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前言 

两位编者并非准备将化学作为学习方向（本人目前为物理方向，入选了量子信

息英才班；另一位编者为生物方向，目前在贝时璋生物英才班就读），但出于对于

化学以及实验的热爱，以及学分的要求（培养方案要求在通修课外选择 3 个学分的

课程，而本人选择的是普通化学和普通化学实验即本课程），编者选择了学习普通

化学实验这门课。 

本课程课时较少，学分也仅 1 学分，学习的内容主要以实验为主，对于部分同

学来说，枯燥无味的理论学习占比较少，很适合用来感受化学实验的魅力。本届由

于选择该课程人数较少，故仅有周五晚一个时间段，每周五晚七点开始实验，大部

分实验在九点前后就能结束，也偶尔有较为复杂的实验会做到十点上下，实验强度

整体不算太高，趣味性较强。 

本课程要求提交纸质版实验报告，但编者认为电子版实验报告无论是在格式上

还是在保存上都有先天的优势，同时也可以锻炼格式、公式编辑等的能力，为论文

的编写做准备打基础。编者也是想给学弟学妹们留下这份电子版实验报告作为参考，

故决定编写这份实验报告。 

本实验报告初期使用 Markdown 语言在 Typora 上进行编写，后通过 Pandoc 转

为 Word 完成了剩余部分。绝大部分文字均为手敲，小部分文字使用 OCR 文字识

别技术扫描手写的实验报告得到。这里给学弟学妹们推荐使用 LaTeX 进行实验报

告的编写，LaTeX 虽然入门门槛较高，但是熟练之后效率也对应较高，同时格式上

会更加规范。 

编者对于本课程的完成情况一般，本电子版实验报告的第一目的也是作业，故

难免有诸多不佳之处：格式上仍有较大问题，并不满足标准实验报告的要求；可能

仍存在各种错误如错别字、多写、漏写等。由于 Deadline 的存在，初版存在问题可

能较多，若有任何疑问，都可以联系编者提出修改意见，编者感激不尽。 

最后，对本次普通化学实验的导师：吴红老师、刘卫老师，以及助教王令骁老

师表示衷心的感谢，在实验的完成和实验报告的书写上给予了巨大的帮助和支持；

同时，对在电子版实验报告的编写上给予帮助的郑浩铖学长表示感谢。 

21 级少年班学院 6 班 施耀炜 

2021 年 11 月 29 日 
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附：联系方式与个人主页 

施耀炜 shiyaowei040126@mail.ustc.edu.cn 

  Home.ustc.edu.cn/~shiyaowei040126 

  QQ：1721324995 

苏宗山 heshan_sam@mail.ustc.edu.cn 

  QQ：2840630881 

  

mailto:shiyaowei040126@mail.ustc.edu.cn
http://home.ustc.edu.cn/~shiyaowei040126
mailto:heshan_sam@mail.ustc.edu.cn
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硫酸铜的提纯 

一、实验目的 

 1.学会分步沉淀和重结晶分离提纯物质的原理和方法。 

 2.练习分离提纯的基本操作。 

二、实验原理 

 1.𝐹𝑒3+的去除 

 

𝐾𝑠𝑝[𝐹𝑒(𝑂𝐻)3] = 4 × 10−38，𝐾𝑠𝑝[𝐶𝑢(𝑂𝐻)2] = 2.2 × 10−20，

当[𝐹𝑒3+]降至10−6𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3时，有：

[𝑂𝐻−] = √
𝐾𝑠𝑝[𝐹𝑒(𝑂𝐻)3]

[𝐹𝑒3+]

3
= √

4×10−38

10−6

3
≈ 10−10.47𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3

此时溶液中允许存在的𝐶𝑢2+的量为[𝐶𝑢2+] =
𝐾𝑠𝑝[𝐶𝑢(𝑂𝐻)2]

[𝑂𝐻−]2 = 19.2𝑚𝑜𝑑 ⋅ 𝑑𝑚−3，

大大超过了𝐶𝑢𝑆𝑂4 ⋅ 5𝐻2𝑂的溶解度，故𝐶𝑢2+不会沉淀。

故𝐹𝑒(𝑂𝐻)3可以单独沉淀，𝑝𝐻控制在 3.5 左右即可。

 

 2.𝐹𝑒2+的去除 

𝐾𝑠𝑝[𝐹𝑒(𝑂𝐻)2] = 8.0 × 10−16，理论上可以通过沉淀分离出𝐶𝑢(𝑂𝐻)2，

但𝐶𝑢2+是主体，𝐹𝑒2+是杂质，会出现共沉淀，故必须将𝐹𝑒2+氧化为𝐹𝑒3+再去除：
2𝐹𝑒2+ + 𝐻2𝑂2 + 2𝐻+ = 2𝐹𝑒3+ + 2𝐻2𝑂

 

 3.𝑁𝑎+的去除 

 利用溶解度随温度的变化大小不同，使用重结晶法即可。 
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三、实验流程 

 

“硫酸铜的提纯”实验流程图 

 1.称量和溶解 

(1)用台秤称取粗硫酸铜 7𝑔，量筒量取 30 𝑚𝐿水，2 𝑚𝐿 1𝑀 𝐻2𝑆𝑂4，放入 100 𝑚𝐿烧杯中。

(2)150°𝐶加热，边搅拌边加热溶解，直至晶体完全溶解，停止加热并冷却（水浴冷却）。
 

 2.氧化和沉淀

滴加 2 𝑚𝐿 𝐻2𝑂2(10%)，同时搅拌，等待 3 − 5 分钟使其充分反应，

加热，200 − 250°𝐶，并搅拌，使过量𝐻2𝑂2完全分解。

稍冷却后滴加 1𝑀 𝑁𝑎𝑂𝐻溶液，同时搅拌，至𝑝𝐻为 3.5 − 4，再次加热（不沸腾），

待溶液有分层现象时停止加热，静置，待𝐹𝑒(𝑂𝐻)3沉淀充分沉降。

 

 3.过滤 

 
用大烧杯承接滤液，便于下一步的蒸发浓缩，
最后可以不用蒸馏水洗涤烧杯，防止水太多难以蒸发结晶。

 

 4.蒸发浓缩和结晶 

用 1𝑀 𝐻2𝑆𝑂4将滤液的𝑝𝐻调至 1 − 2，加热搅拌，不用高温防止液体飞溅导致浪费，

直至溶液表面出现薄层结晶，立即停止加热，自然冷却结晶。
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 5.减压抽滤 

将晶体与母液转入布氏漏斗中进行抽滤，然后用滤纸片轻压在晶体层表面，吸去表层母液。

而后先拔管再关机，取出晶体于滤纸上，再次用滤纸吸干剩余母液。
 

 6.称量、计算产率 

         再次用电子台秤称得𝐶𝑢𝑆𝑂4 ⋅ 5𝐻2𝑂的质量，得到产率 =
𝑚(提纯后)

𝑚(粗晶)
× 100% 

四、实际实验结果 

         称取 7.0𝑔粗晶体，提纯后晶体 5.3𝑔，产率 =
5.3𝑔

7.0𝑔
× 100% = 75.7% 

五、反思与总结 

经过简单的调查，发现本产率在本班中大约为中上游水平，说明实验过程中大

体上细节充分，完成度较高，总体实验情况优良。下对实验中的重要细节及进行分

析和总结： 

1. 加入过氧化氢后需等待一段时间，待其充分反应后再进行加热搅拌，使剩

余的过氧化氢全部分解； 

2. 氢氧化铁的沉降一定要充分，以确保提纯后的硫酸铜中铁的含量较低； 

3. 溶液表面出现薄层结晶时应立即停止加热，否则可能得到脱水的硫酸铜，

甚至再高温下，会生成氧化铜、氧化亚铜等物质； 

4. 对于产量从过高或偏低的分析：过高可能是因为铁离子未除干净，或者水

分残留太多抽滤失败；偏低可能是因为沉淀不完全，或者在除去铁离子时

pH 过高，导致部分氢氧化铜沉淀； 

本次实验是普通化学实验课程的第一次实验，实验开始时老师先进行了简要的

实验安全教育以及仪器使用教育，收获良多。 
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硫酸铜中铁的限量分析 

一、实验目的 

 1.学会比色管和通风橱等仪器的使用。 

 2.检验上个实验（硫酸铜的提纯）中杂质𝐹𝑒3+的含量。 

二、实验原理 

 1.𝐹𝑒3+的检验 

过量氨水与𝐶𝑢2+反应，生成可溶的[𝐶𝑢(𝑁𝐻3)4]2+，与𝐹𝑒3+反应生成𝐹𝑒(𝑂𝐻)3沉淀，

再利用𝐾𝑆𝐶𝑁溶液，通过颜色深浅，对比标准比色液，限量分析溶液大致浓度。
反应方程式如下：
2𝐶𝑢2+ + 𝑆𝑂4

2− + 2𝑁𝐻3 ⋅ 𝐻2𝑂 = 𝐶𝑢(𝑂𝐻)2𝑆𝑂4 ↓ +2𝑁𝐻4
+

𝐶𝑢(𝑂𝐻)2𝑆𝑂4 + 8𝑁𝐻3 ⋅ 𝐻2𝑂 = 2[𝐶𝑢(𝑁𝐻3)4]2+ + 𝑆𝑂4
2− + 2𝑂𝐻− + 8𝐻2𝑂

𝐹𝑒3+ + 3𝑁𝐻3 ⋅ 𝐻2𝑂 = 𝐹𝑒(𝑂𝐻)3 ↓ +3𝑁𝐻4
+

𝐹𝑒3+ + 𝑛𝑆𝐶𝑁− = 𝐹𝑒(𝑆𝐶𝑁)𝑛
3−𝑛

 

三、实验流程 

 

“硫酸铜中铁的限量分析”实验流程图 

 1.称量和溶解 

 

称取 1.5𝑔提纯后的五水合硫酸铜晶体，加入 20𝑚𝐿蒸馏水溶解，

加入 1𝑚𝐿 1𝑀 𝐻2𝑆𝑂4，加热搅拌至充分溶解，滴加 1𝑚𝐿 10 𝐻2𝑂2，

反应 5𝑚𝑖𝑛后，加热搅拌，冷却。

 

 2.沉淀 
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 在通风橱内滴加足量 1: 1 氨水，直至蓝色沉淀完全溶解。 

 3.过滤 

 过滤上述溶液，用 1𝑀氨水洗涤滤纸，直至滤纸无蓝色。 

 4.限量分析 

向漏斗中加入稍热的 5𝑚𝐿 2𝑀 盐酸，再加入 2𝑚𝐿 25% 𝐾𝑆𝐶𝑁，均以比色管承接，
稀释至刻度线，与标准色阶比色管比较。

 

四、实际实验结果 

         待测样品中铁含量与𝐼阶标准比色管相近。 

五、反思与总结 

通过向老师询问以及简单的调查，本次实验的结果较为优秀，说明上一个实验

的纯度较高，铁离子去除较为彻底。下对上个实验和这个实验中的一些注意重点和

细节进行一些分析： 

1. 在“硫酸铜的提纯”实验中，加入氢氧化钠后，pH 不易太低，容易导致

铁离子未完全沉淀，而导致铁离子含量过多； 

2. 注意滴加氨水时一定要在通风橱内进行，且蓝色沉淀一定要完全溶解； 

3. 一定要用氨水充分洗涤滤纸，保证滤纸无蓝色，否则铜离子会影响后续的

溶液颜色，影响限量分析。 

在后面的学习中，其实还可以使用分光度法较为精确地测量铁离子的含量，与

标准铁溶液共同测量吸光度，然后对标准铁溶液的吸光度进行线性拟合，即可计算

出待测铁溶液中的铁含量。 
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顺、反式二甘氨酸合铜的制备 

一、实验目的 

 1.学习用几种条件控制顺/反式产物的制备和分离 

 2.进一步学习基本实验操作 

二、实验原理 

 1.制备𝐶𝑢(𝑂𝐻)2 

𝐶𝑢2+ + 2𝑂𝐻− = 𝐶𝑢(𝑂𝐻)2 ↓ ，向硫酸铜中加入氨水和𝑁𝑎𝑂𝐻得到新制氢氧化铜。 

 2.制备顺式产物 

         𝐶𝑢(𝑂𝐻)2 + 2𝐺𝑙𝑦 + 𝑥𝐻2𝑂 →
65−70°𝐶

𝐶𝑢(𝐺𝑙𝑦) ⋅ 𝑥𝐻2𝑂 + 2𝐻+ 

 3.制备反式产物 

        𝑍 − 𝐶𝑢(𝐺𝑙𝑦)2 →
𝛥

𝐸 − C𝑢(𝐺𝑙𝑦)2，热力学控制使顺式变为热稳定性更高的反式。 

三、实验流程 

“顺、反式二甘酸合铜的制备”实验流程图 

 1.制备𝐶𝑢(𝑂𝐻)2 

取 6.3𝑔𝐶𝑢𝑆𝑂4晶体，加入 150 𝑚𝐿蒸馏水，搅拌直至固体完全溶解，再滴加 1: 1𝑁𝐻3 ⋅ 𝐻2𝑂，

直至产生的沉淀完全溶解，然后加入 25 𝑚𝐿 3𝑀 𝑁𝑎𝑂𝐻溶液，抽滤，洗涤，抽干，
得到新制𝐶𝑢(𝑂𝐻)2并转移到表面皿上。

 

 2.制备顺式产物 
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取 3.8𝑔𝐺𝑙𝑦晶体，加入 150 𝑚𝐿蒸馏水，加热至 70℃，搅拌直至固体完全溶解，

再加入新制𝐶𝑢(𝑂𝐻)2，搅拌至完全溶解，冷却，再冰水浴直至产物充分沉淀，抽滤，

即得到顺式产物。

 

 3.制备反式产物 

 
取少量顺式产物于小烧杯中，加入少量水，加热并不断搅拌，
直至固体充分转化为鳞片状蓝色晶体，即为反式产物。

 

四、实际实验结果 

          烘干后得部分顺式产物为 2.9𝑔。 

五、反思与总结 

本次实验由于部分顺式产物用于生成反式产物，故无法计算产率。根据简单的

调查，发现本次顺式产物的产量偏少，下对其原因进行分析： 

1. Gly 晶体称量较少导致理论产量偏低； 

2. 冰水浴温度不够低或者时间不够长，导致产物没有充分沉淀； 

3. 抽滤时由于操作失误（入滤纸破损、未用冷蒸馏水洗涤）等原因，导致部

分产物浪费，进而导致产物产量偏低； 

在查阅资料、仔细分析分析实验过程并向老师请教、与同学讨论后，对于整个

实验，有如下需要注意和改进的地方： 

1. 冰水浴时可以选用较大的烧杯，由于烧杯的底面积更大，接触面积也更大，

冷却效果更好，更容易使产物充分沉淀； 

2. 加入氢氧化铜后，一定要将温度控制在 70 摄氏度上下，太低的温度会导

致反应不完全或沉淀无法完全溶解，太高的温度会导致大量反式产物的生

成，影响顺式产物的纯度； 

3. 抽滤时可以多放几层滤纸防止滤纸破损等意外发生，用冷蒸馏水多次洗涤，

一样达到较好的过滤效果，一定要注意用冷蒸馏水洗涤； 

4. 制作反式产物时，一定注意加尽可能少量的水，否则会导致加热时间大大

延长，反式产物纯度较低； 

本次实验的最终产物反式二甘酸合铜，加水溶解后可以制作成漂亮的“蓝晶

雨”，装在瓶子里后呈深蓝色，摇晃时反式二甘酸合铜的细屑在溶液中和摇晃旋转，

灯光下更是闪闪发光，非常好看。 

制作并装瓶“蓝晶雨”时，也有一些需要注意的点。如，需要注意调配反式二

甘酸合铜以及水的比例，水偏少会导致过于黏稠，很难旋转起来达到“雨”的感觉；
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水偏多会导致或于稀，旋转起来“雨”少而飘。同学们也都自己带了一些瓶子，装

了不少瓶“蓝晶雨”作为收藏。 

大家看着美丽的“蓝晶雨”，对化学与实验又添加了几分热爱。 

下面附“蓝晶雨”的照片： 

 

烧杯中的“蓝晶雨” 
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阿司匹林（乙酰水杨酸）的制备 

一、实验目的 

 1.学习通过调整溶液极性重结晶提纯物质。 

 2.学习蒸馏的装置搭建和操作。 

二、实验原理 

 1.阿司匹林（乙酰水杨酸）的制取 

 水杨酸和乙酸酐在催化剂的催化下发生酰基化反应来制取。反应如下： 

 

2 分子水杨酸和 1 分子乙酸酐在浓磷酸催化和加热条件下生成 2 分子乙酰水杨酸。 

 2.副产物的减少 

上述反应温度过高易发生副反应，产生水杨酰水杨酸酯和乙酰水杨酰水杨酸酯。

故反应时应严格控制温度在 80°𝐶上下，不可过高。
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三、实验流程 

“阿司匹林的制备”实验流程图 

 1.称量和溶解 

称取 2.67𝑔水杨酸，加入 50 𝑚𝐿磨口锥形瓶中，用移液枪加入 4.75 𝑚𝐿乙酸酐。

加入 5－7 滴浓磷酸，震荡摇匀，立即置于蒸馏装置上。
 

 2.蒸馏 

 
提前搭建好蒸馏装备，注意冷凝用的水下进上出。
80°𝐶水浴加热 15 分钟，球形冷凝管冷凝回流。

 

 3.冷凝析晶 

滴加 1 𝑚𝐿冷蒸馏水，注意要边滴加边振荡，迅速加入 20 𝑚𝐿冷蒸馏水，立即冰水浴冷却。
结晶充分析出后抽滤，洗涤，抽干，转移产物到 250 𝑚𝐿烧杯中。

 

 4.重结晶提纯 

 
用 10 𝑚𝐿95%乙醇加热溶解，再加冷蒸馏水，直至不再析出结晶。
加入 2 𝑚𝐿冷蒸馏水，抽滤，洗涤（注意用冷蒸馏水），抽干，烘干。

 

 5.称量、计算产率 

          再次用电子台秤称得阿司匹林的质量，得到产率 =
𝑚(提纯后)

𝑚(理论)
× 100% 

四、实际实验结果 
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          提纯后得阿司匹林 3.1𝑔，理论产量为 3.4826𝑔，产率 =
3.1𝑔

3.4826𝑔
× 100% = 89.0% 

五、反思与总结 

本次实验全班整体产率均较高，与部分同学讨论后，发现实验较为成功的关键

点如下： 

1. 较为精确的称量 

2. 精准的温度控制 

在蒸馏时准确控制水浴温度在 80 度上下，据调查，绝大多数同学都将温

度控制在了±1 度以内，以保证反应的正常进行，同时防止过高温度导致副反

应的发生，保证了产品的纯度。 

3．较高质量的冰水浴 

冰水浴的温度低，水浴时间长，故阿斯匹林的析出较为充分。 

本次实验重点学习了使用球形冷凝管进行冷凝回流的实验设施的搭建以及使用，

其中在搭建蒸馏装置的时候注意使锥形瓶底部部分全部没入水中，以保证水浴加热

时锥形瓶中样品温度均匀，同时冷凝水应下进上出。 

  



 15 / 25 

 

三草酸根合铁（Ⅲ）酸钾的制备 

一、实验目的 

 1.合成三草酸根合铁（Ⅲ）酸钾，了解配位反应与氧化还原反应的条件。 

 2.进一步学习重结晶提纯物质。 

二、实验原理 

 1.三草酸根合铁（Ⅲ）酸钾的合成 

草酸根离子是一个配位体，可以与𝐹𝑒3+形成稳定的配离子[𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]3−。

𝐹𝑒3+ + 3𝐶2𝑂4
2− = [𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]3−

与𝐾+反应：[𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]3− + 3𝐾+ = 𝐾3[𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]

产物𝐾3[𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]在 0°𝐶左右溶解度很小，析出绿色晶体，故不发生氧化还原反应。

 

三、实验流程 

 

“三草酸根合铁（III）酸钾的制备”实验流程图 

 1.称量和溶解 

称取 6.0 克草酸钾置于 100 𝑚𝐿烧杯中，注入 10 𝑚𝐿蒸馏水，加热，使草酸钾全部溶解。
继续加热至近沸时，边搅拌边加入 4 𝑚𝐿三氯化铁溶液(0.40𝑔/ 𝑚𝐿)。

 

 2.冷却结晶 

 将上述溶液置于冰水中冷却至 5°𝐶以下，即有大量晶体析出，抽滤得粗产品。 

 3.洗涤提纯 
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将粗产品溶于 10 𝑚𝐿热的蒸馏水中，趁热过滤，将滤液在冰水中冷却。
待结晶完全后，抽滤，并用少量冰蒸馏水洗涤品体。
取下产品，用滤纸吸干，并在空气中干燥片刻，称重，计算得率。

 

四、实际实验结果 

得到三草酸根铁（Ⅲ）酸钾晶体 1.9𝑔，理论产量 5.91𝑔，产率 =
1.9𝑔

5.91𝑔
× 100% = 32.1% 

五、反思与总结 

本次实验产率较低，与同学讨论后，发现大多同学的粗产品质量其实较为优秀，

但经过洗涤提纯后，产率下降严重，仔细分析实验步骤并向老师请教后，发现实验

中容易存在以下可能出现的问题： 

1. 没有趁热过滤，部分产物因温度降低溶解度降低而析出，残留在滤纸上而

浪费，进而导致产率偏低； 

2. 蒸馏水过多，导致溶液中三草酸根合铁酸钾的浓度较低，即使温度降低后

也无法析出较多的晶体； 

3. 冰水浴的温度不够低，溶解度依然很大； 

就此，可以通过以下方法进行改进： 

1. 用较高温度且少量的蒸馏水溶解粗产品，在保证溶解度较高，能够完全溶

解粗产品的同时保证了较少的蒸馏水用量； 

2. 用较高温度的蒸馏水浸泡漏斗，等需要过滤时再放滤纸并用热蒸馏水冲洗，

以保证漏斗的温度较高，不会导致产品在过滤时析出而浪费； 

3. 用更低温度的冰水浴，使其溶解度更低，便于析出更多晶体。 
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三草酸根合铁（Ⅲ）酸钾晶体中铁含量的测定 

（分光光度法） 

一、实验目的 

 1.学习使用分析天平。 

 2.学习使用分光光度计。 

 3.学习使用容量瓶配制溶液。 

 4.学习进行高精度的实验测定，以及配置标准溶液。 

二、实验原理 

 1.[𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]3−的光化学性质。 

 

𝐾3[𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]晶体是很稳定的，

但它的水溶液见光（特别是高能量的紫外光）后会发生分解反应:

2[𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]3− →
2ℎ𝜈

2[𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]3− ∗→ 2𝐹𝑒2+ + 2𝐶𝑂2 + 5𝐶2𝑂4
2−

且反应反应所生成的𝐹𝑒2+与被[𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]3−吸收的光量子数成一定比例。

故利用[𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]3−与𝐹𝑒2+生成滕氏蓝定性判断，

并用分光光度法测定此光化学反应的速率和反应级数。
注意需要讲𝐹𝑒3+还原成𝐹𝑒2+，故有：
2𝐹𝑒3+ + 2𝑁𝐻2𝑂𝐻 ⋅ 𝐻𝐶𝑙 → 2𝐹𝑒2+ + 𝑁2 + 𝐻2𝑂 + 4𝐻+ + 2𝐶𝑙−
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三、实验流程 

 

图一：“三草酸根合铁（Ⅲ）酸钾晶体中铁含量的测定”实验流程图 

 

图二：标准铁溶液与样品溶液的配置表 

 1.称量和溶解 

 
精确称取 0.24𝑔－0.26𝑔(±0.0002𝑔)𝐾3[𝐹𝑒(𝐶2𝑂4)3]晶体，加入 2 𝑚𝐿 1: 1 𝐻𝐶𝑙，

加入适量水溶解。
 

 2.稀释与光照 

转移至 250 𝑚𝐿容量瓶中并用蒸馏水稀释至刻度线，摇匀，将溶液转移至大烧杯中，

用移液管从烧杯中移取 20.00 溶液至已洗净的 250 𝑚𝐿容量瓶中，再次定容。

将容量瓶中溶液倒入洗净并烘干的 100 𝑚𝐿小烧杯约 50 𝑚𝐿，
将此溶液放置在紫外灯下照射约半小时后取出。

 



 19 / 25 

 

 3.制作标准液 

 
分别移取以上照射过的溶液各 3.50 𝑚𝐿于两支 25 𝑚𝐿比色管中，

按图二进行标准液和样品的制作，放置 10𝑚𝑖𝑛。
 

 4.测定吸光度 

 
选择波长为 508𝑛𝑚，空白样品置 0%(𝑇)，再空白样品置 100%(𝑇)，

选择吸光度模式 0.000(𝐴)，测不同浓度的标准溶液和待测样品的吸光度，

最后绘制𝐶 − 𝐴图，将数据进行拟合，得到样品浓度。

 

四、实际实验结果 

 

标准铁溶液与样品溶液的吸光度与浓度表 

（其中样品的浓度数据已经拟合后计算完成） 

 

标准铁溶液的 C-A 工作曲线拟合图 

 如图，得样品 1 的铁浓度为 0.095𝑚𝑔/ 𝑚𝐿，样品 2 的铁浓度为 0.088𝑚𝑔/ 𝑚𝐿。 
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五、反思与总结 

本次实验有如下注意事项： 

1. 获得产物之后，抽滤时需要均匀分散产物，充分洗涤，控制温度，保证产

物产率，同时防止滤纸破损； 

2. 重结晶提纯时，控制温度，趁热过滤； 

3. 测定铁含量实验中，使用容量瓶配置标准溶液需要注意充分清洗容量瓶，

检漏，引流时注意拿稳玻璃棒，不要掉入容量瓶；注意不要超过刻度线，

否则需要重新制备； 

4. 移液管需要确保专管专用，不得混用；吸取液体时谨防气泡； 

5. 使用分光光度计时，需要先用空器皿测定调零，然后加入标准溶液测量，

测量值拟合之后用于参考实验组数据，最终得到结果。 
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氧化还原系列实验 

一、实验目的 

 1.了解原电池的原理和装置。 

 2.了解影响电极电势的因素以及电极电势与氧化还原反应方向的关系。 

 3.学习制备胶体。 

 4.掌握反应物浓度和介质对氧化还原反应的影响。 

二、实验原理 

 1.沉淀剂对氧化还原反应的影响 

电池：(−)  𝐶𝑢 | 𝑆2−(1𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3) || 𝑃𝑏2+(1𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3) | 𝐶𝑢  (+)

电池反应为：2𝐶𝑢 + 𝑃𝑏2+ + 𝑆2− = 𝐶𝑢2𝑆 ↓ +𝑃𝑏 ↓

由于𝑆2−的加入，溶液中的𝐶𝑢 + 浓度降低，𝐸𝐶𝑢+/𝐶𝑢降低成比𝐸𝑃𝑏2+/𝑃𝑏更负的电位，

使电动势𝜀 > 0，反应变为自发进行。

 

 2.氧化剂浓度对氧化还原反应速度的影响 

 𝑍𝑛 + 𝑃𝑏2+ = 𝑍𝑛2+ + 𝑃𝑏，加入不同浓度的𝑃𝑏(𝑁𝑂3)2，铅树生长速度不同。 

 3.酸度对氧化还原反应的影响 

 

5𝐼− + 𝐼𝑂3
− + 6𝐻+= 3𝐼2 + 3𝐻2𝑂

𝐼2 + 2𝑂𝐻− = 𝐼− + 𝐼𝑂− + 𝐻2𝑂

酸性环境下，𝐼−和𝐼𝑂3
−发生归中反应，生成单质𝐼2；

而加入𝑁𝑎𝑂𝐻使溶液呈碱性，𝑂𝐻−与𝐼2反应且𝐼−和𝐼𝑂3
−无法反应。

 

 4.催化剂对氧化还原反应速率的影响 

2𝐾𝑀𝑛𝑂4 + 5𝐻2𝐶2𝑂4 + 3𝐻2𝑆𝑂4 = 2𝑀𝑛𝑆𝑂4 + 𝐾2𝑆𝑂4 + 10𝐶𝑂2 ↑ +8𝐻2𝑂

𝑀𝑛2+可以催化该反应，该反应本身是个自催化反应，而𝐹−与𝑀𝑛2+反应生成𝑀𝑛𝐹2。
 

三、实验流程 

 1.沉淀剂对氧化还原反应的影响 
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取一只洗净的 50 𝑚𝐿烧杯，加入 10 𝑚𝐿 1𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3𝐻𝐴𝑐溶液，
和 10 𝑚𝐿15%𝑁𝑎2𝑆𝑖𝑂3溶液，混匀后，两只试管中各倒入 1/3 混合液（半试管左右），

用滴管各滴入 20 滴 0.5𝑀 𝑃𝑏(𝑁𝑂3)2溶液（注意不要使液滴碰到试管壁），

用玻璃棒混匀(注意不要搅到上部试管壁)，放入 60 − 80°𝐶水溶中加热，

快成胶时，在一个试管中插入一根擦去氧化物的铜丝，继续加热胶化。
取出两个试管，在插铜丝的试管中，加入剩余的混合液后，
轻轻地、缓慢地加入，勿破坏下层凝胶层，后继续在水浴中加热，直至成胶。
在另一个试管中插入一块铜片，放置观察现象。
成胶时，水温不能过高，时间不能过长。
在插铜丝的试管中，用滴管加入数滴 1𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3的碱性𝑁𝑎2𝑆溶液，静置观察现象。

 

 2.氧化剂浓度对氧化还原反应速度的影响 

取 50 𝑚𝐿烧杯，加入 10 𝑚𝐿 1𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3𝐻𝐴𝑐溶液，10 𝑚𝐿15%𝑁𝑎2𝑆𝑖𝑂3溶液。

混匀后，在两只试管中各倒入 1/3 混合液（半试管左右），

然后往一个试管中加入 0.5 𝑚𝐿 0.5𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3𝑃𝑏(𝑁𝑂3)2溶液，

另一试管中加入 0.5 𝑚𝐿 1.0𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3𝑃𝑏(𝑁𝑂3)2溶液，

各自摇匀后，放入 60 − 80°𝐶水浴中加热，直至成胶后取出，
各插入一片面积相同的锌片，静置观察现象。

 

 3.酸度对氧化还原反应的影响 

在试管中加入 0.5 𝑚𝐿 0.1𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3𝐾𝐼溶液和 2 − 3 滴 0.1𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3𝐾𝐼𝑂3溶液混匀，

再滴加 2𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3𝐻2𝑆𝑂4溶液数滴，

再滴加 2𝑚𝑜𝑙 ⋅ 𝑑𝑚−3𝑁𝑎𝑂𝐻溶液使混合液变为碱性。
每次操作后均观察现象。

 

 4.催化剂对氧化还原反应速率的影响 

取三支试管，分别都加入 1 𝑚𝐿 2𝑀 𝐻2𝐶2𝑂4溶液和 5 滴 1𝑀 𝐻2𝑆𝑂4溶液，

然后往 1 号试管中加 2 滴 0.2𝑀 𝑀𝑛𝑆𝑂4 溶液，往 3 号试管中加数滴 10%的𝑁𝐻4𝐹溶液，

最后向三支试管中分别加入 2 滴 0.2𝑀 𝐾𝑀𝑁𝑂4溶液，混匀，观察现象。

 

四、实际实验结果 

 1.沉淀剂对氧化还原反应的影响 

 胶体以上部分出现黑色沉淀，胶体下部分铜丝上析出银黑色固体（𝑃𝑏）。 

 2.氧化剂浓度对氧化还原反应速度的影响 

 高浓度溶液组铅树生长明显较快。 

 3.酸度对氧化还原反应的影响 

 混合溶液并加入酸后出现褐色，滴加足量碱后褪色。 
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4.催化剂对氧化还原反应速率的影响 

 1 号最快褪色，2 号一段时间后褪色，3 号较长时间内基本无变化。 

五、反思与总结 

本次实验完成情况均较差，有如下重点注意事项： 

1. 在研究沉淀剂对氧化还原反应的影响实验中，控制胶体形成的时机较为关

键。在“快要成胶时”插入铜丝，并保证铜丝不能贴壁，再加入上层混合液。

实际实验中受制于铜丝弯曲、溶液浓度不一、温度条件不易控制等原因，

很难得到均匀无渗漏的胶体。即使得到胶体，加入硫化钠溶液后仍然可能

因铅离子浓度低导致无明显实验现象。 

2. 在研究酸度对氧化还原反应的影响实验中，滴加溶液时要仔细观察，以免

滴加速度过快，观察不到变色时间和变化细节。同时，对溶液量取时需要

确保量具清洁无污染，防止影响实验现象。 

3. 利用电化学知识设计原电池需要考虑可行性和实际制造难度，合理设计原

电池结构可以提高原电池的稳定性。 
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柠檬酸法制备固体燃料电池 SDC 粉末 

一、实验目的 

 1.了解固体燃料电池的概念。 

 2.掌握符合复合粉体的制备方法。 

二、实验原理 

以柠檬酸和金属硝酸盐为原料，采用凝胶自燃烧法制备 SDC 粉体，在反应

中柠檬酸为燃料，硝酸盐为氧化物。即在一定温度和 pH 条件下，利用柠檬酸的

羧基对铵根离子的稳定化作用，与金属离子络合形成金属-柠檬酸的络合物。经

过脱水、板结得到千凝胶，再于空气中点燃，利用生成化合物时所产生的高温和

释放的热量，使燃烧过程自动维持，直至生成蓬松的 SDC 粉体。 

三、实验流程 

 

“柠檬酸法制备固体燃料电池 SDC 粉末”实验流程图 

 1.称量与溶解 

 

将 2.5 𝑚𝐿浓硝酸缓慢滴入盛有 10 𝑚𝐿蒸馏水的烧杯中，搅拌均匀，

等溶液自然冷却后加 0.20𝑔 𝑆𝑚2𝑂3，搅拌使其完全溶解，

称量 2.17𝑔 𝐶𝑒(𝑁𝑂3)3 ⋅ 6𝐻2𝑂，缓慢加入上述溶液，搅拌至完全溶解，

再加入 2.0𝑔柠檬酸，60 ± 5°𝐶水浴下搅拌直至完全溶解。

 

 2.调节 pH 

保持水温条件下，向该溶液中缓慢滴加浓氨水并不断搅拌，直至溶液再次澄清
调节体系𝑝𝐻值为 7 − 8，继续搅拌 20 分钟。

 

 3.加热自燃  
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将上述溶液转移至 400 𝑚𝐿的大烧杯中，310°𝐶加热并加入磁子不断搅拌。
溶液逐渐变粘稠，形成胶状时，降温加热，最后发生板结。

此时 310°𝐶加热即可发生自燃,最终得到黄白色粉体。

（收集粉体，在 600℃煅烧，即可获得最终所需的燃料电池𝑆𝐷𝐶粉体。）

 

四、实际实验结果 

自燃后，生成黄白色粉末。下附照片： 

 

五、反思与总结 

本次实验为最后一次实验，完成情况均较好。有如下重点需要注意： 

1. 在通风橱内滴加浓氨水、浓硝酸； 

2. 加热时控制水浴温度为 60±5℃,若温度太低,反应速度过慢;温度太高,可能

导致副反应发生； 

3. 燃烧反应的火焰温度对产物的性质有较大影响。一般来说，火焰温度越高，

产物的结晶程度越好，品体尺寸也越大，但是也容易发生烧结，降低粉体

的比表面积，易于团聚。因此需要选择合适的燃料以获取粒度小、团聚弱

的粉体。一般认为，采用柠檬酸作燃料制备得到的样品粒度较为均匀，在

烧结前后都能保持良好的分散度。 

本次实验整体很成功，有一位同学的样品在板结后迟迟没有自燃，而大家的实

验都已经结束，于是大家就围在这位同学旁边，一边放着校歌，一边唱着，等着其

自燃。在“又红又专，历史交融”的歌声中，终于烧杯里开始冒出了火星，开始自

燃，生长出的蓬松粉末效果极佳，差点要漫出烧杯。整理完器材，大家恋恋不舍的

结束了这门课程，将美好的记忆留下。 


