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实验七  硝酸钾的制备、提纯及其溶解度的测定

【实验目的】

  1．学习利用各种易溶盐在不同温度时溶解度的差异来制备易溶盐的原理和方法。
  2．掌握重结晶法提纯物质的方法。

  3．掌握测定易溶盐溶解度的方法。

  4．巩固溶解、过滤、结晶等操作。

【实验原理】

1. 制备

在KCl和NaNO3的混合溶液中同时存在Na+、K+、Cl- 和NO3- 四种离子，它们可组成KNO3、KCl、NaNO3和NaCl四种盐，在溶液中构成一个复杂的四元交叉体系。关于这种复杂体系的状态与外界条件的关系——相平衡问题，将在物理化学中系统学习。这里简单介绍利用四种盐在不同温度下溶解度的差异，从KCl和NaNO3制备KNO3和NaCl的原理。

四种纯净盐在水中的溶解度列于表12—1（在混合溶液中由于物质间相互作用，溶解度有所不同）。
表12—1   纯KNO3、KCl、NaNO3、NaCl在水中的溶解度 （g/100g H2O）
	  温度/℃
	0
	20
	40
	60
	80
	100

	KNO3
	13.3
	31.6
	63.9
	110.0
	169.0
	246.0

	KCl
	27.6
	34.0
	40.0
	45.5
	51.5
	56.7

	NaNO3
	73.0
	87.6
	102.0
	122.0
	148.0
	180.0

	NaCl
	35.7
	36.0
	36.6
	37.3
	38.4
	39.8


从表12—1的数据可以看出，在20℃时，除NaNO3外其他三种盐的溶解度相差不大，因此不易使KNO3单独结晶出来。但是随着温度升高，NaCl的溶解度几乎没有多大改变，而KNO3的溶解度却增大得很快。因此只要把NaNO3和KCl混合溶液加热蒸发，在较高温度下，NaCl由于溶解度较小而首先析出，趁热把它滤去，然后将滤液冷却，利用KNO3的溶解度随温度下降而急剧下降的性质，使KNO3晶体析出。

2．易溶盐溶解度的测定
测定方法主要有两种：分析法和定组成法。分析法的原理是用分析化学的手段，测定在一定温度下饱和溶液中易溶盐组分的含量，从而计算出该温度下该盐的溶解度．此法结果精确，但操作比较复杂、费时。定组成法的原理是观察已知含量易溶盐溶液开始析出晶体的温度，从而计算出该温度下该盐的溶解度。根据定组成法，可用同一装置和一定量的溶质，通过连续补充定量水测定自高温到低温的一系列数据。

【仪器和药品】

仪器：烧杯(25mL，250mL)，量筒(l0mL)，吸量管(2mL)，抽滤瓶(l0mL)，布氏漏斗(20mm)，表面皿，台秤，分析天平，滤纸。

药品：NaNO3 (s)， KCl(s)，AgNO3 (0.1mol· L-1)，HNO3 (2.0mol· L-1)。  

【实验步骤】

1. 制备

在台秤上称取固体NaNO3 5.0g，固体KCl 4.4g，放入25mL烧杯中，加入8.0mL蒸馏水，加热溶解，继续小火加热并不断搅拌，使溶液蒸发至原体积的2/3，这时有晶体析出（是什么晶体？），趁热用减压过滤（过滤前预先将布氏漏斗在蒸气上或烘箱中预热），溶液转入25mL烧杯中（动作要迅速，若滤液在抽滤瓶中析出结晶，可水浴加热溶解之），自然冷却，随着温度下降，而有结晶析出（是什么结晶？）。注意不要骤冷，以免结晶过于细小。用减压过滤分离母液，所得KNO3晶体置于表面皿中蒸气浴烤干后称量，计算KNO3粗产品的产率。

2. 提纯

将粗产品（先称取0.5g备纯度检验用）放入25mL烧杯中，加入计算量的蒸馏水（按KNO3在100℃时的溶解度计算）并搅拌，用小火加热至沸，使结晶全部溶解，然后自然冷却至室温，待大量晶体析出后减压过滤，晶体置于表面皿中用蒸气浴烤干后称量，计算提纯率。

3. 产品纯度的检验

称取KNO3粗产品0.5g，放入盛有20mL蒸馏水的25mL烧杯中，溶解后取1mL于100mL烧杯中，稀释至100mL。取稀释液1mL于小试管中，加1滴2mol· L-1 HNO3酸化后，加2滴0.1mol· L-1 AgNO3溶液，观察白色沉淀的生成和浊度。  
用同样的方法检验KNO3提纯品的纯度，与粗产品的结果作比较。

4. 溶解度测定
准确称取KNO3提纯品1.00g放入一支干燥洁净的小试管中，用2mL吸量管加入蒸馏水1.00mL，装上带有100℃温度计的单孔软木塞，使温度计水银泡的位置处于接近试管的底部。将小试管置于水浴中加热，使试管内的液面略低于水浴的液面，轻轻摇动试管内溶液至晶体全部溶解（注意：不要长时间加热溶液，以免管内水分蒸发）。将试管自水浴中取出，自然冷却并轻轻地水平摇动试管，在黑色背景下观察开始析出晶体时的温度。再次在水浴中加热溶解和冷却使析晶温度重复为止。    
再用吸量管加入蒸馏水1.5mL，如前操作测定另一饱和溶液的温度。再加水，每次1.5mL，如此取得四个饱和溶液的析晶温度数据，按下表整理，计算溶解度并作数据处理。
表12—2   溶解度测定数据记录

	编  号
	W(KNO3)/g
	V(H2O)/mL
	析晶温度/℃
	S/g·(100g H2O)-1

	1
	
	
	
	

	2
	
	
	
	

	3
	
	
	
	

	4
	
	
	
	


(1) 以实验测得的KNO3溶解度为纵坐标，温度为横坐标，绘制溶解度——温度曲线I。 
(2) 根据表12—3中KNO3溶解度的文献值，绘制标准溶解度——温度曲线Ⅱ。
表12—3   纯KNO3在水中的溶解度 ( g/100g H2O )

	温度/℃
	30
	40
	50
	60
	70

	溶解度
	45.8
	63.9
	85.5
	111.0
	138.0


(3) 比较曲线I、Ⅱ，分析产生误差的原因。
【思考题】

1. 用KCl和NaNO3来制备KNO3的原理是什么？
2. 根据溶解度数据，计算在本实验中应有多少NaCl和KNO3晶体析出？（不考虑其他盐存在时对溶解度的影响。）
3. 如所用KCl或NaNO3的量超过化学计算量，结果怎样？
4. KNO3中混有KCl或NaNO3时，应如何提纯？
5. 本实验中为何要趁热过滤除去NaCl晶体？为何要小火加热？
6. 测定KNO3溶解度时，水的蒸发对本实验有何影响？应采取什么措施？溶解和结晶过程为什么要摇动？



















