氯酸钾的制备

一、实验目的
1、 掌握改进后的氯气、氯酸盐的新型制备方案；
2、 掌握气体发生的方法和仪器的安装；
3、 了解氯酸钾、氯气的安全操作以及新方案的优缺点。
二、实验原理
用二氧化锰与适当浓度的盐酸反应制取氯气：
MnO2+4HCl(浓)=MnCl2+Cl2↑+2H2O
然后将产生的氯气通入热的30%氢氧化钾溶液制备氯酸钾
6KOH+3Cl2=KClO3+5KCl+3H2O
三实验用品
1、实验仪器：铁架台、石棉网、三角架、蒸馏烧瓶、温度计、烧杯、大试管、分液漏斗、滴管、表面皿、酒精灯、自由夹、试管、棉花、橡皮管、锥形瓶、螺旋夹
2、实验药品：
固体药品：二氧化锰（固体）
液体药品：9 mol·L-1 HCl、2mol·L-1NaOH、30%KOH、0.1mo1·L-1Na2S2O
四、实验流程
1、安装实验装置，检查装置气密性
2、氯气的制备
3、氯酸钾的制备
4、尾气处理
5、分离提纯氯酸钾
6、氯酸钾的重结晶
7、产品干燥，称重
8、产品纯度检验的装置安装
9、加热氯酸钾，记录数据
10、计算氯酸钾的纯度
11、实验装置的后期清理
实验装置图
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五、实验内容与步骤
1、按照装置图安装实验装置。
2、检查装置气密性，手捂烧瓶或微加热烧瓶，有气泡产生，即气密性好。
3.在蒸馏烧瓶中加入25g二氧化锰，再加入12ml蒸馏水润湿二氧化锰
4.在滴液漏斗中加入127.81mL9mol/LHCL溶液，将滴液漏斗下端插入液面下
5.在A管中加入30%的氢氧化钾溶液（由27.4693g溶解在64.0951ml的蒸馏水中所配成的溶液），置于70~80℃的热水浴中。
6.在B试管中加入20mL蒸馏水。
7.在锥形瓶C中加入一定量的2mol/LNaOH溶液以吸取多余的氯气
8.在锥形瓶出气管口塞上浸泡过硫代硫酸钠溶液的棉花以吸收一出的氯气
9.在确保系统密闭后，旋开滴液漏斗活塞，是滴液漏斗下端形成一段液柱，点燃氯气发生器的酒精灯，将盐酸均匀地滴入蒸馏烧瓶中，反应生成的氯气均匀地通过A、B管。
10.A管中液体呈黄色后，产生大量小气泡，当溶液由黄色转变为无色时，关闭螺旋夹E，停止加热氯气发生器，拆除制备氯酸钾和氯气吸收装置，并将锥形瓶C中用语吸收尾气部分的氢氧化钠通过分液漏斗带入蒸馏烧瓶中。
11.A管中的溶液冷却到室温后，继续放在冰水浴中冷却，洗出大量氯酸钾晶体，过滤，用少量蒸馏水洗涤晶体一次，用倾析法倾去溶液，将晶体移至表面皿上，用滤纸吸干，称重。
12. 称取一定质量为m1的氯酸钾与5g二氧化锰混合,放入试管,称得试管总质量m2，加热该混合物，每隔一定的时间称量加热后冷却的试管质量，直到试管质量不变时结束加热，称得最终冷却后的试管质量m3。减少的质量m0=m3-m2即为氧气的质量，根据反应计量关系科计算出氯酸钾的实际质量，从而计算出纯度。
六、注意事项
１ 制备实验应在通风橱中进行。
２ A管中第一次呈黄色，只是氯气溶解,由黄色转变为无色时，反应已趋完成，停止加热。
３ 加盐酸时，蒸馏烧瓶温度可能会下降，产生KOH溶液倒吸现象。
4. 氯气剧毒，有刺激性气味，所以要有尾气吸收装置要密闭性好。
5 氯酸钾受热易分解，所以A管不能直接加热，而应进行水浴加热
6 反应结束后，先关闭螺旋夹E，再停止加热氯气发生器
七、优缺点分析
1.该实验方案的优越性
1、采用9mL/L HCl 代替浓HCl，减少了其想环境的逸散量，减少了污染。
2、盐酸浓度降低，反应体系加热后逸出的氯化氢气体较少，从而避免了白雾的产生，也减少了进入A管的氯化氢的量，使盐酸与二氧化锰反应比较充分。又由于滴液漏斗下端有一段液柱，使滴液漏斗的盐酸能均匀地滴入蒸馏烧瓶中，易于控制产生氯气的速率，气流也比较稳定，从而减少了反应过程中产生倒吸的可能。
3、由于制备氯气时反应速率适中，二氧化锰又事先用水湿润，避免了气流夹带二氧化锰粉末进入A管，从而可制得无色有光泽的氯酸钾晶体。
4、反应结束后，先关闭螺旋夹E，停止加热氯气发生器，再拆除制备装置，这样的操作顺序可以避免在拆除装置过程中的倒吸现象。
5、将锥形瓶中用于吸收尾气的部分氢氧化钠通过滴液漏斗加入蒸馏烧瓶中，比加大量水更容易除去残留在蒸馏烧瓶中的少量盐酸和未排出的氯气，而且没有增加化学试剂用量
6、节约了药品。盐酸由原实验中的浓HCl改为9mol/L HCl,但产量却有所提高，能满足后续性质实验对氯酸钾的需要量。
2.实验的不足：
1. 当A管中溶液由黄色转变为无色时，关闭螺旋夹E这一步骤中由于黄色和无色不是很明显，所以在关闭螺旋夹E这一终点操作时误差较大。
2.实验装置较复杂，且对装置气密性要求高。
八、思考题的探究
1、如果实验室没有二氧化锰，可改用哪些药品代替二氧化锰?举出三种。
KMnO4，K2MnO4，PbO2、NaBiO3、KClO3、K2Cr2O7
2、用碘化钾淀粉试纸检验氯气时，试纸先呈蓝色，当在氯气中放置时间较长时，蓝色褪去。为什么？
Cl2+2I-=2Cl-+I2       5Cl2+I2+6H2O=2HIO3+10HCl
九、实验的安全
一、有关氯气的安全操作 氯气剧毒，有刺激性气味的黄绿色气体，少量吸入人体会刺激鼻、喉部，引起咳嗽和喘息，大量吸入甚至会导致死亡。空气里可以允许的氯气最高浓度是0.001mg·L-1，超过这个浓度就会引起人体中毒。做氯气实验时，须在通风橱内进行，室内也要通风。不可直接对着管口或瓶口闻氯气，应当用手轻轻将氯气煽向自己的鼻孔。
二、有关氯酸钾的安全操作 氯酸钾是强氧化剂，与可燃物质接触、加热、磨擦或撞击容易引起燃烧和爆炸，因此决不可把它们混合起来保存。氯酸钾容易分解，不宜用火烘烤。实验时，撒落的氯酸钾应及时清除干净，不要倒入废液缸中。
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