硫酸铜的提纯、分析与测试

实验八  硫酸铜的提纯、分析与测试
【实验目的】

1. 了解提纯硫酸铜的方法。

2. 熟练掌握重结晶法提纯物质的原理和操作。

3. 巩固过滤、蒸发、结晶等基本操作。 

【实验原理】
粗硫酸铜中含有不溶性杂质和可溶性杂质，不溶性杂质可用过滤法除去。可溶性杂质主要为FeSO4 和Fe2(SO4)3，一般是先用H2O2等氧化剂将Fe2+氧化成Fe3+，然后调节溶液的pH值至4，加热使Fe3+水解成Fe(OH)3沉淀，再过滤除去。有关反应如下
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将除去杂质的CuSO4溶液蒸发，冷却结晶，可得蓝色CuSO4·5H2O。当CuSO4·5H2O晶体析出时，其他微量的可溶性杂质仍留在母液中，过滤时可与CuSO4·5H2O分离。
【仪器和药品】

仪器：台秤，分析天平，量筒(10mL)，研钵，普通漏斗和漏斗架，布氏漏斗(20mm)，吸滤瓶(10mL)，滴管，蒸发皿，小烧杯(50mL)，玻璃棒，酒精灯，石棉网，pH试纸，滤纸，容量瓶(50mL)，塑料洗瓶，吸量管(2mL)，洗耳球，锥形瓶(25mL)。

药品： HCl (2.0mol·L-1)， H2SO4 (l.0 mol·L-1)，NaOH(2.0 mol·L-1)，NH3·H2O (1.0 mol·L-1，6.0 mol·L-1)，粗硫酸铜，KSCN (1.0 mol·L-1)，H2O2 (3%)，H3PO4 (浓)，NaF (0.5 mol·L-1)，KI (1.0 mol·L-1)，Na2S2O3 (0.1000 mol·L-1)标准溶液，淀粉(0.2%)，KSCN(10%)， 。
【实验步骤】

1. 粗硫酸铜的提纯
(1) 在台秤上称取用研钵研细的粗硫酸铜晶体4g作提纯用，另称0.5g用于比较提纯前后杂质的对照实验。
(2) 将粗硫酸铜放入50mL小烧杯中，加入10mL蒸馏水，加热使其溶解。在不断搅拌下加入10滴3%H2O2溶液，然后用2.0 mol·L-1NaOH溶液调节pH≈4（用玻璃棒蘸取溶液在pH试纸上检验pH值），再加热片刻，静置，使生成的Fe(OH)3沉降，溶液用普通漏斗过滤，滤液收集到洁净的蒸发皿中。从洗瓶中挤出少量水淋洗烧杯及玻璃棒，过滤，滤液合并到蒸发皿中。
(3) 在滤液中加入1 ~ 2滴1.0 mol·L-1 H2SO4，使其pH=l ~ 2，然后在石棉网上加热蒸发（注意：勿加热过猛以免液体溅失），至液面出现一层结晶时停止加热。
(4) 让蒸发皿冷却至室温，使CuSO4·5H2O晶体析出，用布氏漏斗过滤，尽量抽干，并用干净玻璃棒挤压布氏漏斗上的晶体，尽可能除去晶体间夹带的母液。
(5) 停止抽滤，取出晶体，把它夹在两张滤纸中，吸干其表面水分，将吸滤瓶中的母液倒入回收瓶中。
(6) 在台秤上称出产品质量，计算产率。
2. 硫酸铜纯度检定
(1) 将0.5g粗硫酸铜用5mL蒸馏水溶解，加入10滴1.0 mol·L-1 H2SO4酸化，然后加入1mL H2O2煮沸片刻，使其中Fe2+ 氧化成Fe3+ 。
(2) 待溶液冷却后，边搅拌边滴加6.0 mol·L-1氨水，至沉淀溶解完全，溶液呈深蓝色为止，此时Fe3+ 成为Fe(OH)3沉淀，而Cu2+ 则成为配离子[Cu(NH3)4]2+。
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(3) 用普通漏斗过滤，并用滴管将1.0 mol·L-1氨水滴在滤纸上以洗涤沉淀，直到蓝色洗去为止，弃去滤液，此时Fe(OH)n黄色沉淀留在滤纸上。
(4) 用滴管把1mL加热过的2.0 mol·L-1 HCl滴在滤纸上，以溶解Fe(OH)3，如果一次不能完全溶解，可将滤下的滤液加热，再重新滴到滤纸上。
(5) 在滤液中滴入1滴1.0 mol·L-1 KSCN，观察血红色的产生。
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Fe3+ 越多，血红色越深，因此可根据血红色的深浅比较含Fe3+ 的多少，保留此溶液与下面作比较。
(6) 称取0.5g 提纯过的硫酸铜，重复上面的操作，比较两种溶液血红色的深浅，评定产品的纯度。

3. 硫酸铜百分含量的测定

(1) 配制CuSO4·5H2O样品的待测溶液

称取产品约1.2g（精确至0.1mg），溶于少量水后，加入浓H3PO4 4mL，在50mL容量瓶中定容。

(2) 测定待测液中Cu2+ 浓度

用吸量管移取2.00mL待测液，于25mL锥形瓶中，加入0.5 mol·L-1 NaF 1mL，振荡再加入1.0 mol·L-1 KI 1mL，振荡，塞好瓶塞，置暗处10min后，加水5mL，以0.1 mol·L-1 Na2S2O3标准溶液滴定至溶液呈黄色，然后加入0.2% 淀粉溶液0.5mL，继续滴定至蓝色消失。再加入10%KSCN溶液1mL，继续滴定至蓝色恰好消失为终点。平行测定三次。

(3) 计算试样中Cu2+ 浓度，计算产品中CuSO4·5H2O的百分含量。

【思考题】
1. 溶解固体时加热和搅拌起什么作用？
2. 粗硫酸铜中杂质Fe2+为什么要氧化为Fe3+除去？
3. 除Fe3+时，为什么要调节pH≈4 ?  pH值太大或太小有什么影响？
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