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无机化学实验

p区(I)：卤素、氧、硫、氮、磷



2 掌握氯和氮的含氧酸、含氧酸盐的氧化性、热稳定性。

   掌握卤素离子及S2的还原性。

    掌握不同价态硫的化合物的性质。

    掌握磷酸盐的重要性质。

    掌握H2O2、H2S及硫化物的主要性质及其应用。
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实验目的一、
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实验原理二、 



简明步骤 现象 反应式

(1)KI(s) +1 mL浓H2SO4

湿润的醋酸铅试纸封口       

 (2)KBr(s)少量+1 mL浓H2SO4

湿润的碘化钾淀粉试纸封口

(3)NaCl(s)少量+1 mL浓H2SO4微热

蘸有浓氨水的玻棒 

湿润的pH试纸封口

2KI+H2SO4= 

K2SO4+ I2+2H+

2KBr+ H2SO4= 

K2SO4+ Br2+ 2H+

2NaCl+ H2SO4= 

Na2SO4+ 2HCl

 1.卤离子的还原性（不做）
实验步骤三、 



简明步骤 现象 反应式

(1)次氯酸钠的氧化性
取三份次氯酸钠溶液

①与浓HC1作用并设法证明气

体产物 
NaClO + 2HCl = 

NaCl + C12↑ + H2O

②与KI溶液作用 

ClO- + 2I- + 2H+→

               I2 ↓ + Cl- + H2O

ClO- + I2 + H2O → 

IO3
- + Cl- + 2H+

③与品红溶液作用    

2.卤素、氮的含氧酸及含氧酸盐的性质

讨论



简明步骤 现象 反应式

(2) 氯酸钾的氧化性
①与浓盐酸作用（不做）

 KClO3 少许+1 mL浓盐酸 
（若反应不明显可微热）

8KClO3+24HCl =

9Cl2↑+8KC1+6ClO2↑

+12H2O

②在中性和酸性介质中与KI
的作用

 KClO3 少许+1 mL H2O 溶解
后+ 1 mL 0.1 mol·L-1 KI

 + 0.5 mLCC14振摇

——

继续+2 mL 3.0 mol·L-1 
H2SO4振摇

 ClO3
-+6I-+6H+  = 

Cl-+3I2+3H2O

讨论



简明步骤 现象 反应式

(1) 检验（不做）
1滴3% H2O2+2 mLH2O+0.5 mL
乙醚+ 0.5 mL2 mol·L-1 H2SO4 +3
滴0.1 mol·L-1  K2Cr2O7 ，振荡

4H2O2+H2SO4+K2Cr2O7

＝2CrO5+5H2O+K2SO4

(2)性质
① 催化分解（不做）
1mL 3% H2O2+ MnO2少许，迅
速将火柴余烬伸入

H2O2  →O2↑+ H2O

将KMnO4稀释后滴入1滴，检验
溶液中是否有H2O2

H2O2 + MnO4
- + 2H+ =

 Mn2+ + 2O2↑+ 2H2O

3.过氧化氢的检验与性质

讨论



简明步骤 现象 反应式

②氧化性
a. 5滴 0.1 mol·L-1Pb(NO3)2 + 4
滴饱和Na2S
     再+3% H2O2至白色↓   

Pb2+ + S2- = PbS↓

b. 0.5 mL0.1 mol·L-1KI + 2滴2 
mol·L-1 H2SO4 + 0.5 mL 3% 
H2O2

 再+2-3滴淀粉       

 

H2O2 + I- + H+ → I2 + H2O 

   

③还原性
 1滴 0.01 mol·L-1 KMnO4 + 4
滴2 mol·L-1H2SO4振摇
  再+ 3% H2O2

H2O2 + MnO4
- + 2H+ =

 Mn2+ + 2O2↑+2 H2O

PbS PbSO4
H2O2

讨论

3.过氧化氢的检验与性质



简明步骤 现象 反应式

(1) 亚硫酸盐的氧化还原性
10滴0.1  mol·L-1 Na2SO3+5滴2 mol·L-1 H2SO4分成两份

 ① 滴加饱和Na2S 6H++ SO3
2-+2S2- = 

3S↓+3H2O

 ② 加1滴 0.01mol·L-1 KMnO4 5SO3
2-+2MnO4

-+6H+ = 
5SO4

2-+2Mn2++3H2O

(2)硫代硫酸钠的还原性

 2滴 0.1mol·L-1 Na2S2O3 +氯水过量
 + BaC12                

+ HC1                   

S2O3
2-+ 4C12 + 5H2O =
 2SO4

2-+8C1-+10H+

4.硫的含氧酸盐的氧化还原性

讨论



简明步骤 现象 反应式

(3)过二硫酸盐的氧化性

5 mL1 mol·L-1 H2SO4 +5 mLH2O

                          +4滴 0.02 mol·L-1 MnSO4摇匀后分成两份

① +K2S2O8(s) 少许 +1滴AgNO3，
微热

5S2O8
2-+2Mn2++8H2O → 

10SO4
2-+2MnO4

- +16H+

② +K2S2O8(s) 少许，水浴加热40度

讨论



简明步骤 现象 反应式

亚硝酸盐的氧化性和还原性
① 2滴 0.1 mol·L-1 NaNO2 
        +2滴0.1  mol·L-1 KI ——

          再+ 2 mol·L-1 H2SO4 
2NO2

-+2I-+4H+ =
 2NO↑+I2+2H2O

② 2滴 0.1 mol·L-1 NaNO2

           +1滴0.01 mol·L-1 KMnO4 ——

         再+ 2 mol·L-1 H2SO4

5NO2
-+ 2MnO4

- +6H+=
5NO3

-+2Mn2++3H2O

5.硝酸和亚硝酸盐

讨论



简明步骤 现象 反应式

(1)与锌反应（不做）
  1 mL 2 mol·L-1 HNO3 +锌粒（放
置一段时间）取出少许溶液检验有
无NH4

+生成  （用奈斯勒试剂）

4Zn+ 10HNO3=
4Zn(NO3)2+ NH4NO3+ 

3H2O 

(2) NO3
-的鉴定

 FeSO4·7H2O(s) 少许 
+5滴 0.5 mol·L-1 KNO3摇匀

斜持试管，沿管壁缓缓滴入一滴管
浓H2SO4

NO3
-+3Fe2++4H+=

 NO+3Fe3++2H2O

 Fe2++ NO = [Fe(NO)]2+

6.硝酸和金属的反应及硝酸根的鉴定

讨论



简明步骤 现象 反应式

(1)亚硫酸、硫代硫酸盐的分解

①1 mL 0.1 mol·L-1 Na2SO3中滴加

2 mol·L-1 HC1
Na2SO3 + 2HCl =

 2NaCl + H2O + SO2

②1 mL 0.1 mol·L-1 Na2S2O3中滴加
2 mol·L-1 HC1

S2O3
2-+ 2HCl =

S↓+ SO2↑+H2O

7.p区非金属元素某些含氧酸及其盐的不稳定性（不做）



8.磷酸盐的性质
 (1)磷酸银的生成

         在点滴板上分别滴入2滴 Na3PO4 、Na2HPO4、NaH2PO4

Na3PO4 Na2HPO4 NaH2PO4 原因

测pH值

分别加入几

滴AgNO3

观察现象

并测pH值



(2)磷酸钙盐的溶解性

4滴 0.2 mol·L-1 
CaCl2+

Na3PO4

4滴0.1 mol·L-1

Na2HPO4

4滴0.1 mol·L-1

NaH2PO4

4滴0.1 mol·L-1
原因

观察现象

产物

离心后+稀氨水 

+稀盐酸



9.Cl-、Br-、I-混合离子鉴定
取Cl-、Br-、I-、混合液约10滴

  清液弃去

HNO3酸化，加AgNO3至沉淀完全，加热

  沉淀(AgCl↓、AgBr↓、AgI↓)
加少量水洗涤一两次

 AgX沉淀   清液弃去
12%(NH4)2CO3，温热、搅拌

 [Ag(NH3)2]+ 溶液

白色沉淀，表示有Cl-

CCl4逐滴加氯水摇动

 沉淀(AgBr↓、AgI↓)

少量水、锌粉，H2SO4酸化

  残渣弃去 Br-、I-溶液

 CCl4层呈紫色，表示有I2

 CCl4层呈橙黄色，表示有Br2

继续滴加氯水摇动



思考题四、 

1. 如何区别次氯酸盐和氯酸盐？

2.有三瓶未贴便签的溶液，只知道它们是NaNO2、Na2SO3

和KI，如何区别？

3.欲用酸溶解磷酸银沉淀，在盐酸、硫酸和硝酸中，选用

哪一种最适宜？为什么？

4. H2S、NaS和Na2SO3溶液 为什么不能长期保存？



注意事项:

1. 自制氯水：次氯酸钠溶液+浓盐酸

2. 试剂瓶勿动，只动滴管；

3. 小滴管和滴瓶一一对应，不要张冠李戴；

4. 严格控制试剂用量；

5. 实验结束后洗净试管，试剂瓶按序号摆放整齐，

    台面擦净。




