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二、 实验原理 
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三、 课前思考题 
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四、 实验步骤 
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五、 数据记录表 
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六、 关键步骤及注意事项 

1. 制备草酸亚铁时要确保温度低于50℃，防止产生为草酸分解。 

2. 要洗涤柠檬黄沉淀2次，且采用倾析法弃去上清液。 

3. 在整个制备过程中应当严格控制加入的K2C2O4的量，不宜加入过多，否则会增大后续药品用量。 

4. 应当缓慢多次加入H2O2溶液，加入后要充分搅拌保证FeC2O4氧化充分。 

5. 实验中加热溶液时如直接加热必须添加沸石防止爆沸。 

6. 加入H2C2O4和K2C2O4调节pH时必须控制pH在4，注意不要过量，否则会结晶析出白晶。 

7. 使用阴离子交换树脂时一定要注意填充交换柱的操作规范，要充分洗涤至没有Cl
—
离子且整个交换

柱中树脂没有气泡。 

8. 使用莫尔法时一定要注意所有器皿用去离子水洗涤干净，否则AgNO3极易产生沉淀。 

9. 使用莫尔法滴定时最后滴定终点应为粉色而非砖红色，接近终点时应当慢慢滴定。 

 

七、 分析、讨论和总结 

1. 数据处理 

1) 三水合三草酸合铁酸钾的制备 

本次实验我选取的是用FeSO4制备K3[Fe(C2O4)3]·3H2O，数据记录如下（表1），记录可知由

于自然冷却结晶产率略有偏低。 

表1 K3[Fe(C2O4)3]·3H2O产品的制备 

含铁盐/g 产量/g 理论产量/g 产率/% 外观 

FeSO4·7H2O 4.01 3.01 7.08 42.5 翠绿色晶体 

 

理论产量：𝑚理论 =
4.01

278
× 491 = 7.08𝑔. 

因此，产率为𝑤 =
𝑚

实际

𝑚
理论

× 100% =
3.01

7.01
× 100% = 42.5% 

 

2) 配离子电荷数测定 
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① 通过使用莫尔法来滴定，实验数据记录如下（表2）。 

表2 莫尔法测定配离子电荷数 

trial 1 2 3 

m(product)/g 0.2001 

m(AgNO3)/g 0.3503 

V1(AgNO3)/mL 1.35 0.52 1.86 

V2(AgNO3)/mL 7.27 6.48 7.80 

ΔV(AgNO3)/mL 5.92 5.96 5.94 

z(product) 2.98 3.00 2.99 

𝑧 (product) 2.99 

(purity)/% 99.6 

𝑑r /% 0.07 

        计算可得配制的AgNO3理论浓度为：𝑐(AgNO3) =
𝑚(AgNO3)

𝑀(AgNO3)∙𝑉
=

0.3503

170×0.050
= 0.041mol/L. 

        n(complex) =
0.2001

5×491
= 8.15 × 10−5 mol 

        AgNO3的用量反映了氯离子的用量，因此𝑧1 =
𝑛1(Cl-)

𝑛(complex)
=

0.041×5.92×10−3

8.15×10−5 = 2.98 

        𝑧2 =
𝑛1(Cl-)

𝑛(complex)
=

0.041×5.96×10−3

8.15×10−5 = 3.00, 𝑧3 =
𝑛1(Cl-)

𝑛(complex)
=

0.041×5.94×10−3

8.15×10−5 = 2.99 

        𝑧 =
𝑧1+𝑧2+𝑧3

3
=

2.98+3.00+2.99

3
= 2.99，可知配离子电荷数近似为3. 

       产品纯度： =
𝑚

𝑚0
× 100% =

5.94×0.041×10−3

3×0.2001/5
× 491 × 100% = 99.6% 制得产品纯度很高。 

       相对平均偏差： 𝑑r =
𝑑̅ 

𝑧 
× 100% =

0.01

2.99
+

0.01

2.99
+0

2.99×3
× 100% = 0.07%  偏差较小。    

 

② 自行设计实验方案中通过使用佛尔哈德法来滴定，对实验数据记录分析如下： 

       小组两者混合溶液有：混合产品物质的量𝑛 =
1

491×50
× (0.2001 × 13.0 + 0.2178 × 13.4) 

       每次滴定取5mL有𝑛(complex) =
𝑛

26.4
× 5 = 4.26 × 10−5 mol. 

       混合AgNO3溶液浓度为：𝑐(AgNO3) =
0.3280

170×50
×22.6+

0.3503

170×50
×20.0

42.6×10−3 = 0.0398 mol/L 

       𝑧1 =
𝑛1(Cl-)

𝑛(complex)
=

0.0398×5×10−3−1.55×0.05×10−3

4.26×10−5 = 2.85，同理可计算：𝑧2 = 2.91，𝑧3 = 2.97 
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        𝑧 =
𝑧1+𝑧2+𝑧3

3
=

2.85+2.91+2.97

3
= 2.91，近似为3，配离子电荷数为3. 

 

2. 误差分析 

根据上述实验数据和计算所得的K3[Fe(C2O4)3]·3H2O产品的制备产率略微偏低，但使用莫尔法测

定配离子电荷数结果较为精确，产品纯度高；探究使用佛尔哈德法的准确度稍低，误差分析如下 

1) 由于使用冷却结晶自然析出K3[Fe(C2O4)3]·3H2O晶体，因此产率偏低，但得到外观规则的大

晶体。 

2) 产品的纯度很高也有可能是因为滴定过程中最后对滴定终点的判断有误差，导致滴定剂加入的

量略有偏多。 

3) 实验过程中对仪器的洗涤可能存在不充分的情况，因此导致在使用AgNO3滴定时有误差。 

4) 使用双方溶液混合时对体积的计算较为粗略，直接使用量筒测量，没有精准量取。 

5) 双方混合后的AgNO3溶液没有放置在暗处或者棕色器皿中，可能存在其部分见光分解。 

6) 使用佛尔哈德法对滴定终点的判断较为困难，主要是掩蔽剂对AgCl沉淀的掩蔽无法判定是否完

全，由此无法判断是未反应完全还是未掩蔽完全。 

 

3. 讨论与总结 

根据佛尔哈德法测定的电荷数结果，可以通过一下几点改进提升实验结果的准确度： 

1) 混合两者的溶液时尽量选取移液管精确地称量体积，以方便更准确的计算。 

2) 选取更加适用的有机溶液作为掩蔽剂。 

3) 不适用掩蔽剂，将先前产生的AgCl沉淀除去之后再进行后续滴定。 

          思考：在制备产品的过程中选取的直接冷却自然结晶的方式所得到的产品为较大的晶体，品质较高

，但是产率偏低，这再一次让我对“高品质对应着低产量”有了深刻认识。同时使用棕色滴定管装

取AgNO3溶液时一定要注意洗涤滴定管时要用去离子水，若用自来水洗涤加入后产生沉淀会堵塞滴

定管。由于滴定管管径较细，倒液时发现容易移除，因此也可以尝试使用一个细玻璃棒引流，使溶

液沿着管内壁流下，这样也不容易产生空柱或气泡。 

 

八、 课后思考题 

（1）如何制备得到大而美的K3[Fe(C2O4)3]·3H2O晶体？ 
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答：在调节完pH之后适量加入乙醇溶液，若有少量晶体立刻析出应当加热使其溶解，再将溶液放置在

室温中待其自然冷却结晶，可以制备较大的晶体。若要外观更加规整，可以加入一小块K3[Fe(C2O4)3]

·3H2O晶体作为晶种，由此可以制备单个较大的晶体。 

 

（2）为什么K2CrO4溶液应该精确加入？简要解释一下。 

答：因为K2CrO4溶液自身就有一定的颜色，加入的量过少会导致使用更多的AgNO3溶液来滴定，使得

滴定终点滞后；若加入的量过多则会使的滴定终点提前，同时CrO4
2—离子自身的颜色会干扰滴定终点

判断。因此必须准确控制加入的量。 

 

九、 附录 

以下为制备K3[Fe(C2O4)3]·3H2O过程中逐渐产生晶体实验现象图片（图1）和制备得到的晶体（图2） 

 

图1 逐渐析出翠绿色晶体 

 

 

图2 过滤所得的晶体 
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图3 使用莫尔法滴定过程中溶液的变化 
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