实验九  氯化钠的提纯（3学时）
一、实验目的

1．学习提纯食盐的原理和方法及有关离子的鉴定；

2．掌握溶解、过滤、蒸发、浓缩、结晶、干燥等基本操作；

3．学习食盐中Ca2+，Mg2+，SO42-的定性检验方法。

二、实验原理

   1 粗盐中的成分

粗食盐中的可溶性杂质主要是Ca2+、Mg2+和
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离子等，选择适当的试剂使它们生成难溶化合物的沉淀而被除去；K+含量较少，在蒸发和浓缩后不结晶，留在母液中。

2 除去杂质的原理
(1) 泥沙:用过滤的方法除去
(2) 加入过量的BaCl2溶液，除去
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： Ba2+ +
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===BaSO4↓ 过滤，

(3) 在滤液中加入NaOH和Na2CO3溶液，除去Mg2+, Ca2+ 和沉淀
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 时加入的过量Ba2+：

              Mg2+ + 2OH－===Mg(OH)2↓

              Ca2+ + 
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 ===CaCO3↓

              Ba2+ + 
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 ===BaCO3↓  过滤除去沉淀。

(4) 溶液中过量的NaOH和Na2CO3可以用盐酸中和除去。

(5) 粗盐中的K+ 和上述的沉淀剂都不起作用。由于KCl的溶解度大于NaCl的溶解度，且含量较少，因此在蒸发和浓缩过程中，NaCl先结晶出来，而KCl则留在溶液中。

三、实验仪器与试剂

台秤，烧杯，量筒，普通漏斗，漏斗架，布氏漏斗，吸滤瓶，蒸发皿，石棉网，酒精灯，药匙，滤纸，pH试纸。

粗食盐，HCl (2mol·L－1)，HAc (6mol·L－1)，NaOH（2mol·L－1），BaCl2（1mol·L－1），Na2CO3 (1mol·L－1)，(NH4)2C2O4（0.5mol·L－1），镁试剂。

四、实验操作流程图
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五、实验步骤

1．粗食盐的提纯

① 在台秤上称取8.0g粗食盐 (记录M0=     g)，放在100mL烧杯中，加入30mL水，搅拌并加热使其溶解。至溶液沸腾时，在搅拌下逐滴加入1 mol·L－1 BaCl2溶液至沉淀完全（约2mL）。继续加热5min，使BaSO4的颗粒长大而易于沉淀和过滤。为了试验沉淀是否完全，可将烧杯从石棉网上取下，待沉淀下降后，取少量上层清液于试管中，滴加几滴6mol·L－1 HCl，再加几滴1mol·L－1 BaCl2检验。用普通漏斗过滤。

② 在滤液中加入1mL 2mol·L－1NaOH和3mL 1mol·L－1 Na2CO3, 加热至沸，待沉淀下降后，取少量上层清液放在试管中，滴加Na2CO3溶液，检查有无沉淀生成。如不再产生沉淀，用普通漏斗过滤。

③ 在滤液中逐滴加入1mol·L－1 HCl，直至溶液呈微酸性为止（pH约为6）。

④ 将滤液倒入蒸发皿中，用小火加热蒸发，浓缩至稀粥状的稠液为止，切不可将溶液蒸干。

⑤ 冷却后，用布氏漏斗过滤，尽量将结晶抽干。将结晶放回蒸发皿中，小火加热干燥，直至不冒水蒸气为止。

⑥ 将精食盐冷至室温，称重(记录M=    ?g)。最后把精盐放入指定容器中。计算产率(M/M0)。

2．产品纯度的检验

取粗盐和精盐各1g，分别溶于5mL蒸馏水中，将粗盐溶液过滤。两种澄清溶液分别盛于三支小试管中，组成三组，对照检验它们的纯度。

① 
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的检验  在第一组溶液中分别加入2滴6mol·L－1 HCl，使溶液呈酸性，再加入3~5滴1mol·L－1 BaCl2，如有白色沉淀，证明
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存在，记录结果，进行比较。

② Ca2+的检验  在第二组溶液中分别加入2滴6mol·L－1 HAc使溶液呈酸性，再加入3~5滴0.5M的(NH4)2C2O4溶液。如有白色CaC2O4沉淀生成，证明Ca2+存在。记录结果，进行比较。

③ Mg2+的检验  在第三组溶液中分别加入3~5滴2mol·L－1 NaOH，使溶液呈碱性，再加入1滴“镁试剂”。若有天蓝色沉淀生成，证明Mg2+存在。记录结果，进行比较。

镁试剂是一种有机染料，在碱性溶液中呈红色或紫色，但被Mg(OH)2沉淀吸附后，则呈天蓝色。
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六、注意事项

（1）粗食颗粒要研细；过滤时滤纸边小于漏斗内径，切忌抽虑瓶要洗干净！
（2）食盐溶液浓缩时切不可蒸干；否则，母液中的K＋离子混入NaCl
（3）普通过滤与减压过滤的正确使用与区别。连好胶管－开水龙头；结束时，先拔开胶管－后关水龙头，防治倒吸造成滤液被污染。
（4）蒸发时要一手搅拌，一手用坩锅钳轻轻夹住蒸发皿。蒸发皿底上无水滴，并用小火加热，否则易烧裂蒸发皿。
（5）在蒸发皿中浓缩至稀浆状，切不可蒸干。
（6）溶解粗盐用自来水，溶解精盐用蒸馏水。
（7）学生不能判断精盐是否烘干？

不冒水汽，不成团粒而呈粉状，无辩啪响声，这时可认为食盐已干燥。
（8）不少学生认为看到较大颗粒沉下，才算是沉淀生成。事实上，大颗粒是沉淀，但是只要看到溶液混浊或不透明时，也即有了沉淀形成。

七、思考题与参考答案

1．加入30mL水溶解8g食盐的依据是什么？加水过多或过少有什么影响？

答：依据食盐在沸点下的溶解度。加水过多不利于离子的沉淀完全；加水过少粗食盐可能溶不完。

2．怎样除去实验过程中所加的过量沉淀剂BaCl2，NaOH和Na2CO3？

答：BaCl2用Na2CO3； NaOH和Na2CO3用HCl。

3．提纯后的食盐溶液浓缩时为什么不能蒸干？

   答：少量溶液的存在用于溶解KCl，否则KCl也会析出。

4．在检验SO42-时，为什么要加入盐酸溶液？

   答：因为BaCO3也是白色沉淀，但它可溶于HCl。

5．在粗食盐的提纯中，（1）（2）两步，能否合并过滤？

   答：不能。因为在（2）加入Na2CO3后，会有少量（1）中的BaSO4转化为BaCO3，从而又释放出少量SO42-。
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