实验八
高锰酸钾的配制和标定
一、实训目的
1.掌握高锰酸钾法测定过氧化氢的原理；
2.掌握高锰酸钾标准溶液的标定；
3.掌握滴定终点的判断。
二、实训原理  

1. 市售KMnO4试剂常含有少量MnO2和其他杂质；②蒸馏水中含有少量有机物质。它们能使KMnO4还原为MnO(OH)2，而MnO(OH)2又能促进KMnO4的自身分解：
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见光时分解得更快。
2．标定KMnO4溶液的基准物质：As2O3、铁丝、H2SO4·2H2O和Na2C2O4等，其中以Na2C2O4最常用。Na2C2O4易纯制、不易吸湿、性质稳定。
3．标定原理
①H2SO4介质中进行。a.注意酸度不能过高或过低；b.不能用HNO3或HCl调节酸度。
②KMnO4作自身指示剂。
③加热到70-80℃
 H2SO4介质中，温度加热到70-80℃：
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KMnO4作自身指示剂  终点颜色：微红色半分钟不褪色
4. 过氧化氢具有还原性，在酸性个质中和室温条件下能被高锰酸钾定量氧化，其反应方程式为：
2MnO4- + 5H2O2 + 6H+ = 2Mn2+ + 5O2↑+ 8H2O

室温时，开始反应缓慢，随着Mn2+的生成而加速。H2O2加热时易分解，因此，滴定时通常加入Mn2+作催化剂。
三、仪器与试剂
0.020mol/L KMnO4标准溶液；H2SO4溶液3mol/L；MnSO4溶液1mol/L；H2O2试样，市售质量分数约为30%的H2O2水溶液 

四、实训内容  

1.基准物质Na2C2O4的称取及溶解：
准确称取0.13~0.16g基准物质Na2C2O4置于250ml锥形瓶中，加40ml水溶解。
2．KMnO4溶液的标定
溶解后的Na2C2O4溶液，加10ml 3mol/L H2SO4，加热至70-80℃，趁热用KMnO4溶液进行滴定。
3. 用移液管移取H2O2试样溶液2.00ml，置于250ml容量瓶中，加水稀释至刻度，充分摇匀备用。用移液管移取稀释过的H2O220.00ml于250ml锥形瓶中，加入3mol/L H2SO45ml，用KMnO4标准溶液滴定到溶液呈微红色，半分钟不褪即为终点。平行测定次，计算试样中H2O2的质量浓度(g/L)和相对平均偏差。
五、数据记录与处理
表 12-1 KMnO4溶液标定
	项目                       次数
	1 
	2 
	3

	      KMnO4标准溶液滴定体积（ml)
	
	
	

	      KMnO4标准溶液浓度（mol/L)
	
	
	

	KMnO4标准溶液平均浓度（mol/L)
	

	RSD (n=3)
	


表 12-2 H2O2的含量测定
	项目                       次数
	1 
	2 
	3

	消耗滴定液体积（ml)
	
	
	

	H2O2的含量（%）
	

	RSD (n=3)
	


六、注意事项
1. H2O2取样量少，应特别注意减少取样误差。
2. 为了减少H2O2因挥发、分解所带来的误差，每份H2O2样品应在测定前取。
3. 加热温度不能太高，若超过90℃，易引起H2C2O4分解：
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4.KMnO4颜色较深，读数时应以液面的上沿最高线为准；
5. 开始时滴定速度要慢，一定要等前一滴KMnO4的红色完全褪去再滴入下一滴。若滴定速度过快，部分KMnO4将来不及与Na2C2O4反应而在热的酸性溶液中分解：
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6. 终点判断：微红色半分钟不褪色即为终点。
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