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山东省省级实验教学示范中心



无机化学实验

d区：铬 锰 铁 钴 镍



掌握锰、铬化合物的氧化还原性及
介质的影响。

掌握锰、铬各价态相互转化的规律
及转化条件。

掌握+2、+3价铁、钴、镍的氢氧化
物的酸碱性、氧化还原性及制备。

掌握铁、钴、镍配合物的生成及
其在离子鉴定中的应用。

一、实验目的



二、实验原理

VI B VII B VIII

元素 Cr Mn Fe Co Ni

第四周期 3d54s1 3d54s2 3d64s2 3d74s2 3d84s2

稳定
氧化数

+3，
+6

+2，+4，
+6，+7

+2，+3 +2，+3 +2，+3

不稳定
氧化数

+2 +3，+5



简明步骤 实验现象 反应式

(1) 两支试管分别:

+10滴 0.1mol·L-1 CrC13 

+1滴 2 mol·L-1 NaOH

（注：NaOH滴时要慢，不能过

量，否则溶解）

①上述沉淀 + 2滴 2mol·L-1 HCl

②上述沉淀+ 2滴2 mol·L-1 NaOH

Cr3+ + 3OH- = Cr(OH)3↓

Cr(OH)3+ H+ → [Cr(H2O)6]
3+

Cr(OH)3+OH- → [Cr(OH)4]
-

或 CrO2
-

三、实验内容

1. Cr(Ⅲ)、Mn(Ⅱ)氢氧化物的酸碱性



简明步骤 实验现象 反应式

(2)Mn(OH)2的生成和性质
取两支试管分别：
+10滴0.1mol·L-1 MnSO4 

+5滴2mol·L-1NaOH

（如慢即被氧化成水合氧
化锰生成棕色↓，难溶于
酸碱）
①立即+2mol·L-1 HCl

②立即+2mol·L-1 NaOH

Mn2+ +2OH- = Mn(OH)2↓

4Mn(OH)2 + O2 →4MnO(OH)+ 2H2O

4MnO(OH)+ O2 + 2H2O →4MnO(OH)2↓

Mn(OH)2 + 2H+ = Mn2+ + 2H2O

三、实验内容

1. Cr(Ⅲ)、Mn(Ⅱ)氢氧化物的酸碱性



简明步骤 实验现象 反应式

(1) 1 ～ 2 滴 0.1mol·L-1 CrC13
+

6mol·L-1NaOH

①使生成的沉淀又溶解后继续+2

滴 6mol·L-1NaOH（确保碱性）

②继续+3%H2O2并微热（也可丌
加热）

Cr3+ + 3OH- = Cr(OH)3↓

Cr(OH)3+OH- → [ Cr(OH)4]
-

或 CrO2
-

2[Cr(OH)4]
-+3H2O2+2OH-=

2CrO4
2-+ 8H2O

三、实验内容

2. Cr(Ⅲ)、Mn(Ⅱ)的还原性



简明步骤 实验现象 反应式

③冷却后

+0.5mL乙醚

+ 6mol·L-1HNO3酸化

（慢慢滴加 ），振摇

上层蓝色(乙
醚层)

下层（水）

2 CrO4
2- + 2 H+ ⇌ Cr2O7

2- +H2O

Cr2O7
2-+4H2O2+2H+ = 

2CrO5  +5H2O

CrO5 +(C2H5O) 2O = 

CrO (O2)2 (C2H5) 2O

如酸过多，则

4CrO5+12H+ =4Cr3++ 7O2↑ + 

6H2O   

三、实验内容

2. Cr(Ⅲ)、Mn(Ⅱ)的还原性

Cr(Ⅵ)的存在形式不酸度有关。CrO4
2- 不Cr2O7

2-存在转化平衡。
该实验是鉴定Cr(Ⅲ)的典型反应。过氧化铬CrO5，也可写成CrO (O2)2

蓝色乙醚层



简明步骤 实验现象 反应式

(2)5滴 0.1mol·L-1 MnSO4

+2mol·L-1NaOH 置空气中

(3)取一离心试管：

+5滴 0.1mol·L-1 MnSO4

+NaBiO3 (s)少许+6mol·L-

1HNO3 振荡，水浴微热离心

（注：NaBiO3相对Mn2+的量应
足够，否则紫色不明显）

Mn2+ +2OH- = Mn(OH)2

Mn(OH)2 + O2= MnO(OH)2↓

2Mn2++5NaBiO3+14H+=

2MnO4
-+5Bi3++5Na++7H2O

三、实验内容

2. Cr(Ⅲ)、Mn(Ⅱ)的还原性

该反应可用亍鉴定Mn2+



简明步骤 实验现象 反应式

(1)10滴0.1 mol·L-1 K2Cr2O7

+ 1滴2.0 mol·L-1 NaOH使呈碱性

+2~3滴2.0 mol·L-1 H2SO4使之酸
化

(2)10滴 0.1 mol·L-1 Na2SO3

+3滴0.1 mol·L-1K2Cr2O7

+2mol·L-1H2SO4

2 CrO4
2- + 2 H+ Cr2O7

2-+H2O 

Cr2O7
2- + 3SO3

2- + 8H+ =

2Cr3+ +3SO4
2-+4H2O

三、实验内容

铬酸盐和重铬酸盐在水溶液中存在转化平衡。在酸性介质中，平衡向右移

动，碱性介质中向左移动。

3. Cr(Ⅵ)的转化平衡和氧化性



简明步骤 实验现象 反应式

(1)10滴0.01 mol·L-1 KMnO4

+0.1 mol·L-1 MnSO4

(2)MnO2 (少量)+10滴浓盐酸，

微热,用湿润的淀粉KI试纸封口

2MnO4
- + 3Mn2+ + 2H2O =

5MnO2↓ + 4H+

MnO2 + 4HCl＝

MnCl2 + Cl2↑ + 2H2O

三、实验内容

实验室常用MnO2不浓盐酸反应来制取氯气。

4. Mn(IV)的生成和氧化性



简明步骤 实验现象 反应式

(1)取一离心管，

+10滴0.01 mol·L-1 KMnO4

+5滴40％NaOH,

+少许MnO2 固体微热，搅动，
静置，离心沉降

(2)取出上层溶液

+3.0 mol·L-1 H2SO4

2MnO4
- + MnO2 +4OH-＝

3MnO4
2- + 2H2O

3MnO4
2- + 4H+ ＝

2MnO4
- + MnO2↓ +2H2O 

三、实验内容

由锰的电位图可知，在酸性介质中MnO4
2-丌能稳定存在。实际上，在中性或弱

碱性介质中MnO4
2-就可发生歧化反应，生成MnO4

-和MnO2。MnO4
2-只有在极

强碱条件下（pH＞13.5 ）才稳定。

5. Mn(VI)的生成和氧化还原稳定性



简明步骤 实验现象 反应式

(1) 5滴0.1mol·L-1Na2SO3

+2滴2mol·L-1H2SO4 

+1滴 0.01mol·L-1KMnO4

(注：在酸性介质中，要确保
KMnO4不过量，否则会生成棕
色沉淀)

(2)5滴 0.01mol·L-1KMnO4

+0.1mol·L-1Na2SO3

(3)5滴 0.1mol·L-1Na2SO3

+2滴40%NaOH

+1滴0.01mol·L-1KMnO4

2MnO4
- + 5SO3

2- + 6H+ = 

2Mn2+ + 5SO4
2- + 3H2O

2MnO4
- + 3Mn2++ 2H2O=

5MnO2↓+ 4H+

2MnO4
- + SO3

2- +H2O = 

2MnO2 ↓+ 3SO4
2- + 2OH-

2MnO4
- + SO3

2- +2OH- = 

2 MnO4
2- + SO4

2- + H2O

三、实验内容

6. Mn(Ⅶ)的氧化性



简明步骤 实验现象 反应式

(1)Fe(OH)2的生成和性质：

(2)Co(OH)2的生成和性质：
取三支试管分别：
+ 5滴0.1mol·L-1CoCl2

+2mol·L-1NaOH 振摇或微热
+滴加6mol·L-1NaOH 

上述三支试管分别：
①滴加2mol·L-1HC1

②滴加2mol·L-1NaOH

③静置数分钟

易被氧化，现
象不易观察

Co2+ + C1- + OH- = Co(OH)C1 ↓ 

Co(OH)C1 + OH- = Co(OH)2↓+ C1-

Co(OH)2+ 2H+ →Co2+ + H2O

Co(OH)2 + OH- → Co(OH)4
2-

4Co(OH)2 + O2 + 2H2O = 

4 Co(OH)3↓

三、实验内容

7. Fe(II)、Co(II)、 Ni(II)氢氧化物的生成和性质



简明步骤 实验现象 反应式

(3) Ni(OH)2的生成和性质：
取三支试管分别

+5滴 0.1mol·L-1NiSO4

+2mol·L-1NaOH

①滴加2mol·L-1HC1   

②滴加2mol·L-1NaOH   

③静止数分钟

Ni2+ + 2OH- = Ni(OH)2↓

Ni(OH)2 + 2H+ = Ni2+ + 2H2O

三、实验内容

7. Fe(II)、Co(II)、 Ni(II)氢氧化物的生成和性质

Fe(II)、Co(II)、Ni(II)氢氧化物的还原性逐渐减弱



简明步骤 实验现象 反应式

(1) Fe(OH)3的生成和性质：

2滴 0.1mol·L-1FeCl3

+2滴2mol·L-1NaOH

继续+10滴2mol·L-1HCl

Fe3+ + 3OH- = Fe(OH)3↓

Fe(OH)3+ 3H+ = Fe3+ + 3H2O

三、实验内容

8. Fe(Ⅲ)、Co(Ⅲ)、Ni(Ⅲ)氢氧化物的制备和性质



简明步骤 实验现象 反应式

(2)Co(OH)3的生成和性质：

5滴0.1mol·L-1CoCl2

+4滴溴水
+2mol·L-1NaOH

在沉淀上滴加浓HC1，用

湿润的KI-淀粉试纸封口

（注:若Co2+ 氧化不彻底，

则该实验有时出现天蓝色）

2Co2+ + Br2 + 6OH- = 2Co(OH)3↓ + 2Br-

Co(OH)3 + 6HCl = 

2CoCl2 + Cl2↑ + 6H2O

三、实验内容

8. Fe(Ⅲ)、Co(Ⅲ)、Ni(Ⅲ)氢氧化物的制备和性质



简明步骤 实验现象 反应式

(3)Ni(OH)3的制备和性质：

5滴0.1mol·L-1NiSO4

+4滴溴水

+2mol·L-1NaOH

在沉淀上滴加浓HC1，用湿润的

KI淀粉试纸封口

2Ni2+ + Br2 + 6OH-→ 

Ni(OH)3↓+2Br-

2Ni(OH)3+ 6HC1→ 

2NiCl2 + Cl2↑ + 6H2O

三、实验内容

8. Fe(Ⅲ)、Co(Ⅲ)、Ni(Ⅲ)氢氧化物的制备和性质

Fe(III) 、Co(III) 、Ni(III) 氢氧化物的氧化性逐渐增强。



简明步骤 实验现象 反应式

(1)检验FeSO4溶液的pH

(2)检验FeCl3的酸碱性，用其水解性
解释下述现象
用500mL烧杯取一杯浊水（可用泥
水），加2~5 mL 0.l mo1·L-1 FeCl3溶
液，匀速搅拌2分钟，静止

(3)Fe2+的还原性
5滴FeSO4

+0.01 mo1·L-1 KMnO4           

(4)Fe3+的氧化性
2滴0.1 mol·L-1KI 

+ 5滴1.0 mol·L-1FeCl3

Fe3+ + 3H2O →Fe(OH)3↓

5Fe2+ + MnO4
2- + 8H+ ＝

Mn2+ +  5Fe3+ + 4H2O

2Fe3+ + 2I- ＝ 2Fe2+ + I2

三、实验内容

9. 铁盐的水解和氧化还原性



简明步骤 实验现象 反应式

(1)氨配合物
① 2滴 0.1 mol·L-1 FeCl3

+5滴 2.0 mol·L-1氨水

② 5滴 0.5 mol·L-1 CoCl2

+4滴 l.0 mo1·L-1 NH4Cl

+6.0 mo1·L-1氨水，振荡，
+6.0 mo1·L-1氨水至沉淀溶解

静置一段时间

Fe3+ +3NH3·H2O=

Fe(OH)3↓+3NH4
+

CoCl2+ NH3·H2O=

Co(OH)Cl↓+ NH4Cl

Co(OH)Cl+6NH3·H2O=

[Co(NH3) 6]
2++OH-+Cl-+6H2O

4[Co(NH3) 6]
2+ +  O2 +  2H2O  =

4[Co(NH3)6]
3+ +  4OH-

三、实验内容

10. 铁、钴、镍的配合物



简明步骤 实验现象 反应式

(1)氨配合物

③ 3滴 0.5 mo1·L-1 NiSO4

+3滴 2.0 mo1·L-1 氨水微热
+4滴 NH4Cl

+4滴 6.0 mo1·L-1 氨水

2Ni SO4 +2NH3·H2O =

Ni2(OH)2SO4↓+(NH4)2SO4

Ni2(OH)2SO4+10NH3+2NH4
+ =

2[Ni(NH3)6]
2+ +SO4

2-+2H2O

三、实验内容

10. 铁、钴、镍的配合物



简明步骤 实验现象 反应式

(2)硫氰配合物、Fe3+、Co2+离子

的鉴定

① 3滴 0.1 mol·L-1 FeCl3

+2滴 0.1 mol·L-1 KSCN

② 5滴 0.1 mo1·L-1 CoCl2

+KSCN（少量固体） +丙酮

Fe3+ + n SCN- =

[Fe(SCN)n]3-n (n = 1~6)，

Co2+ + 4SCN- = [Co(SCN)4]
2-

三、实验内容

10. 铁、钴、镍的配合物



简明步骤 实验现象 反应式

(1)Fe2+的鉴定

5滴Fe2++2.0 mL水

+1~2滴K3[Fe(CN)6]

(2)Fe3+的鉴定

3滴Fe3++2.0 mL水

+1~2滴K4[Fe(CN)6]

K+ + Fe2+ + [Fe (CN)6]
3- =

KFe[Fe(CN)6] ↓

K+ + Fe3+ + [Fe(CN)6]
4- =

KFe[Fe(CN)6] ↓

三、实验内容

11. Fe2+、Fe3+、Ni2+的鉴定



简明步骤 实验现象 反应式

(3) Ni2+的鉴定

3滴 NiSO4 + NH4Cl

+5滴 2.0 mo1·L-1 氨水

+1滴 1% 的丁二酮肟的酒精溶液

三、实验内容

11. Fe2+、Fe3+、Ni2+的鉴定

H3C C

H
3
C C

N

N

OH

OH

Ni2+ + 2
C

C

H3C

H3C

N

N

O

H

O

H

O

N

O

N

C

C

CH3

CH3

+ 2H+Ni

此沉淀溶亍强酸、强碱和很浓的氨水，故鉴定Ni2+应在有

NH4
+存在的氨性介质中。



12. Fe3+、 Co2+ 、 Ni2+     

的混合离子鉴定

Fe(OH)3↓

混合离子

过量氨水

清液

Fe3+

+HCl

Co2+ 、 Ni2+

血红色(示有Fe3+)

过量NaOH

+HCl

+KSCN

清液 沉淀

+HCl

Co2+

+KSCN

丙酮

丙酮层蓝色
(示有Co2+)

+H+

Ni2+

丁二酮肟

鲜红色沉淀
(示有Ni2+)

三、实验内容



四、注意事项

试剂瓶勿动，只动滴管；

产生有毒、有害气体
的实验应在通风橱中
做;

小滴管一一对应，丌要张冠李戴；
严格控制试剂用量；

实验结束后洗净试管，
试剂瓶按顺序摆放整
齐，台面擦净。



五、思考不讨论

刚配制的CrCl3水溶液为
绿色， 随着时间的推移
，逐渐转变为紫色，为
什么?

向含有三种阴离子的混合溶液
中滴加AgNO3溶液至丌再有沉
淀 析 出 为 止 ， 过 滤 ， 当 用 稀
HNO3处理沉淀时，砖红色沉淀
溶解得橙色溶液，但仍有白色
沉淀。滤液呈紫色，用H2SO4

酸化后加入Na2SO3，则紫色渐
消失。指出上述溶液中含有哪
三种阴离子，并写出有关反应
方程式。




