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摘摘摘要要要 本实验利用等物质的量的 FeSO4 和 (NH4)2SO4 制得 FeSO4 · (NH4)2SO4 · 6H2O，并简单估测产物中

Fe3+ 杂质的浓度，利用了同一温度下复盐溶解度小于对应简单盐的性质. 这一制备方法也可以推广到一些其

它复盐的制备. 经计算，本实验产率为 118.4%，产物等级在 I 级 — II 级之间. 本实验中实验者出现了部分操作

错误，将部分杂质与产物混合. 我们推测这是实验产率超过 100% 的主要原因.
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1 引言

本实验是制备硫酸亚铁铵 {FeSO4 · (NH4)2SO4 · 6H2O} 的实验. 考虑到同一温度下复盐的溶解度小于简单盐的

溶解度，我们可以用等物质的量的 FeSO4 和 (NH4)2SO4 制得 FeSO4 · (NH4)2SO4 · 6H2O.

要制得 FeSO4 · (NH4)2SO4 · 6H2O，首先要制备 FeSO4. FeSO4 在常温下易溶于水，难溶于乙醇，在空气中不

易被氧化，故在分析化学中经常被用作氧化还原滴定法的基准物. 在实验室中用铁粉和稀硫酸发生反应 式 1.

Fe + H2SO4 ===FeSO4 +H2 ↑ (1)

在得到 FeSO4 之后，可以将其与等物质的量的 (NH4)2SO4 反应制得 FeSO4 · (NH4)2SO4 · 6H2O，如 式 2.

FeSO4 + (NH4)2SO4 + 6H2O===FeSO4 · (NH4)2SO4 · 6H2O (2)

在制备出 FeSO4 · (NH4)2SO4 · 6H2O 后，我们利用反应 式 3 对产品中的痕量 Fe3+ 进行检测，进而测定溶液中

杂质 Fe3 的含量，评估产品等级.

Fe3+ + n SCN− ===Fe(SCN)n
3−n(红色) (3)

2 实验部分

2.1 仪器和试剂

仪器：台秤、布氏漏斗、吸滤瓶、比色管 (25mL).

试剂：H2SO4 (3mol · L−1)、KSCN (1mol · L−1)、(NH4)2SO4(s)、标准铁溶液 (Fe3+ 含量为 0.100mg · L−1)、铁粉.
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2.2 实验步骤

2.2.1 制备硫酸亚铁

称量 2 g 铁粉于小烧杯中，并加入 14.3mL 3mol · L−1 H2SO4
1，盖上表面皿，用小火加热，使铁粉和 H2SO4

反应，直至不再有气泡冒出为止（约需 20min）. 在加热过程中应补充少量水2，以防 FeSO4结晶析出. 然后趁热抽

滤，用少量热去离子水洗涤. 将滤液转移至蒸发皿中，此时滤液的 pH 应在 1 左右.

2.2.2 制备硫酸亚铁铵

称量出 4.0 g (NH4)2SO4 固体，加入到 5.4 g 水中，制成 (NH4)2SO4 饱和溶液
34，并将此溶液加入到制备好的

硫酸亚铁溶液中. 混合均匀，用 3mol · L−1 的 H2SO4 调至 pH 为 1 ∼ 2. 用小火蒸发浓缩，直到表面出现晶膜. 冷

却后即可得到硫酸亚铁铵晶体5. 减压过滤后，称量并计算得率.

2.2.3 检验产物的纯度

称取 1 g 产品，放入 25mL 比色管中，用 15mL 不含氧的去离子水（将去离子水用小火煮沸 5min 以去除所溶

解的氧，盖好表面皿，冷却后取用）溶解，加入 1.0mL 3.0mol · L−1 H2SO4 和 1.0mol · L−1 1mol · L−1 KSCN，再

加不含氧的去离子水至刻度，摇匀. 用目测法与 Fe3+ 的标准溶液进行比较，确定产品中 Fe3+ 的含量对应的质量等

级.

Fe3+ 标准溶液的配制：依次取每毫升 Fe3+ 含量为 0.100mg · L−1 的溶液 0.50mL，1.00mL，2.00mL，分别置

于三个 20mL 比色管中，并各加入 1.0mL 3mol ·mL−1 H2SO4 和 1.0mL 1mol · L−1 KSCN，最后用不含氧的去离

子水稀释至刻度，摇匀，配成不同等级的标准溶液. 如 表 1 所示.

规格 I级 II级 III级

Fe3+ 含量 / mg 0.05 0.10 0.20

表 1: 不同等级 FeSO4 · (NH4)2SO4 · 6H2O 中 Fe3+ 含量

3 数据分析

3.1 数据处理与计算

原始数据见附表. 经计算，理论产量应为 11.9 g6. 实际得到产物 14.09 g，产率为 118.4%. 目测法估计产物质量

等级在 I 级 — II 级之间.

3.2 误差分析

考虑到实验产率超过 100%，产物中一定存在杂质干扰. 推测实验误差主要原因在于在制备硫酸亚铁铵固体时，

实验者将蒸发皿壁上的浓缩固体一同混合抽滤至产物中而导致的.推测蒸发皿壁上的固体应当是一些 Fe2+ 和 SO4
2–

化合成的一些其它产物，由于实验中 SO4
2– 过量而导致最终杂质和产物总重量超过理论产量.

1此处 H2SO4 的用量为自行计算，标准为过量 20%.
2此处加水不宜太多，否则会延长后续蒸发浓缩阶段的用时.
3按照理论硫酸亚铁产量的 85% 称量 (NH4)2SO4 固体，考虑 FeSO4 在过滤操作中的损失.
4此处加水量按照测得室温 25 ◦C 下的 (NH4)2SO4 溶解度计算[1][2].
5蒸发过程中蒸发皿壁上浓缩出的不是所需产物，应避免将其与产物混合.
6此处理论产量按照加入 Fe 元素的 85% 计算，即按照 (NH4)2SO4 固体计算.
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4 结论

本实验中实验者出现操作错误，将杂质和产物混合，从而导致了产率高达 118.4%. 产物等级在 I 级 — II 级之

间，即 Fe3+ 含量在 0.05mg – 0.10mg 之间，产率等级尚可接受.

5 体会与建议

在吸收了以往的规范操作的经验后[3, 4, 5, 6, 7]，本次实验中操作者着重注意了实验操作的规范性. 但本次实验

中操作者出现了较为严重的错误，从而导致产率出现大幅偏移. 但是获得的产物等级尚可，这说明操作错误是影响

实验结果的主要因素.

建议在下届的教学中强调蒸发皿壁上的浓缩杂质问题，避免同样的操作失误.
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