晶体，称重后放入棕色干燥器中待用。 
4.2  (NH4)2Fe(SO4)2·6H2O纯度的测定 

(1) KMnO4标准溶液的标定：准确称取3份0.2–0.3 g干燥过的Na2C2O4，分别置于3个锥形瓶中，
加30 mL水溶解，再加10 mL 3 mol·L−1 H2SO4溶液，水浴(75 °C)加热至有热气，趁热用KMnO4标准溶

液滴定，滴定至终点产生粉红色且30 s不褪色，记录消耗的溶液体积，平行测三次。 

4

4 2 2 4

KMnO
KMnO Na C O

2
5

mC
V M

  

式中
2 2 4Na C OM 为Na2C2O4的摩尔质量；m为所称取的草酸钠基准物的质量(g)。 

(2) Fe(II)含量测定：准确称取0.2–0.3 g产品3份置于3个锥形瓶中，加30 mL水溶解，再加10 mL 
H2SO4-H3PO4混酸，水浴(75 °C)加热至有热气，趁热用KMnO4标准溶液滴定，滴定至终点产生粉红

色且30 s不褪色，记录消耗的溶液体积，平行测三次。  
(3) 产品纯度计算：根据所测Fe(II)真实含量及(NH4)2Fe(SO4)2·6H2O中Fe的理论含量，计算产品

的纯度。 
4.3  K3[Fe(C2O4)3]·3H2O的制备 
4.3.1  线上虚拟仿真实验操作 

学生通过统一认证方式登录(http://hxxf.xidian.edu.cn)西安电子科技大学应用化学虚拟仿真实验
平台，首先点击“我的实验”模块中的“应用化学三维虚拟仿真系统”，然后在右侧资源列表中点

击“三草酸合铁(III)酸钾的制备”，接下来根据系统提示完成整套实验操作，熟悉整个制备流程和
实验现象(图2)。 

 

  

  
图2  三草酸合铁酸钾制备虚拟实验 
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4.3.2  线下实验室操作 
(1) FeC2O4·2H2O的制备：称6 g自制(NH4)2Fe(SO4)2·6H2O晶体于250 mL烧杯中，加入18 mL水，

用3 mol·L−1 H2SO4溶液调节pH为1–2，加热溶解后再加30 mL饱和H2C2O4溶液，加热搅拌至沸后维持

2 min，静置冷却。黄色沉淀用倾析法弃去上清液，加入15 mL热水清洗2–3次。 
(2) K3[Fe(C2O4)3]·3H2O溶液制备：在上述沉淀中加入12 mL饱和K2C2O4溶液，水浴(40 °C)加热并

搅拌，缓慢滴加(1滴/s)12 mL 6% H2O2溶液，加完后加热至微沸状态持续1 min，有红棕色沉淀生成。
冷却至室温后边搅拌边缓慢加入饱和H2C2O4溶液，最终调节pH为3–3.5，便可以得到翠绿色
K3[Fe(C2O4)3]·3H2O透明溶液。 

(3) K3[Fe(C2O4)3]·3H2O晶体析出：准备了恒温水浴锅、电炉、干燥器、分子筛、棉线、硝酸钾、
无水乙醇和冰块，学生需要通过查阅文献资料并结合所学理论知识自主设计实验方案，宗旨是析晶

效率高、纯度高且绿色环保。晶体完全析出后抽滤，用无水乙醇清洗2次，放入鼓风干燥箱中60 °C
干燥1 h，称重后放入干燥器。 
4.4  K3[Fe(C2O4)3]·3H2O化学式的确定 

(1) 产物内外界确定：取3份0.2–0.3 g产品置于3个锥形瓶中，加30 mL水溶解，分别加入1 mL饱
和NaHC4H4O6、1滴1 mol·L−1 KSCN和2滴0.5 mol·L−1 CaCl2，仔细观察并记录反应现象。 

(2) C2O4
2−
含量测定：准确称取3份0.2–0.3 g产品置于3个锥形瓶中，加30 mL水溶解，再加10 mL 

H2SO4-H3PO4混酸，水浴(75 °C)加热至有热气，趁热用KMnO4标准溶液滴定，滴定至终点为粉红色

且30 s不褪色，记录KMnO4标准溶液消耗体积，平行测三次。 
(3) Fe(III)含量测定：将测定过C2O4

2−
含量的锥形瓶加热至微沸，加0.2–0.3 g锌粉，直到黄色消失。

趁热过滤并用温水清洗剩余锌粉，收集滤液。加入10 mL H2SO4-H3PO4混酸，水浴(75 °C)加热至有热
气，趁热用KMnO4标准溶液滴定，滴定至终点为粉红色且30 s不褪色，记录KMnO4标准溶液消耗体

积，平行测三次。 
(4) 结晶水含量测定：取3个称量瓶，115 °C烘干60 min，置于干燥器中冷却至室温，准确称量

记录质量m0；在3个恒重称量瓶中分别称取0.25–0.5 g产品，准确称量记录质量m1；在115 °C烘干60 min，
置于干燥器中冷却至室温，准确称量记录质量m2；再反复在115 °C烘干30 min，置于干燥器中冷却至
室温，两次称量结果如果相差在0.001 g以内，记录最终质量mt，平行测三次。 

(5) 产物化学式确定：根据所测三种组分含量计算产物中剩余K+含量，然后根据各组分含量与

其摩尔量的比值计算产物中K+、Fe(III)、C2O4
2−
和结晶水的配比。 

2
2 4

2+
2 4

Fe(III)K C O

C O (%)K (%) Fe(III)(%) (%): : : =
39 56 88 18

n n n n 



结晶水

结晶水
: : :  

4.5  K3[Fe(C2O4)3]·3H2O结构表征 
将所制备的翠绿色晶体磨细，用X射线衍射仪和红外光谱仪对其进行表征，进一步验证产品是

否为K3[Fe(C2O4)3]·3H2O配合物。XRD结果如图3所示，产物在2θ = 27.18°、18.14°、12.78°和42.83°处
出现4个强峰，与氯化铁出现在2θ = 33.41°、43.47°和52.55°处(JCPDS 18-0107)和草酸钾出现在2θ = 
30.89°、38.89°和40.27°处(JCPDS 34-1447)的3个强峰完全不同，表明配合物形成。IR结果如图4所示，
产物在3431 cm−1出现了强而宽的O―H的伸缩振动吸收峰，表明该配合物中存在结晶水。1682和1645 
cm−1为COO−的反对称伸缩振动吸收峰，而1391 cm−1处为COO−的对称伸缩振动吸收峰，1273 cm−1为

COO−的弯曲振动吸收峰，891和801 cm−1分别为O―H和COO−的变形振动吸收峰，在532和502 cm−1

处则分别出现K―O和Fe―O的伸缩振动吸收峰。 

5  实验注意事项 
(1) Fe屑要过量，净化要彻底并用蒸馏水清洗至中性。 
(2) 硫酸亚铁铵溶液水浴蒸发浓缩时需仔细观察，混合溶液表面一旦出现晶膜层立即停止加热。 
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图3  三草酸合铁酸钾的XRD图 图4  三草酸合铁酸钾的IR图 

 
(3) 严控草酸亚铁氧化反应的温度、过氧化氢滴速及剩余过氧化氢加热驱除时间，防止氢氧化

铁颗粒长大影响酸溶配位反应；严控氢氧化铁沉淀酸溶配位反应过程中草酸的滴加量和滴速，实时

观察反应体系的颜色变化并检测pH。 
(4) 析出的晶体在抽滤过程中，勿用水冲洗。 
(5) 用KMnO4标准溶液滴定分析产物组成时，反应液必须先水浴加热，然后趁热滴定；Fe(III)含

量测定实验中，Zn粉还原反应后收集滤液时要保证滤液中没有Zn粉残渣。 

6  思考题 
(1) 在制备硫酸亚铁过程中，为什么需要Fe过量？计算硫酸亚铁铵的产率时是根据Fe的用量还

是硫酸铵的用量？ 
(2) 在三草酸合铁酸钾制备过程中，过氧化氢为什么要过量？未反应的过氧化氢要如何驱除？ 
(3) 本实验有哪些主要因素影响产品的产量？影响产品纯度的因素有哪些？ 
(4) 根据三草酸合铁酸钾的性质，应如何保存该化合物？ 
(5) 判断三草酸合铁酸钾配合物内外界离子的实验原理是什么？ 

7  实验组织及教学建议 
(1) 该综合设计性实验为选做实验项目，在实施时要求2–3个学生为一组完成。实验前期要求学

生先查阅有关三草酸合铁酸钾制备的相关文献，并与实验教师讨论确定具体的析晶方案和其中的难

点和重点，实验课前要求学生完成线上虚拟仿真实验操作。 
(2) 本实验分三个阶段进行(约12课时)：第一阶段硫酸亚铁铵的制备和纯度检测(4学时)；第二阶

段为三草酸合铁酸钾制备和结构分析(4学时)；第三阶段为三草酸合铁酸钾中各组分含量的化学分析
(4学时)。 

(3) 合理安排XRD和IR的测试时间。 

8  结语 
本实验将硫酸亚铁铵的制备、三草酸合铁酸钾的制备及其组成分析实验综合到一起，利用IR和

XRD对产品进行表征，开发了一个综合化学实验项目。为了提高实验成功率并增加学生的实验兴趣，
该实验不仅对以往教材的操作进行了改进，还在制备部分增加了虚拟操作和自主设计环节，分析部

分增加了内外界判断和结构表征实验，同时在整个教学过程中融入了思政元素。本实验蕴含了丰富

的化学反应原理，综合了多种化学实验基础操作，同时引入了大型仪器，对于学生综合运用知识的

能力、动手能力和分析解决问题能力的培养及创新设计思维的提升具有积极的意义。 



194 大 学 化 学 Vol. 38 

参  考  文  献 
 

[1] 张来英, 兰如月, 刘志红, 吴伟泰. 大学化学, 2021, 36 (2), 1912023. 

[2] 何田, 尹守春, 李博. 大学化学, 2020, 35 (9), 126. 

[3] 刘雪茹, 张荣兰, 崔斌. 大学化学, 2021, 36 (8), 2012027.  

[4] 程春英. 实验室科学, 2009, No. 6, 62. 

[5] 姜述芹, 陈虹锦, 梁竹梅, 马荔, 方能虎. 实验室研究与探索, 2006, 25 (10), 1194. 

[6] 钟国清. 实验技术与管理, 2016, 33 (9), 34. 

[7] 秦建芳, 马会宣. 应用化工, 2011, 40 (4), 606. 

[8] 林晓辉, 董建, 陈红余, 葛燕青, 王晓雁. 实验技术与管理, 2015, 32 (3), 203. 


