　3.化工流程中物质的分离与提纯

1．化工生产过程中分离、提纯、除杂
化工生产过程中分离、提纯、除杂等环节，与高中化学基本实验的原理紧密联系，包括蒸发浓缩、冷却结晶、过滤、洗涤、干燥，或蒸馏、萃取、分液等基本实验操作及原理，并要熟悉所用到的相关仪器。
2．常考分离、提纯的操作
(1)从滤液中提取一般晶体(溶解度随温度升高而增大)的方法：蒸发浓缩(至少有晶膜出现)、冷却结晶、过滤、洗涤(冰水洗、热水洗、乙醇洗等)、干燥。
(2)从滤液中提取溶解度受温度影响较小或随温度升高而减小的晶体的方法：蒸发浓缩、趁热过滤(如果温度下降，杂质也会以晶体的形式析出来)、洗涤、干燥。
(3)减压蒸发的原因：减压蒸发降低了蒸发温度，可以防止某物质分解(如H2O2、浓硝酸、NH4HCO3)或失去结晶水(如题目要求制备结晶水合物产品)。
(4)洗涤
	洗涤试剂
	适用范围
	目的

	蒸
馏
水
	冷水
	产物不溶于水
	除去固体表面吸附着的××杂质，可适当降低固体因为溶解而造成的损失

	
	热水
	有特殊的物质其溶解度随着温度升高而下降
	除去固体表面吸附着的××杂质，可适当降低固体因为温度变化溶解而造成的损失

	有机溶剂(酒精、丙酮等)
	固体易溶于水、难溶于有机溶剂
	减少固体溶解；利用有机溶剂的挥发性除去固体表面的水分，产品易干燥

	饱和溶液
	对纯度要求不高的产品
	减少固体溶解

	酸、碱溶液
	产物不溶于酸、碱
	除去固体表面吸附着的可溶于酸、碱的杂质；减少固体溶解

	洗涤沉淀的方法：向过滤器中加入蒸馏水至浸没沉淀，待水自然流下后，重复以上操作2～3次

	检验沉淀是否洗涤干净的方法：取少量最后一次的洗涤液于试管中，向其中滴入某试剂，若未出现特征反应现象，则沉淀洗涤干净




(5)萃取与反萃取
①萃取：利用物质在两种互不相溶的溶剂中的溶解度不同，将物质从一种溶剂转移到另一种溶剂的过程。如用CCl4萃取溴水中的Br2。
②反萃取：用反萃取剂使被萃取物从负载有机相返回水相的过程，为萃取的逆过程。
(6)其他
①蒸发时的气体氛围抑制水解：如从溶液中析出FeCl3、AlCl3、MgCl2等溶质时，应在HCl的气流中加热，以防其水解。
②减压蒸馏的原因：减小压强，使液体沸点降低，防止受热分解、氧化等。
3．根据溶解度曲线判断结晶的方法
(1)溶解度受温度影响较小的(如NaCl)采取蒸发结晶的方法。
(2)溶解度受温度影响较大的采取蒸发浓缩、冷却结晶的方法。
(3)带有结晶水的盐，一般采取蒸发浓缩、冷却结晶的方法。
应用示例
1．过滤(分离固、液混合物)
从工厂采集废液(含FeSO4和少量ZnSO4、MgSO4)，进行四氧化三铁的制备实验。制备流程如图所示：

操作a、b的名称分别为________________________________________________________。
2．萃取法分离
(1)“萃取分离”溶液中钴、锂的萃取率与平衡时溶液pH的关系如图所示，pH一般选择5左右，理由是________________________________________________________________
________________________________________________________________________。

(2)萃取剂对Al3＋、Co2＋萃取率与pH的关系如图所示。萃取分离钴、铝的实验操作：向萃取分液后的有机相中加稀硫酸调pH＝3～4，分液可得CoSO4溶液；__________________
________________________________________________________________________，可得Al2(SO4)3溶液。

(3)已知萃取剂A、B中pH对钴离子、锰离子萃取率的影响如图所示，为了除去Mn2＋，应选择萃取剂________(填“A”或“B”)。

3．反萃取分离
(1)实验室从含碘废液(除H2O外，含有CCl4、I2、I－等)中回收碘，其实验过程如图所示。

向含碘废液中加入稍过量的Na2SO3溶液，将废液中的I2还原为I－，其离子方程式：________________________________________________________________________
________________________________________________________________________。
该操作将I2还原为I－的目的是_______________________________________________
________________________________________________________________________。
(2)钒及其化合物在工业上有许多用途。从废钒(主要成分V2O3、V2O5、Fe2O3、FeO、SiO2)中提取五氧化二钒的一种工艺流程如图：

已知：①VOSO4能溶于水，VO2＋与Fe不能反应；
②有机溶剂H2R对VO2＋及Fe3＋萃取率高，但不能萃取Fe2＋。
“溶剂萃取与反萃取”可表示为VO2＋＋H2RVOR＋2H＋。为了提高VO2＋的产率，反萃取剂可选用________(填字母)。
a．NaCl  b．NaOH  c．H2SO4
(3)钼(Mo)是重要的过渡金属元素，具有广泛用途。由钼精矿(主要成分是MoS2)湿法回收钼酸铵[(NH4)2MoO4]部分工艺流程如图：

“滤液2”先加入有机溶剂“萃取”，再加氨水“反萃取”，进行“萃取”和“反萃取”操作的目的是__________________________________________________________________。
4．结晶与过滤
从溶液中得到晶体的过程：蒸发浓缩→冷却结晶→过滤→洗涤、干燥。
需要加热得到的晶体(或物质)：蒸发结晶、趁热过滤。
需要冷却得到的晶体(或物质)：蒸发浓缩、冷却结晶。
(1)制备MnSO4·H2O晶体。已知溶解度曲线如图1所示，MnSO4·H2O晶体在曲线拐点右侧。
操作方法：滴加稀硫酸酸化，温度__________(填“高于”“低于”或“等于”)40 ℃，__________结晶、__________过滤，酒精洗涤，低温干燥。

(2)制备FeSO4·7H2O晶体。已知溶解度曲线如图2所示，FeSO4·7H2O晶体在曲线拐点左侧。
操作方法：加热________，得到________ ℃饱和溶液，冷却至________ ℃结晶，过滤，少量冰水洗涤，低温干燥。

(3)由图3和图4，确定以下物质的制备方法：

①制备KNO3：__________、__________、过滤、洗涤、干燥。
②制备KCl：蒸发________、__________、洗涤、干燥。
③制备无水Na2SO3：在________(填“高于”“低于”或“等于”)34 ℃条件下，______、________、洗涤、干燥。

[2017·全国卷Ⅲ，27(4)]重铬酸钾是一种重要的化工原料，一般由铬铁矿制备，铬铁矿的主要成分为FeO·Cr2O3，还含有硅、铝等杂质。制备流程如图所示：

有关物质的溶解度如图所示。向“滤液3”中加入适量KCl，蒸发浓缩，冷却结晶，过滤得到K2Cr2O7固体。冷却到________(填字母)得到的K2Cr2O7固体产品最多。
a．80 ℃  	b．60 ℃
c．40 ℃  	d．10 ℃

步骤⑤的反应类型是________________。

1．(1)碘化亚铜(CuI)是阳极射线管覆盖物，不溶于水和乙醇。下图是工业上由冰铜制取无水碘化亚铜的流程。

①步骤a中Cu2S被转化为Cu，同时有大气污染物A生成，相关反应的化学方程式为________________________________________________________________________
________________________________________________________________________。
熔渣B主要成分为黑色磁性物质，其化学式为____________________。
②步骤b中H2O2的作用是___________________________________________________
________________________________________________________________________；
步骤c中加入过量NaI涉及的主要反应的离子方程式为__________________________
________________________________________________________________________。
③步骤d用乙醇洗涤的优点是______________________________________________；
检验沉淀是否洗涤干净的方法是______________________________________________
________________________________________________________________________。
(2)下图是Na2SO4和Na2SO4·10H2O的溶解度曲线，则由Na2SO4溶液得到Na2SO4固体的操作是______→______→用乙醇洗涤→干燥。用乙醇洗涤而不用水洗的原因是________________________________________________________________________
________________________________________________________________________。


2．磷精矿主要成分为Ca5F(PO4)3，含少量REPO4、FeO、Fe2O3、SiO2，其中RE代表稀土元素。从磷精矿分离稀土元素的工业流程如下。

(1)RE属于第ⅢB族，其中Sc的基态原子核外电子排布式为______________。
(2)“酸浸”过程HNO3与Ca5F(PO4)3反应的化学方程式如下，请补充完整。
Ca5F(PO4)3＋HNO3===Ca(NO3)2＋______＋HF↑
(3)“萃取”的目的是富集RE，但其他元素也会按一定比例进入萃取剂中。
①通过3ROH＋POCl3(RO)3PO＋3HCl制得有机磷萃取剂(RO)3PO，其中—R代表烃基，—R对(RO)3PO产率的影响如下表。
	—R
	—CH2CH3
	—CH2CH2CH3
	—CH2CH2CH2CH3

	(RO)3PO产率/%
	82
	62
	20



由表可知，随着碳原子数增加，烃基________(填“推电子”或“吸电子”)能力增强，O—H更难断裂，(RO)3PO产率降低。
②“萃取”过程使用的萃取剂(C4H9O)3PO的结构如图，与RE3＋配位的能力：1号O原子________(填“>”“<”或“＝”)2号O原子。

(4)“反萃取”的目的是分离RE和Fe元素。向“萃取液”中通入NH3，Fe2＋、Fe3＋、RE3＋的沉淀率随pH变化如图。

①试剂X为________(填“Na2SO3”或“NaClO”)，应调节pH为________。
②通入NH3得到REPO4沉淀的过程：
ⅰ.H3PO4＋3NH3===(NH4)3PO4；
ⅱ.________________________________________________________________________
(写出该过程的化学方程式)。
③若萃取剂改用三丁基氧化膦[C4H93PO]会导致“反萃取”RE产率降低，其原因为________________________________________________________________________
________________________________________________________________________。
(5)若略去“净化”过程，则制得的草酸稀土会混有____________(填化学式)杂质。
(6)在整个工艺中，可从副产物中提取________(填名称)，用于生产氮肥。
[bookmark: _GoBack]
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