实验4 五水硫酸铜的制备

1． 实验目的
1.1 了解废铜制备五水硫酸铜的原理和方法

1.2 熟悉蒸发、结晶、减压过滤和重结晶等基本操作

2． 主要仪器及试剂

2.1 主要仪器

烧杯（100mL/250mL）、石棉网、酒精灯、蒸发皿、吸滤瓶、布氏漏斗、电子天平

2.2 实验药品

HNO3（浓）、H2O2(30%)、硫酸(3mol.L-1)、铜丝（片）、95%酒精
3． 实验原理

铜不能与无氧化性酸反应，因此在与稀硫酸反应时还需要加入氧化剂，如硝酸或H2O2等：

3Cu + 2HNO3 + 3H2SO4 ( 3CuSO4 + 2NO( + 4H2O   或

Cu + H2O2 + H2SO4 ( CuSO4 + 2H2O

使用HNO3为氧化剂时会产生有毒的NO，在空气中也会时一步氧化为NO2，也是有毒的，因此需要在通风柜中进行。使用H2O2为氧化剂时具有绿色化学特点，但H2O2易分解，温度高时更易分解，因此用量相对较大。两种氧化剂各有优缺点。也可以向溶液中鼓入空气进行氧化，但反应时间太长：

2Cu + O2 + H2SO4 ( 2CuSO4 + 2H2O

还可以先将铜氧化成氧化铜，再与稀硫酸反应：
2Cu + O2 
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虽然铜也可以与浓硫酸反应得到硫酸铜，但硫酸的浪费比例高，废酸处理麻烦，因此一般不采用。

如果以HNO3为氧化剂，则生成的产物中除了硫酸铜外，还有硝酸铜；而如果使用的是废铜片，可能还含有其它金属杂质，如铁、锌等。这些金属杂质由于含量少，生成的硫酸铜会留在母液中而分离。而生成的硝酸铜，一方面可以控制硝酸的用量而减少生成，另一方面硝酸铜的溶解度也远大于硫酸铜，因此在冷却结晶时，五水硫酸铜会更早结晶出来。
表4-1 CuSO4.5H2O和Cu(NO3)2.6H2O溶液度随温度变化

—————————————————————————————

试剂           273K   293K   313K   333K   353K CuSO4.5H2O/g(100gH2O)-1   14.1       20.7      28.5       40      55    
Cu(NO3)2.6H2O/g(100gH2O)-1 81.3       125.1     163       182     208   
得到的含少量杂质的硫酸铜还可以通过重结晶而进一步提纯。

4． 实验步骤

4.1 粗五水硫酸铜的制备

称取2.6g废铜丝(片)（约0.04mol）于小烧杯中，加入20mL3mol.L-1H2SO4，在通风柜中，再慢慢分批加入3mL浓硝酸，边加边搅拌。为加速反应进行可以用小火加热。待反应速率变慢时，如果仍有铜未溶解，可以补加1mL浓硝酸，以促反应趋向完全。待溶液中固体量很少或没有时，趁热用倾析法将溶液转移到蒸发皿中。然后用小火蒸发溶液至有晶膜出现，停止加热，冷却至室温，即有大量晶体析出。减压过滤，称量，计算粗产率。母液回收到指定容器中。
4.2 重结晶法提纯五水硫酸铜

根据粗产品的质量和353K时的溶解度，计算出重结晶所用水量，将水和粗产品混合于蒸发皿中，加热溶解后，再次冷却到室温，结晶，减压过滤，称量，即得精品，计算精品产率。母液回收到指定容器中。

4.3 样品定性表征

自已在实验报告中设计实验，证明Cu2+和SO42-的存在。

5． 实验问题思考

5.1 注意到H2SO4在用量上有什么讲究？为什么？

5.2 两次母液中成分上可能有什么差异？

5.3 如何设计实验来验证所得产品就是五水硫酸铜？

_1504438380.unknown

