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1. (2023·河北选考)配合物Na3[Co(NO2)6](M＝404 g·mol－1)在分析化

学中用于K＋的鉴定，其制备装置示意图(夹持装置等略)及步骤如下：

①向三颈烧瓶中加入15.0 g NaNO2和15.0 mL热蒸馏水，搅拌溶解。

②磁力搅拌下加入5.0 g Co(NO3)2·6H2O，从仪器a

加入50%醋酸7.0 mL。冷却至室温后，再从仪器b缓慢

滴入30%双氧水8.0 mL。待反应结束，滤去固体。

③在滤液中加入95%乙醇，静置40分钟。固液分离

后，依次用乙醇、乙醚洗涤固体产品，称重。
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已知：ⅰ.乙醇、乙醚的沸点分别是78.5 ℃、34.5℃；

ⅱ.NaNO2的溶解度数据如下表。

温度/℃ 20 30 40 50

溶解度/(g/100 g H2O) 84.5 91.6 98.4 104.1

回答下列问题：

(1)Na3[Co(NO2)6]中钴的化合价是 ________，制备该配合物的化学

方程式为 _______________________________________。

(2)步骤①中，用热蒸馏水的目的是 _________________________。
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(3)步骤③中，用乙醚洗涤固体产品的作用是 ________________。

(4)实验室检验样品中钾元素的常用方法是：将铂丝用盐酸洗净后，

在外焰上灼烧至与原来的火焰颜色相同时，用铂丝蘸取样品在外焰上灼

烧， _________________________________________________。

【答案】　(1)＋3　

12NaNO2＋ 2Co(NO3)2＋H2O2＋ 2CH3COOH===2Na3[Co(NO2)6]＋

4NaNO3＋2CH3COONa＋2H2O

(2)增加NaNO2的溶解度　(3)加速产品干燥

(4)透过蓝色钴玻璃观察火焰的颜色，若呈紫色则含钾元素
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【解析】　三颈烧瓶中加入NaNO2和热蒸馏水，将物料溶解加入

Co(NO3)2·6H2O再加入醋酸，冷却至室温后，再从仪器b缓慢滴入30%双

氧水，待反应结束，滤去固体，在滤液中加入95%乙醇降低溶解度，析

晶，过滤洗涤干燥，得到产物。(1)Na3[Co(NO2)6]中钠是＋1价、亚硝酸根

是－1价，根据化合价代数和为0，钴的化合价是＋3，制备该配合物的化学

方程式为12NaNO2＋2Co(NO3)2＋H2O2＋2CH3COOH===2Na3[Co(NO2)6]＋

4NaNO3＋2CH3COONa＋2H2O。(2)步骤①中，用热蒸馏水的目的是增

加NaNO2的溶解度。(3)步骤③中，用乙醚洗涤固体产品的作用是加速产

品干燥。(4)实验室检验样品中钾元素的常用方法是：将铂丝用盐酸洗净

后，在外焰上灼烧至与原来的火焰颜色相同时，用铂丝蘸取样品在外焰

上灼烧，透过蓝色钴玻璃观察火焰的颜色，若呈紫色则含钾元素。
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2. (2024·重庆选考)煤的化学活性是评价煤气化或燃烧性能的一项重

要指标，可用与焦炭(由煤样制得)反应的CO2的转化率α来表示。研究小
组设计测定α的实验装置如下：
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①将煤样隔绝空气在900 ℃加热1小时得焦炭，该过程称为 _____。

②装置Ⅱ中，高温下发生反应的化学方程式为 __________________

_______________________________________________。

③装置Ⅲ中，先通入适量的气体X，再通入足量Ar气。若气体X被

完全吸收，则可依据d和e中分别生成的固体质量计算α。
ⅰ.d中的现象是 ________________________。

ⅱ.e中生成的固体为Ag，反应的化学方程式为 _________________

______________________________________________。

ⅲ.d和e的连接顺序颠倒后将造成α ________(填“偏大”“偏小”

或“不变”)。
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【解析】　稀盐酸与碳酸钙反应生成二氧化碳、氯化钙和水，由于

盐酸易挥发，二氧化碳中含有氯化氢杂质，用饱和碳酸氢钠溶液吸收氯

化氢，再用浓硫酸干燥气体，二氧化碳通到灼热的焦炭中反应生成一氧

化碳，将混合气体通入足量氢氧化钡溶液中吸收二氧化碳，一氧化碳与

银氨溶液反应生成银单质。①将煤样隔绝空气在900 ℃加热1小时得焦炭，

即隔绝空气加强热使之分解，则该过程称为干馏。②装置Ⅱ中，高温下

二氧化碳和焦炭反应生成一氧化碳，其发生反应的化学方程式为
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 实验操作目的或原因规范描述

实验操作目的或原因 规范描述

先通入N2或惰性气体的目的
除去装置中的空气，排除O2对实验的

干扰

末端连接碱石灰干燥管的目的
防止空气中的CO2和水蒸气对实验的

干扰

冷凝回流操作的目的
防止反应物的蒸气逸出脱离反应体系，

从而提高反应物的转化率
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实验操作目的或原因 规范描述

减压蒸馏的目的

①减小压强，使液体沸点降低，更易分离出某

种液体。
②防止加热时某些物质(如H2O2)的分解。如浓

缩双氧水需减压蒸馏

恒压滴液漏斗中支管

的作用
平衡气压，使恒压滴液漏斗中的液体顺利滴下

调节溶液pH的目的

①分离除杂：使杂质充分沉淀或溶解，提高纯

度。②调控反应：使溶液呈酸性，提高氧化性，

或使溶液呈碱性，控制反应的发生
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