制备高氯酸钾 实验报告

实验标题：制备高氯酸钾  时间：2010年8月3日  地点：轻疯科研中心  室温：27℃

一、目的要求：1)掌握基本仪器的操作方法

              2)熟悉复分解反应的发生条件及用途

              3)制取并收集高氯酸钾

              4)回收稀硫酸

二、反应原理 2HClO4  + K2SO4  == 2KClO4 ↓ + H2SO4
             通过过滤实现将反应混合物分离，并重结晶使产物纯化

三、物性参数
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 高氯酸(HClO4) AR 500mL  40.00元    硫酸钾(K2SO4) AR 500g  12.00元

	
	高氯酸(HClO4)
	硫酸钾(K2SO4)

	摩尔质量
	100.46 g·mol−1
	(无水) 174.259 g·mol−1

	外观
	无色液体
	白色结晶状固体

	熔点
	-112 °C
	1069 °C

	沸点
	203 °C
	1689 °C

	密度（aq）
	1.768g/cm3,70%
	1.10 g/cm3,饱和

	溶解度（水）
	任意比例混溶
	12 g/100 mL (25 °C)


四、试剂用量

  1)配制250mL饱和K2SO4(aq)，
    我这里的室温接近25℃，K2SO4的溶解度约为12 g/100 mL

    ω(K2SO4)=12g/(12g+100g)*100%=10.71%

    c=1000ρω/M=1000*1.10g·cm-3*10.71%/174.259g·mol−1=0.676mol·L-1

  2)再配制250mL 2x浓度HClO4(aq)，

    ω(HClO4)=70.0%
    c=1000ρω/M=1000*1.768g·cm-3*70.0%/100.46g·mol−1=12.319mol·L-1
V浓=c稀*V稀/c浓=1.352mol·L-1*0.25L/12.319mol·L-1=0.027L=27mL

  注：鉴于本人没有100mL的容量瓶，只好配250mL了

五、合成装置
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                  铁架台                               对顶丝
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                  万能夹                              分液漏斗
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                   量筒                                 烧杯
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                                   装置总览

六、实验过程

  1)配制K2SO4溶液(不小心把硫酸钾加多了，结果导致后面一系列尴尬)
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加入K2SO4颗粒，没想到居然加多了    赶紧拿出个250mL锥形瓶继续加水

  2)配制HClO4溶液(不小心洒到木质地板上几滴，赶紧用1mol/L NaOH(aq)处理)
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    27mL 70% 浓高氯酸在量筒里虎视眈眈   烧杯、玻璃棒准备完毕，开始稀释

    [image: image14.jpg]


  [image: image15.jpg]



酸入水，期间用玻璃棒搅拌            倒入250mL容量瓶，还有2次洗涤液

  3)开始进行滴定操作(酸入盐溶液，这里没多加考虑，差别应该不大，太稀了)
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一切准备就绪，等待开启阀门          滴入瞬间浑浊，虽然溶液很稀
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    换用锥形瓶继续


    由于前面配制K2SO4(aq)时固体颗粒加多了，本着节约药品的原则，多配了几百mL的盐溶液，导致悲剧从这里上演。

当然还有就是没想到125mL梨形分液漏斗的容积那么大，标示125mL，实际上我发现装了200mL以上的稀高氯酸，于是导致250mL烧杯开始装不了，拿出1个250mL锥形瓶接替。

  4)开始收拾残局，进行整理
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后来盐溶液太多，都乱套了            不过酸是定量的，没敢再加
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    过滤悬浊液，将高氯酸钾转移至滤纸    得到的粗品
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    实验台全局

最后将暂时不需要的(量筒、容量瓶、硫酸钾……)都收拾走了，铁架台当滴定台用继续过滤着。由于盐溶液严重过量，只好先将高氯酸钾转移至滤纸，然后将H2SO4&K2SO4混合溶液装入500mL细口瓶，改日再进行分离。

六、实验成果

·产品性状

  KClO4  白色粉末状固体

  H2SO4&K2SO4混合溶液  无色水状透明液体

·产率(实际产物质量/理论产物质量)

  9.6g/46.8g*100%=20.51%

七、结果讨论

·配制K2SO4溶液时知道室温250mL水大概能溶解30g，居然习惯性地拿着药匙向30mL的方向使劲而忘了它2.662的相对密度，结果导致了K2SO4溶液的严重过量。

·虽然盐溶液明显配制过量了，不过一激动把500mL左右的盐溶液都代入了反应体系实属不该，可能当时头脑有点不清晰。但是我没打算再加酸，因为我想那样会导致实验变得更加不可分析。

·高氯酸钾的溶解性直观地观察觉得比想象中的更小，且即使反复摇晃烧杯也很难形成悬浊液，于是就导致了不太容易从烧杯中取出(粘在烧杯底)。

·产率低得让人有些蛋疼，原因暂时分析不出来，滤纸不至于粘走那么多啊；虽然盐溶液可能未饱和，但是盐应该是够的；可能由于没降温，而使一些高氯酸钾还在水中吧，水确实也有几百毫升。
·建议大家以后在进行实验的过程中切记不要冲动，理清头绪，尽量少犯些我这样的低级错误。

·对于那几百毫升H2SO4&K2SO4混合溶液的分离并回收全部产物，我的想法是滴加高氯酸至沉淀质量不再增加，但实际操作我觉得似乎很难控制。

·高氯酸钾的保存问题，众所周知高氯酸钾的稳定性要胜于氯酸钾，但保存同样不能忽视，普通的60mL白广口瓶(玻璃)不知是否安全。
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