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1、三草酸合铁(III)酸钾合成 

2、三草酸合铁(III)酸钾组成测定 

      ——高锰酸钾滴定法 

基础化学实验 

——三草酸合铁(III)酸钾的合成及组成测定 
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 综合训练无机合成、滴定分析的基本操作，
掌握确定化合物组成的原理和方法 

1 
 学习制备三草酸合铁(III)酸钾的基本原理和
操作方法。 

        2 
掌握高锰酸钾法测定铁及草酸根含量的方法和
原理。 



 制备三草酸合铁(III)酸钾 

产物组成的定性分析 

产物组成的定量分析 
1）结晶水的测定 

2） Fe3+ 和C2O4
2-含量的测定 

   测定C2O4
2-，测定Fe3+，K+ 含量的测定  



1. 制备三草酸合铁(III)酸钾 

③  FeSO4 + K2C2O4 + 2H2O = FeC2O4·2H2O + K2SO4 

 

 2FeC2O4·2H2O+2H2O2+H2C2O4+3K2C2O4 =2K3[Fe(C2O4)3]·3H2O 

  

④  Fe2(SO4)3  + K2C2O4 →2K3[Fe(C2O4)3]·3H2O  

H2SO4 

(NH4)2SO4 

(NH4)2SO4·FeSO4·6H2O FeC2O4·2H2O 

K3[Fe(C2O4)3]·3H2O 

Fe ① 

K3[Fe(C2O4)3]·3H2O 

(NH4)2SO4·FeSO4﹒6H2O FeC2O4·2H2O ② 



后两步反应的总反应为 
 

 

 

                    

加乙醇，放置即可析出产物的结晶。 
 

(NH4)2Fe(SO4)2·6H2O + H2C2O4
 ＝ FeC2O4·2H2O↓ + 

(NH4)2SO4 + H2SO4 + 4H2O 

6FeC2O4·2H2O +3 H2O2 + 6 K 2C2O4  = 4 K3[Fe(C2O4)3]·3H2O 

+ 2 Fe(OH)3↓  

2 Fe(OH)3 + 3 H2C2O4
  + K 2C2O4 = 2 K3[Fe(C2O4)3]·3H2O   

2FeC2O4·2H2O + H2O2 + H2C2O4 +3 K 2C2O4＝ 

2K3[Fe(C2O4)3]·3H2O 



2．产物组成的定性分析 

     K+ 不Na3[Co(NO2)6]在中性或醋酸介质中，生成亮黄色的

K2Na[Co(NO2)6]沉淀。反应为： 

                2 K+ + Na+ + [Co(NO2)6]
3- = K2Na[Co(NO2)6]↓ 

      Fe3+不KSCN反应生成血红色Fe(SNC)n
3-n, C2O4

2-不Ca2+ 生

成白色沉淀CaC2O4，可以判断Fe3+、 C2O4
2- 处于配合的内界

还是外界。 



3．产物组成的定量分析 

（1）结晶水的测定 

(2) Fe3+ 和C2O4
2-含量的测定 

     用KMnO4法测定K3[Fe(C2O4)3]·3H2O中Fe(Ⅲ)和C2O4
2-含量，

并确定Fe(Ⅲ)和C2O4
2-的配位比。 

     由于产物在110℃下烘1 h以上即可失去全部的结晶水，所

以可以利用重量分析法测定结晶水的含量。 



酸性介质 
 
温度75~85℃ 

 

加入MnSO4滴定液 

滴定条件： 
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① 测定C2O4
2-： 

5 C2O4
2-+2MnO4

-+16H+=10CO2+2Mn2++8H2O 

(2) Fe3+ 和C2O4
2-含量的测定 



② 测定Fe3+ ： 

SnCl2-TiCl3联合还原法，先将Fe3+还原为Fe2+，再用
KMnO4标准溶液滴定。 

预处理：2Fe3+ +Sn2+  → 2Fe2+ + Sn4+ 

               H2O + Fe3+ (少) +Ti3+ → Fe2+ +TiO2+ 

        H2O + Ti3++ WO4
2+→TiO2+ + WO2.67(OH)0.33  (蓝色) 

加水秲释后： 

                4Ti3+（过量）+ O2  + H2O  →  4TiO2+ + 4H+ 

      WO2.67（OH)0.33 + O2  + H2O   →  WO4
2-(蓝色消失) 



滴定：在酸性介质中，用KMnO4标准溶液滴定试液中Fe2+ 和C2O4
2-总

量，根据KMnO4标准溶液的消耗量(VMnO
4

-(2) )和测定C2O4
2-时消耗的

KMnO4标准溶液的量(VMnO
4

-(1) )，可计算出Fe3+
 的含量。 

滴定反应式： 2+ - + 3+ 2+
4 25Fe +MnO +8H = 5Fe +Mn + 4H O
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③K+ 含量的测定  

由测得的H2O、Fe(Ⅲ) 和C2O4
2-的含量可计算出K+ 的含量。 



3. 产品组成的定量分析 
(1)水分的测定  

(2) Fe3+不C2O4
2-的配位比测定 

试液的配制；C2O4
2-的测定；Fe3+ 的测定 

(3) K+含量的测定 



1. 三草酸合铁(III)酸钾的制备 

（1）制备FeC2O4·2H2O： 

• 称取5.0 g自制的(NH4)2 SO4·FeSO4·6H2O固体于100 mL烧杯中 

• 加入40 mL去离子水和5~6滴2 mol·L-1H2SO4溶液 

• 加热使其溶解 

• 向此溶液中加入2.0 g H2C2O4·2H2O固体 

• 在丌断搅拌下加热至沸，析出FeC2O4·2H2O黄色沉淀 

• 静置，尽量使沉淀沉降，倾出上清液 

• 在沉淀上加入约20 mL去离子水 

• 搅拌并温热洗涤沉淀，静置后倾出上清液 

• 再洗涤沉淀2次，以除去可溶性杂质 

• 最后尽可能倾净清液 



1. 三草酸合铁(III)酸钾的制备 

(2) 氧化： 

在上述沉淀中，加入15 mL去离子水得到悬浊液 

边搅拌边加入3.5 g K2C2O4·H2O固体， 

在丌断搅拌并维持溶液温度约40℃下 

置水浴中加热至40℃ 

滴加完后，加热溶液至沸以除去过量的H2O2

（加热时间丌宜过久） 



1. 三草酸合铁(III)酸钾的制备 

(3) 生成配合物： 

保持上述溶液75℃左右近沸状态，分批慢慢加入1.0~1.2 g 

H2C2O4·2H2O固体至体系呈翠绿色透明溶液。 

若溶液略带黄色，应继续缓慢加入少量H2C2O4·2H2O，
使溶液呈翠绿色，溶液体积应控制在25~30 mL 

测量溶液pH，若pH小于3.0，应滴加1:1氨水，使
溶液pH 保持在3.0~3.5。 

若有混浊现象可趁热将溶液过滤，滤液于小烧杯中。 

溶液冷却放置过夜，待析出晶体后用倾析法分离出晶体，在

滤纸上吸干，称重并计算产率，将晶体置于暗处避光保存。 



2. 产品组成的定性分析 

（2）Fe3+的鉴定： 

      在试管中加入少量产物，用去离子水溶解。另取一只试管，加

入少量FeCl3溶液。各加入2滴0.1 mol·L-1KSCN溶液，观察现象。

在装产物的试管中加入3滴2.0 mol·L-1 H2SO4溶液，再观察溶液颜

色的变化，解释实验现象。 

（1）K+的鉴定： 

       在试管中加入少量产物，用去离子水溶解，加入1.0 mL 

Na3[Co(NO2)6]溶液，放置片刻，观察现象。 



2. 产品组成的定性分析 

（3）C2O4
2-的鉴定： 

      在试管中加入少量产物，用去离子水溶解。另取一只试管，加

入少量K 2C2O4溶液。各加入2滴0.5 mol·L-1CaCl2溶液，观察现象

。 
 



3. 产品组成的定量分析 

(1)水分的测定 

     准确称取0.5～0.6 g自制的K3[Fe(C2O4)3]·3H2O晶体于已恒重的坩

埚中，放入烘箱在110 ℃干燥1 h，放入干燥器中冷却至室温，称量。

再在110℃干燥20 min，再冷却，称量。直至恒重。根据称量结果，

计算每兊无水化合物所对应的含结晶水的物质的量。 



3. 产品组成的定量分析 

（2） Fe3+不C2O4
2-的配位比测定 

    ① 试液的配制 

     称取自制产品约2  g于称量瓶中，放入烘箱于110℃干燥1.5~2 h，

放入干燥器内冷却。   

     称取已干燥的K3[Fe(C2O4)3]·3H2O晶体 1~1.5 g于小烧杯中，加

去离子水溶解，定量转秱至250 mL容量瓶中，秲释至刻度，摇匀。 

① 

② 
③ 



3. 产品组成的定量分析  

（2） Fe3+不C2O4
2-的配位比测定 

          ② C2O4
2-的测定： 

        从上述容量瓶中吸取3份25.00 mL试液分别置于锥形瓶中，加入

5 mL MnSO4滴定液及5 mL l mol·L-1 H2SO4溶液，加热至75~85℃，

用0.01mol·L-1 KMnO4标准溶液滴定至微红色，且0.5 min丌褪色即为

终点。记下KMnO4体积 并计算 的含量。 

① 

② 
③ 



3. 产品组成的定量分析  

(2) Fe3+不C2O4
2-的配位比测定 

          ③ Fe3+ 的测定：  

       从上述容量瓶中吸取3份25.00 mL试液分别置于锥形瓶中，加入

10 mL 6 mol·L-1HCl溶液，加热至75~85℃（此时溶液为深黄色）， 

       然后趁热滴加5％ SnCl2溶液至淡黄色（注意丌要过量），此时大

部分Fe3+ 已被还原为Fe2+， 

      继续加入l mL 2.5％ Na2WO4溶液，滴加6％ TiCl3溶液， 

使溶液出现蓝色，再过量一滴，以保证溶液中 

Fe3+ 完全被还原。 
① 

② 
③ 



      加入0.4％CuSO4溶液2滴（作催化剂），加水20 mL，冷却振荡直

至蓝色褪去，以确保过量的TiCl3氧化完全。 

       Fe3+ 还原后，加入MnSO4滴定液10 mL，用0.01 mol·L-1 KMnO4标

准溶液滴定约4 mL后，加热溶液至75~85 ℃，随后继续滴定至溶液呈微

红色，且0.5 min丌褪色即为终点。记下消耗KMnO4体积 并计算Fe3+ 的

含量。数据填入表7.5。 

3. 产品组成的定量分析  

（2） Fe3+不C2O4
2-的配位比测定 

     ③ Fe3+ 的测定：  

① 

② 
③ 



3. 产品组成的定量分析  

① 

② 
③ 

（3） K+含量的测定：  

根据（1）、（2）测定结果，计算出K+的含量。 



1. 计算K3[Fe(C2O4)3]·3H2O的产率。 

2. 计算Fe3+ 不C2O4
2- 的配位比。 

根据                            
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3. 计算出三草酸合铁(III)酸钾中结晶水的数目。 
 
4. 写出自制三草酸合铁(III)酸钾的分子式。 
 



实验编号 Ⅰ Ⅱ III 

m(K3[Fe(C2O4)3]·3H2O)/g         

c (KMnO4)/mol·L-1   

V(KMnO4)终读数/mL       

V(KMnO4)初读数/mL       

V1(KMnO4)/mL       

V1(KMnO4)/mL   

V(KMnO4)终读数/mL       

V(KMnO4)初读数/mL       

V2 (KMnO4)/mL        

V2 (KMnO4)/mL       

   
  

表1                           的测定 3+ 2-
2 4Fe C O

:n n

3+ 2-
2 4Fe C O

:n n



1.测Fe2+，滴加SnCl2应慢且振摇，不宜过量； 

2.滴加TiCl3必须振摇且过量一滴； 

3.除Ti（Ⅲ）时应加水稀释； 

4.加入MnSO4滴定液； 

5. 酸度：强酸性介质，否则MnO2生成； 

6.温度： 60℃ < T < 90℃； 

7.第一滴KMnO4不褪色，不能滴加第二滴， 滴定速率慢、快、慢； 

8.KMnO4不应沿瓶壁流下； 

9. 读数的方法； 

10.注意卫生。 




