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1. (2024·山东选考)利用“燃烧—碘酸钾滴定法”测定钢铁中硫含量
的实验装置如下图所示(夹持装置略)。
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实验过程如下：

①加样，将a mg样品加入管式炉内瓷舟中(瓷舟两端带有气孔且有盖

)，聚四氟乙烯活塞滴定管G内预装c(KIO3)∶c(KI)略小于1∶5的KIO3碱

性标准溶液，吸收管F内盛有盐酸酸化的淀粉水溶液。向F内滴入适量

KIO3碱性标准溶液，发生反应：KIO3＋5KI＋6HCl===3I2＋6KCl＋

3H2O，使溶液显浅蓝色。

②燃烧：按一定流速通入O2，一段时间后，加热并使样品燃烧。

③滴定：当 F内溶液浅蓝色消退时 (发生反应： SO2＋ I2＋

2H2O===H2SO4＋2HI)，立即用KIO3碱性标准溶液滴定至浅蓝色复现。

随SO2不断进入F，滴定过程中溶液颜色“消退—变蓝”不断变换，直至
终点。
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回答下列问题：

(1)取20.00 mL 0.100 0 mol·L－1 KIO3的碱性溶液和一定量的KI固体，

配制1 000 mL KIO3碱性标准溶液，下列仪器必须用到的是 _______

(填标号)。

A．玻璃棒　　　　　

B．1 000 mL锥形瓶　　　　　

C．500 mL容量瓶　　　　　

D．胶头滴管
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(2)装置B和C的作用是充分干燥O2，B中的试剂为 ____________。

装置F中通气管末端多孔玻璃泡内置一密度小于水的磨砂浮子(见放大图

)，目的是 ________________________。

(3)该滴定实验达终点的现象是 _____________________________；

滴定消耗KIO3碱性标准溶液V mL，样品中硫的质量分数是 __________

_______(用代数式表示)。
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【解析】　由题中信息可知，利用“燃烧—碘酸钾滴定法”测定钢

铁中硫含量的实验中，将氧气经干燥、净化后通入管式炉中将钢铁中硫

氧化为SO2，然后将生成的SO2导入碘液中吸收，通过消耗KIO3碱性标

准溶液的体积来测定钢铁中硫的含量。(1)取20.00 mL 0.100 0 mol·L－1 

KIO3的碱性溶液和一定量的KI固体，配制1 000 mL KIO3碱性标准溶液

(稀释了50倍后KIO3的浓度为0.002 0 mol·L－1)，需要用碱式滴定管或移

液管量取20.00 mL 0.100 0 mol·L－1 KIO3的碱性溶液，需要用一定精确

度的天平称量一定质量的KI固体，需要在烧杯中溶解KI固体，溶解时要

用到玻璃棒搅拌，需要用1 000 mL容量瓶配制标准溶液，需要用胶头滴
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管定容，因此，下列仪器必须用到的是AD。(2)装置B和C的作用是充分

干燥O2，浓硫酸具有吸水性，常用于干燥某些气体，因此B中的试剂为

浓硫酸。装置F中通气管末端多孔玻璃泡内置一密度小于水的磨砂浮子，

其目的是防止倒吸，因为磨砂浮子的密度小于水，若球泡内水面上升，

磨砂浮子也随之上升，磨砂浮子可以作为一个磨砂玻璃塞将导气管的出

气口堵塞上，从而防止倒吸。(3)该滴定实验是利用过量的1滴或半滴标

准溶液来指示滴定终点的，因此，该滴定实验达终点的现象是当加入最

后半滴KIO3碱性标准溶液后，溶液由无色突变为蓝色且30 s内不变色；

由S元素守恒及SO2＋I2＋2H2O===H2SO4＋2HI、KIO3＋5KI＋6HCl
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2. (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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