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实验室硫酸铜制备的绿色化改进
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摘　要：采用绿色环保的强氧化剂过氧化氢代替浓硝酸与铜粉和稀硫酸反应来制备五水合硫酸铜．用Ｘ
射线衍射法、间接碘量法、重量分析法对所制得产物进行了表征．实验结果表明，此绿色制备方案无污
染、操作简单便捷，制得的产品产率高、纯度好．
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绿色化学实验从源头上减少、阻止污染，从而保护我们的环境，但是实验过程中新产物的生成不可必免
地伴随着污染物的产生，因此实验试剂的选用和实验方法的设计尤为重要［１］．五水合硫酸铜的实验室制备及
表征是高校实验教学中综合性较强的一个实验，其制备方法的改进也是一个重要的实验探究．实验教材中一
是以浓硝酸做氧化剂与铜和稀硫酸进行反应［２］，实验中热的浓硝酸的挥发和分解，严重污染室内环境；再是
加热单质铜为氧化铜与稀硫酸反应［３－４］，但是课上同时使用多个喷灯存在安全隐患．本实验方案是利用绿色
环保的强氧化剂过氧化氢与铜粉和稀硫酸作用制备五水合硫酸铜［５－６］，Ｃｕ＋Ｈ２Ｏ２＋Ｈ２ＳＯ４＝ＣｕＳＯ４＋２Ｈ２Ｏ
依电极电势，反应向右进行完全，该反应在热力学上是可以进行的，且实验过程安全、无有害物质生成，更适
合实验教学．用热重分析法测定产品硫酸铜的结晶水数目，采用间接碘量法测定铜离子含量，并用Ｘ射线衍
射分析法对产品进行定性分析，确定产品的结构．

１　实验
１．１　实验原理

１．１．１　五水合硫酸铜的制备
本实验使用绿色氧化剂过氧化氢在稀硫酸溶液中氧化铜粉反应来制备五水合硫酸铜，其反应方程式为：

Ｃｕ＋Ｈ２Ｏ２＋Ｈ２ＳＯ４＝ＣｕＳＯ４＋２Ｈ２Ｏ
五水合硫酸铜在水中的溶解度随温度变化较大，采用重结晶法，将杂质除去，得到高纯的硫酸铜晶体．

１．１．２　产品中结晶水含量的测定
实验采用重量分析法来测定产品中结晶水的含量．所用公式：

ｎ（ＣｕＳＯ４）＝
ｍ

Ｍ（ＣｕＳＯ４）
（１）

ｎ（Ｈ２Ｏ）＝
ｍ１－ｍ
Ｍ（Ｈ２Ｏ）

（２）

式中：ｎ（ＣｕＳＯ４）—ＣｕＳＯ４ 的物质的量，单位：ｍｏｌ；

ｍ—恒重后ＣｕＳＯ４ 质量，单位：ｇ；

Ｍ（ＣｕＳＯ４）
—ＣｕＳＯ４ 的相对分子质量，单位：ｇ／ｍｏｌ；

ｎ（Ｈ２Ｏ）—Ｈ２Ｏ的物质的量，单位：ｍｏｌ；
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　　ｍ１—ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ质量，单位：ｇ；

Ｍ（Ｈ２Ｏ）
—Ｈ２Ｏ的相对分子质量，单位：ｇ／ｍｏｌ．

１．１．３　产品中铜离子含量的测定
采用间接碘量法测定产品中Ｃｕ２＋的含量．
在弱酸性溶液中，Ｃｕ２＋与过量的ＫＩ作用，生成ＣｕＩ沉淀，同时析出Ｉ２；析出的Ｉ２ 可用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准溶

液滴定，以淀粉为指示剂，反应式如下：

２Ｃｕ２＋＋４Ｉ－＝２ＣｕＩ↓＋Ｉ２↓
Ｉ２＋２Ｓ２Ｏ２－３ ＝２Ｉ－＋Ｓ４Ｏ２－６

由此计算出铜的含量．
１．１．４　Ｘ射线衍射分析

Ｘ射线可以将晶体看作是空间衍射光栅，当Ｘ射线照射到晶体上时，晶体中原子产生的散射波相互干
涉，进而产生衍射．而这些衍射波又相互叠加，使得射线强度在某些方向上更强，在其他方向上就相应的减弱
了．通过对衍射的结果进行分析，就可以获得晶体的组成．并且Ｘ射线衍射符合布拉格公式．本实验采用Ｘ
射线衍射法测得产品的衍射图谱，并对图谱进行分析，确定产品组成．
１．２　实验内容

１．２．１　溶液的配制

Ｃｕ２＋标准溶液：称取１．５９３４ｇ铜粉（ＡＲ），置于２５０ｍｌ洁净烧杯中，加入约４０ｍＬ６ｍｏｌ／Ｌ的 ＨＣｌ溶液．
在摇动下加入３０％Ｈ２Ｏ２ 至铜粉反应完全．加热将多余的 Ｈ２Ｏ２ 分解除尽，然后定量转入２５０ｍｌ容量瓶中，

加蒸馏水稀释至刻度线，摇匀，从而制得０．１００３ｍｏｌ／Ｌ　Ｃｕ２＋标准溶液．
０．１ｍｏｌ／Ｌ　Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液：称取约２５ｇＮａ２Ｓ２Ｏ３·５Ｈ２Ｏ于洁净的烧杯中，并向其加入３５０ｍＬ新煮沸并
冷却的去离子水，再加入约０．１ｇＮａ２ＣＯ３，搅拌使其完全溶解，继续加去离子水至１Ｌ后，搅拌均匀，转移至棕
色试剂瓶中，于阴暗处存放４天再进行标定．
１．２．２　产品的制备
称取约２ｇ（精确到０．０００１ｇ）铜粉（ＡＲ）于５０ｍＬ小烧杯中，向盛有铜粉的烧杯中加入１０．０ｍＬ１∶

３Ｈ２ＳＯ４，初始温度５０℃时，向烧杯中缓慢滴加１０％Ｈ２Ｏ２ 溶液，磁力搅拌器搅拌，至铜粉反应完全．加热将多
余的 Ｈ２Ｏ２ 分解除尽，趁热过滤，滤液承接至蒸发皿中．水浴加热、浓缩至溶液颜色变深且有晶膜出现，将蒸
发皿取出，于冰水中冷却，减压过滤，用少量无水乙醇洗涤晶体，产品转移至表面皿上，室温下凉干称重．将以
上制得的粗产品转移至一洁净蒸发皿中，以每克加１．２ｍＬ水的比例溶于去离子水中，用重结晶法提纯五水
硫酸铜．平行三次实验，取其平均值计算产率．
１．２．３　产品的检测

１．２．３．１　结晶水含量的测定
水合硫酸铜是一种蓝色晶体，含有结合比较牢固的结晶水，受热时随温度升高按下列反应逐步脱水．最

后得到无水硫酸铜为灰白色粉末．
ＣｕＳＯ４·５Ｈ２Ｏ＝ＣｕＳＯ４·３Ｈ２Ｏ＋２Ｈ２Ｏ
ＣｕＳＯ４·３Ｈ２Ｏ＝ＣｕＳＯ４·Ｈ２Ｏ＋２Ｈ２Ｏ

ＣｕＳＯ４·Ｈ２Ｏ＝ＣｕＳＯ４＋Ｈ２Ｏ
硫酸铜的分解温度为６５０℃，为保证五水硫酸铜的五个水全部失去，硫酸铜又不分解，本实验选择的加

热温度为２６０℃－２８０℃．
取４个洁净的坩埚，放在烘箱中缓慢升温至５５０℃灼烧半小时后取出放入干燥器中冷却，室温后准确称

量．再次将其放入５５０℃烘箱中继续灼烧１０ｍｉｎ，干燥冷却后称其质量，两次称量之差小于０．５ｍｇ，则坩埚已
经恒重，质量记为ｍ０．在坩埚中放入磨细的产品五水硫酸铜，准确称量坩埚和五水硫酸铜的质量为 ｍ１．将含
有五水硫酸铜的坩埚放入烘箱中，缓慢升温到２６０℃－２８０℃，恒温半小时后停止加热，于干燥器中冷却至室
温，称量并记录数值．再次将坩埚放入烘箱中于２６０℃－２８０℃下加热１０ｍｉｎ，并转移到干燥器中冷却，称重，
恒重后质量记为ｍ．
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１．２．３．２　铜含量的测定
（１）用移液管移取２５．００ｍＬ　Ｃｕ２＋标准溶液，转移到２５０ｍＬ洁净干燥的碘量瓶中，加入５．０ｍＬ１∶１的

ＨＣｌ溶液和１ｇ左右ＫＩ固体，塞紧瓶塞，摇匀，水封，放于暗处５ｍｉｎ，待反应完全后，加１００．０ｍＬ水．用待标
定的Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 滴定至溶液呈淡黄色，滴入适量淀粉指示剂，继续滴定至溶液呈浅蓝色．然后加入１００ｇ／Ｌ
ＫＳＣＮ溶液１０．０ｍＬ，再继续滴定至溶液的蓝色恰好消失，即为到达滴定终点，记录所用 Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液的体
积，并计算硫代硫酸钠溶液的浓度．

（２）准确称取约０．５－０．６ｇ（精确到０．０００１ｇ）样品，置于２５０ｍＬ洁净的锥形瓶中，加入５．０ｍＬ　１ｍｏｌ／Ｌ
硫酸和１００ｍＬ去离子水使其溶解．再加入１０．０ｍＬ１００ｇ／Ｌ的ＫＩ，立即用Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 标准溶液滴定至锥形瓶中
溶液呈淡黄色后，继续加入２．０ｍＬ淀粉指示剂，并滴定至溶液呈浅蓝色，最后加入１００ｇ／Ｌ　ＫＳＣＮ溶液１０．０
ｍＬ，再继续滴定至溶液的蓝色恰好消失，即为终点．平行滴定三份，记录所消耗的Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液的体积，计
算产品中铜的含量．
１．２．３．３　晶体结构的检测
通过Ｘ射线衍射仪，采用连扫描方式对制得的产物进行ＸＲＤ分析，扫描速率为０．０２，扫描范围在

１０°－７０°．

２　实验结果

２．１　产品产率
准确称取约２ｇ（精确到０．０００１ｇ）的铜粉，加入１０．０ｍＬ１∶３Ｈ２ＳＯ４ 溶液，在初始５０℃滴加３０％过氧化

氢进行实验，通过三次平行实验，得出产品产量，并计算产品的平均产率，实验结果见表１．
表１　产品产率

编号 铜粉质量／ｇ 五水硫酸铜产量／ｇ 五水硫酸铜产率／％

１　 ２．０００３　 ７．５３９２　 ９５．９０
２　 ２．０００４　 ７．５４６３　 ９６．６６
３　 ２．０００１　 ７．５４０３　 ９６．５９

　　由表１得出产品的平均产率为９６．３８％．
２．２　产品中结晶水含量
产品的重量分析数据的处理结果，ｍ为恒重后的结果（见表２）．

表２　产品重量分析数据的处理

编号 ｍ１／ｇ　 ｍ／ｇ ｎ（ＣｕＳＯ４）：ｎ（Ｈ２Ｏ） ｎ（ＣｕＳＯ４）：ｎ（Ｈ２Ｏ）平均值

１　 １．５８４６　 １．０２４８　 １∶４．８５６
２　 １．６１９４　 １．０４５１　 １∶４．８８４
３　 １．５１１０　 ０．９８１８　 １∶４．７９１
４　 １．６２７１　 １．０５０３　 １∶４．８７５

１∶４．８５２

　　据表２得ｎ（ＣｕＳＯ４）∶ｎ（Ｈ２Ｏ）＝１∶４．８５２，所以可以得一分子硫酸铜结合五分子水．
２．３　产品中铜含量
用０．１００３ｍｏｌ／Ｌ　Ｃｕ２＋标准溶液标定Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液，实验结果见表３．

表３　硫代硫酸钠溶液的标定

编号
硫代硫酸钠

体积／ｍＬ
硫代硫酸钠

浓度／ｍｏｌ
硫代硫酸钠平均

浓度／ｍｏｌ／Ｌ
Ｒｄ

（相对偏差）
Ｒｄ（平均
相对偏差） Ｓ（标准偏差）

１
２
３

２３．５９
２３．５６
２３．５４

０．１０６２
０．１０６３
０．１０６４

０．１０６３
－０．０９４
０

＋０．０９４
０．０９４　 ０．０１１

　　准确称取０．５－０．６ｇ五水硫酸铜产品，用０．１０６３ｍｏｌ／Ｌ　Ｎａ２Ｓ２Ｏ３ 溶液滴定，记录所耗体积，计算出产品中
铜的含量，实验结果见表４．
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表４　产品中铜含量的测定

编号 五水硫酸铜／ｇ 硫代硫酸钠体积／ｍＬ 产品中铜含量／％ 产品中铜平均含量／％

１
２
３

０．５５５１
０．５７５５
０．５３７１

２０．６１
２１．４２
１９．８０

２５．０６
２５．１３
２４．８９

２５．０４

　　由表４进行的三次平行滴定，计算出产品中铜含量为２５．０４％．
２．４　产品的ＸＲＤ检测结果
采用连扫描方式对产物进行ＸＲＤ分析，扫描速率为０．０２，扫描范围在１０°－７０°（见图１）．

图１　产品的ＸＲＤ图谱

如图１所示，检测结果与标准卡片对照，产品图谱与标准卡片０１－０７０－１８２３０相一致，表明所制得产品的
物相结构为五水合硫酸铜．

３　结论
在初始温度５０℃下，用３０％双氧水氧化铜粉（ＡＲ）和稀硫酸反应，制备五水合硫酸铜．实验制得产品产

率达９６．３８％．通过Ｘ射线衍射法，结果表明产品图谱与标准卡片０１－０７０－１８２３相符，证明产物结构是五水合
硫酸铜．采用间接碘量法测得产品中Ｃｕ的含量为２５．０４％．用热重分析法测定产品中含有五个结晶水．此方
案制备过程的转化率较高、制得产品产量高、纯度好．本实验的方案设计符合绿色化学理念，首先选用了过氧
化氢替代教材中的浓硝酸作氧化剂，能满足氧化能力要求，且它被还原的产物是水，对反应体系来说，不会引
入任何杂质离子，也无有毒物质生成，室内环境好，对师生健康无危害．再有制备实验操作简单、便捷，可使学
生在规定时间内完成教学任务．此实验设计提高了学生的实验兴趣，提升了同学们的创新意识，并且对无机
实验教学有一定的实用价值，可以推广应用到实验教学中．
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