
 

 

 
 

前  言 

随着化石资源的日益枯竭，绿色经济、循环经济已成为各国经济发展的必然

选择。在这种背景下，固体废弃物资源化方面的研究已受到各国政府和研究机构

的高度重视，我国已将资源循环与再生利用作为国家的战略新兴产业发展。另外，

随着新反应、新技术的不断涌现以及现代分析测试手段在化学化工、材料、资源

再利用等领域的广泛应用，社会对化学化工类专业人才的培养目标提出了新的要

求。为适应社会发展的需要，多数高校对化学学科实验课程体系进行了改革，在

一级学科的层面上对原有实验项目进行重组、优化、设计与创新，建立了基础化

学实验、理化检测和有机合成实验、综合性实验等多层次实验教学体系。与此同

时，国内近几年相继出版了一些综合化学实验教材，其编者为北京大学、浙江大

学等“985”高校教师。这些教材主要依托编者所在高校的教学特点和科研成果，

选择的实验项目和实验内容极少涉及废弃资源再生利用这一重要的国家战略新兴

产业领域。针对上述情况，我们在内江师范学院教师原有的关于废弃物资源化科

研成果转化的实验讲义的基础上，经过近 5 年的教学改革实践，并参阅了相关书

籍，编写了本书。 
本书以固体废弃物再生利用为重点，以提高学生的实验技能及综合应用所学

知识制备新产品、分析及解决实际问题的能力，培养创新意识为宗旨，共选编了

43 个实验。具体由三部分组成，第一部分为综合性实验，有 15 个，内容涵盖物

质的制备及物理常数的测定，功能材料的制备与结构表征及应用，电化学综合测

试等实验；第二部分为废弃物资源化实验，有 20 个，其中工业废弃物提取金属、

制备化工产品、新材料的实验有 6 个，农业和生活废弃物制备多糖、果胶、精油、

蛋白质、新材料、肥皂和化肥等产品的实验有 14 个；第三部分为设计性实验，包

括废弃物资源化利用、废弃物中物质含量的分析测定、废弃物的应用性能测试、

有机物的绿色合成、功能材料的制备与表征等 8 个实验。 
参与本书编写工作的教师共 17 位，他们的名字已在每个实验项目中注明，这

里不再罗列。在此向各位教师的辛勤工作表示衷心的感谢，同时也感谢支持本书

编写工作的王福海老师和由耀辉老师，并对科学出版社的丁里编辑、李欣老师表

示真诚的谢意。最后要感谢四川省教育厅本科教学工程项目“再生资源科学与技

术专业综合改革”对本项目的支持，感谢内江师范学院“本科教学工程”项目对
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第一部分 综合性实验 
 

综合性实验是学生在学习和掌握化学实验的基

本知识、基本方法和基本操作技能的基础上，为了培

养和提高其综合实验能力及应用技能所开设的一类

专业实践课。它由化学、应用化学、材料制备、资源

循环利用等多学科的理论知识、实验方法、实验技能

构成，在化学化工类专业、资源循环科学与工程专业、

材料类专业的高素质人才培养中具有无可替代的重

要作用。 

实验要求：学生应提前预习实验教材及相关参考

资料，熟悉和掌握实验所涉及的综合知识与技能。按

教材要求自主进行实验操作，观察实验现象，解决实

验中出现的问题，分析和处理实验数据，得出实验结

果。在书写实验报告时，除了一般实验报告的内容外，

应重点突出对实验现象、问题和结果的分析，总结自

己的收获、体会并给出建议。 
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实验 1-1 三草酸合铁(Ⅲ)酸钾的制备及组成测定 

一、实验目的 

(1)了解三草酸合铁(Ⅲ)酸钾的制备方法。 
(2)掌握测定化合物化学式的基本原理。 
(3)巩固减压抽滤等基本操作。 
(4)掌握三草酸合铁(Ⅲ)酸钾组成测定的方法。 

二、实验背景和原理 

1. 三草酸合铁(Ⅲ)酸钾的制备 

三草酸合铁(Ⅲ)酸钾为亮绿色单斜晶体，易溶于水而难溶于乙醇、丙酮等有

机溶剂。受热时，在 110 ℃下可失去结晶水，到 230 ℃即分解。该配合物为光敏

物质，光照下易分解。 
利用(NH4)2Fe(SO4)2 和 H2C2O4 反应制取 FeC2O4： 

 (NH4)2Fe(SO4)2 + H2C2O4 = FeC2O4 ↓ + (NH4)2SO4 + H2SO4 
在过量 K2C2O4 存在下，用 H2O2 氧化 FeC2O4 即可制得产物： 

 6FeC2O4 + 3H2O2 + 6K2C2O4 = 2Fe(OH)3 ↓ + 4K3[Fe(C2O4)3] 
也可加入适量的 H2C2O4 将反应中产生的 Fe(OH)3 转化为产物： 

 2Fe(OH)3 + 3H2C2O4 + 3K2C2O4 = 2K3[Fe(C2O4)3] + 6H2O 

2. 三草酸合铁(Ⅲ)酸钾组成分析 

1)用重量分析法测定结晶水含量 
将一定量 K3[Fe(C2O4)3]产物在 110 ℃下干燥，根据失重情况可计算出结晶水

的含量。 
2)用高锰酸钾法测定草酸根含量 

 5C2O4
2− + 2MnO4

− + 16H+ = 2Mn2+ + 10CO2 + 8H2O 
用已知浓度的 KMnO4 标准溶液滴定 C2O4

2−，由所消耗的 KMnO4 的量计算出

C2O4
2−的含量。 
3)用高锰酸钾法测定铁含量 

 Zn + 2Fe3+ = Zn2+ + 2Fe2+ 

 5Fe2+ + MnO4
− + 8H+ = Mn2+ + 5Fe3+ + 4H2O 
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由消耗的 KMnO4 的量计算出 Fe3+的含量。 
4)确定钾含量 
钾含量由配合物总量减去结晶水、C2O4

2−和 Fe3+的含量得到。 

三、仪器与试剂 

1. 仪器 

真空泵；布氏漏斗等。 

2. 试剂 

6.0 mol · L−1 H2SO4 溶液；饱和 H2C2O4 溶液；饱和 K2C2O4 溶液；质量分数为

5%的 H2O2 溶液；质量分数为 95%和 50%的乙醇溶液；(NH4)2Fe(SO4)2 · 6H2O 固

体；丙酮；3.0 mol · L−1 H2SO4 溶液；0.020 mol · L−1 KMnO4 标准溶液；Zn 粉；

0.20 mol · L−1 H2SO4 溶液。 

四、实验方法 

1. 三草酸合铁(Ⅲ)酸钾的制备 

将 5 g(NH4)2Fe(SO4)2 · 6H2O 固体溶于 20 mL 水中，加入 5 滴 6.0 mol · L−1 
H2SO4 溶液酸化，加热使其溶解。在不断搅拌下加入 25 mL 饱和 H2C2O4 溶液，

然后将其加热至沸腾，静置。待黄色的 FeC2O4 完全沉降后，倾去上层清液，再用

倾析法洗涤沉淀 2～3 次，每次用水约 15 mL。 
在上述沉淀中加入 10 mL 饱和 K2C2O4 溶液，在水浴上加热至 40 ℃，用滴管

缓慢滴入 12 mL 质量分数为 5%的 H2O2 溶液，边加边搅并维持温度在 40 ℃左右，

此时溶液中有棕色的 Fe(OH)3 沉淀产生。加完 H2O2 溶液后将溶液加热至沸腾，

分两批共加入 8 mL 饱和 H2C2O4 溶液(先加入 5 mL，然后慢慢滴加 3 mL)，这时

体系应变成亮绿色透明溶液(体积控制在 30 mL 左右；如果体系浑浊可趁热过滤)。

在所得溶液中加入 10 mL 质量分数为 95%的乙醇，这时溶液如果浑浊，微热使其

变清。放置暗处，让其冷却结晶。抽滤，用质量分数为 50%的乙醇溶液洗涤晶体，

再用少量的丙酮淋洗晶体两次，抽干，在空气中干燥。称量，计算产率。产物应

避光保存。 

2. 组成测定 

1)结晶水含量的测定 
称量所制备的三草酸合铁(Ⅲ)酸钾晶体质量 m1，将其在 110 ℃下烘干 1 h 使
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其结晶水全部失去后，再称量其质量 m2，即得结晶水质量 m = m1-m2。 
2)草酸根含量的测定 
准确称取所制得的三草酸合铁(Ⅲ)酸钾 1.0000 g，加入 25 mL 3.0 mol · L−1 

H2SO4 溶液酸化且溶解后，转移至 250 mL 容量瓶中，稀释至刻度。移取 25 mL
试液于锥形瓶中(同时加入 20 mL 3.0 mol · L−1 H2SO4 溶液)，在 70～80 ℃水浴中

加热 5 min，趁热用 0.020 mol · L−1 KMnO4 标准溶液滴定至溶液呈浅红色，且 30 s
不褪色即为终点。平行测定三次。 

3)三价铁离子含量的测定 
往上述滴定后的每一份溶液中加入 1.0 g Zn 粉、5.0 mL 3.0 mol · L−1 H2SO4 溶

液振荡，加热至沸腾，过滤除去过量的 Zn 粉得滤液。用 0.20 mol · L−1 H2SO4 溶

液洗涤锥形瓶和沉淀，然后用 KMnO4 标准溶液滴定至溶液呈浅红色，即为终点。 
4)钾离子含量的测定 
由上述测得的 H2O、C2O4

2−、Fe3+的含量计算得到。 

五、结果与讨论 

三草酸合铁(Ⅲ)酸钾晶体主要由结晶水、草酸根、三价铁离子和钾离子组成，

通过重量分析法可测得结晶水含量，用氧化还原滴定法可分别测得草酸根和三价

铁离子含量，钾离子含量则由前三者含量计算得出。 

六、思考题 

(1)合成过程中，滴完 H2O2 溶液后为什么还要煮沸溶液？ 
(2)合成产物的最后一步，加入质量分数为 95%的乙醇，其作用是什么？能

否用蒸干溶液的方法来取得产物？为什么？ 
(3)产物为什么要经过多次洗涤？洗涤不充分对其组成测定会产生怎样的

影响？ 
(4)测定三价铁离子含量时，为什么用硫酸洗涤锥形瓶和沉淀而不用水洗涤？ 

参 考 文 献 

华中师范大学, 东北师范大学, 陕西师范大学, 等. 2001. 分析化学实验[M]. 3 版. 北京: 高等

教育出版社: 75-76. 
南京大学. 2006. 无机及分析化学实验[M]. 北京: 高等教育出版社: 173-175. 

 
(编写：翟好英；审定：王福海) 
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实验 1-2 铁(Ⅲ)-钛铁试剂配合物的制备及稳定常数的测定 

一、实验目的 

(1)掌握铁(Ⅲ)-钛铁试剂配合物的制备原理。 
(2)掌握用分光光度法测定配合物稳定常数的基本原理和方法。 
(3)通过实验，掌握测量原理和分光光度计的使用方法。 

二、实验背景和原理 

在 pH 4.5～4.7 的缓冲溶液中，Fe(Ⅲ)与钛铁试剂 Tiron 在配位键的作用下形

成蓝紫色配合物，其反应式为 

 Fe(Ⅲ) + n Tiron  Fe(Tiron)n 

达到平衡时，该配合物的稳定常数为 

 [Fe(Tiron) ]
[Fe( )][Tiron]

n
nK =

Ⅲ稳
 

式中：[Fe(Tiron)n]、[Fe(Ⅲ)]及[Tiron]分别为配位平衡时配合物、金属离子及配

体的浓度。 
若以 a1、b1 分别表示 Fe(Ⅲ)、Tiron 的起始浓度，X 表示平衡时配合物的浓

度，则上式可写为 

 
1 1( )( )n

XK
a X b nX

=
− −稳

 

配制浓度相同的 Fe(Ⅲ)溶液及钛铁试剂溶液，在保持总浓度不变的条件下，

制备一系列二者摩尔分数比值递变的溶液(a 组)。当溶液中两组分的成分比值相

当于配合物组成时，溶液中配合物浓度最大，溶液颜色最深，故测定此系列溶液

的吸光度 A。作吸光度 A 与摩尔分数 x 的曲线图。 
若将 Fe(Ⅲ)溶液及钛铁试剂溶液分别稀释一倍后，再配制等物质的量系列溶

液(b 组)，按上述步骤分别测定其吸光度ΔA，在同一图上绘制 b 组的ΔA 与摩尔分

数 x 的曲线图，即在同一张图上可得到两条曲线。选取等吸光度的两点，两曲线

对应的 Fe(Ⅲ)及钛铁试剂的起始浓度分别为 a1、b1 和 a2、b2。 
由于吸光度相等表示两种溶液中配合物浓度相等，故 

 
1 1 2 2( )( ) ( )( )

= =
− − − −n n

X XK
a X b nX a X b nX稳

 

将 a1、b1、a2、b2 和 n 代入上式，即可求出 X，进而求出配合物的稳定常数 K 稳。 
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三、仪器与试剂 

1. 仪器 

722 型分光光度计；pH 计。 

2. 试剂 

0.020 mol · L−1 硫酸铁铵溶液；0.30 mol · L−1 钛铁试剂溶液(现用现配)；pH 4.6
的 HAc-NaAc 缓冲溶液。 

四、实验方法 

1. 铁(Ⅲ)-钛铁试剂配合物的制备 

分别移取 7.0 mL 硫酸铁铵溶液、10.0 mL 钛铁试剂溶液和 10.0 mL pH 4.6 的

HAc-NaAc 缓冲溶液于 100 mL 烧杯中，水浴加热，充分搅拌至反应完全后，冷却

至室温，过滤，烘干，称量。 

2. 铁(Ⅲ)-钛铁试剂配合物的稳定常数的测定 

(1)将 0.020 mol · L−1 硫酸铁铵溶液和 0.30 mol · L−1 钛铁试剂溶液均稀释为

5.0×10−3 mol · L−1。然后将 5.0×10−3 mol · L−1 硫酸铁铵溶液及 5.0×10−3 mol · L−1 钛

铁试剂溶液按表 1-1 配成等物质的量系列溶液，生成配合物并显色。通过 pH 计

调节各溶液的 pH 约为 4.6。 

表 1-1 配合物生成反应溶液系列的配制 

溶液编号 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 11 

Fe(Ⅲ)溶液/mL 0 1.0 2.0 3.0 4.0 5.0 6.0 7.0 8.0 9.0 10.0 

钛铁试剂/mL 10.0 9.0 8.0 7.0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0 0 

缓冲溶液/mL 10.0 10.0 10.0 10.0 10.0 10.0 10.0 10.0 10.0 10.0 10.0 

加水后总体积/mL 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 50 

吸光度 A            

 

(2)将上述 5.0×10−3 mol · L−1 硫酸铁铵溶液及 5.0×10−3 mol · L−1 钛铁试剂溶液

各稀释一倍后，按表 1-1 配制第二组等物质的量系列溶液，并抽查其 pH。 
(3)选择实验用的最佳波长，在所配溶液中选取一份颜色最深的溶液，用 722

型分光光度计在 480～700 nm，每隔 20 nm 测一次吸光度，作吸收曲线，以吸光

度最大的波长作为测量波长。 
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(4)在选定的波长下，以水为参比溶液，测定两组溶液的吸光度。 

五、结果与讨论 

(1)作两组溶液的 A-x 图。对 A 进行校正，求出校正后的配合物的吸光度ΔA。 
(2)作两组溶液的ΔA-x 图。 
(3)从图形上找出吸光度值相同的两组溶液各自对应的溶液组成，求出 a1、

b1、a2、b2，计算平衡浓度 X。 
(4)求配合物的稳定常数。 
(5)欲得到较好的结果须选择适宜的波长，其方法是通过测定不同波长时该

配合物溶液的吸光度，作吸光度与波长的关系曲线，以吸光度最大的波长作为

测量波长。 

六、思考题 

(1)本实验是以吸光度的大小来表示配合物的浓度，因此配合物浓度与吸光度

的关系应遵从什么定律？为什么？ 
(2)实验中是否必须同时测定两组等物质的量系列溶液，方可求 K 稳？怎样设

法简化？ 
(3)为什么要控制溶液的 pH？ 
(4)应用 722 型分光光度计应注意哪些问题？ 
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实验 1-3 无水乙醇的制备和摩尔气化焓及沸点的测定 

一、实验目的 

(1)了解氧化钙制备无水乙醇的原理和方法。 
(2)熟练掌握回流、蒸馏装置的安装和使用方法。 
(3)掌握纯液体饱和蒸气压与温度的关系。 
(4)掌握用图解法求纯液体的平均摩尔气化焓和正常沸点。 

二、实验背景和原理 

1. 无水乙醇的合成 

市售的无水乙醇一般只能达到 99.5%的纯度，在许多反应中需要用纯度更高

的绝对乙醇，因此通常需要自制。普通工业用的乙醇是 95.5%乙醇和 4.5%水的恒

沸混合物，其沸点为 78.15 ℃，用蒸馏的方法不能将乙醇中的水进一步除去。要

制得无水乙醇，实验室中常用的制备方法是生石灰法，即利用生石灰与工业酒精

中的水反应生成不挥发、一般加热不分解的熟石灰(氢氧化钙)，以得到无水乙醇。 
 CaO + H2O ⎯⎯→  Ca(OH)2 

这样得到的无水乙醇纯度高于 99.5%，纯度更高的绝对乙醇可用金属镁或金

属钠处理得到。 

2. 无水乙醇饱和蒸气压与温度的关系 

在真空封闭容器中，一定温度下，液体很快和它的蒸气建立动态平衡，即蒸

气分子向液面凝结和液体分子从表面逃逸的速率相等，此时液面上的蒸气压力就

是液体在此温度下的饱和蒸气压。液体在外压为 101.325 kPa 时的沸腾温度称为正

常沸点。液体的蒸气压与温度有关，温度升高时，液体分子平均动能增大，动能

较大的分子数增加，容易挣脱束缚逃逸到气相中。温度降低时，分子平均动能降

低，动能较小的分子增加，容易凝聚回液相。当两者的速率相等时达到平衡状态，

此时的蒸气压称为该温度下的饱和蒸气压。定量描述纯液体饱和蒸气压与温度关

系的是克劳修斯-克拉贝龙方程： 

 vap m0
2

dln( / )
d

Hp p
T RT

Δ
=  (1-1) 

式中： vap mΔ H 为摩尔气化焓(J · mol−1)；R 为摩尔气体常量(8.314 J · mol−1 · K−1)；
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T 为热力学温度(K)；p 为温度 T 时液体的蒸气压(Pa 或 mmHg)；p0 为压力(Pa
或 mmHg)。 

若温度在较小范围内变化，设蒸气为理想气体，液体体积相对于气体体积可

以忽略不计。在实验温度范围内，如果该物质的气相与液相的 Cp 值相差不太大(如

乙醇、苯、水、异丙醇、环己烷、乙酸甲酯等)， vap mΔ H 可视为常数，积分式(1-1)
可得 

 vap m
0ln( / )

H
p p B

RT
Δ

= − +  (1-2) 

或 

 vap m
0lg( / )

2.303
H

p p B
RT

Δ
′= − +  (1-3) 

式中：B、B′为积分常数，与压力的单位有关。 
在一定温度范围内，测定不同温度下的饱和蒸气压，以 ln(p/p0)对 1/T 作图应

得一直线，其斜率应为 vap m /H R−Δ ，通过斜率就可求得平均摩尔气化焓，同时从

图上可求出标准压力时液体的正常沸点。 
测定液体饱和蒸气压的方法有静态法、动态法及饱和气流法。静态法是将体

系控制在一定温度下直接测量饱和蒸气压；动态法是将体系控制在不同的外压下

测定液体的沸点。前者比后者准确度高，但在较高温度下温度较难控制；后者装

置较简单，对温度控制要求不高，对于沸点低于 373.2 K 的液体可达到一定的精

确度。饱和气流法是使干燥的惰性气流通过被测物质，并使其为被测物质蒸气所

饱和，然后测定所通过的气体中的被测物质的含量，就可根据分压定律求出其饱

和蒸气压，此法通常不易达到真正的饱和状态，实测值偏低，一般适用于在常温

下蒸气压较低的待测物质的平衡压力的测定。 
静态法采用恒温槽控温，而且缓冲储气瓶上增加一根接有两通阀门并可通过

毛细管与大气相通的支管。所有接口必须严密封闭。冷凝装置的主要作用是将蒸

气变为液体，以免进入真空泵影响性能，同时也为了获得真空度，防止扩散返回

真空系统，以便把泵向真空系统扩散的蒸气冷凝下来。 

三、仪器与试剂 

1. 仪器 

磁力搅拌器；真空稳压包；玻璃恒温水浴槽；旋片真空泵；气压室温时钟挂

屏；饱和蒸气压教学实验仪；等位计；冷阱；吹风机；圆底烧瓶等玻璃仪器。 


