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碘酸钾的电化学制法的研究

林文修 阮丽琴
(福建师 范大 学化学 系 福 州 3 5 0 0 0 7 )

摘要 研 究以 碘和氮乳化钾 为原料
,

应 用 电化学方法制 备碘酸钾的最佳 条件
,

并 与氛酸钾 乳化法 对

照
。

实验指 出
,

电比学法优 于氛酸钾或化法
。

无隔膜 的条件 下
,

电解 液的最佳配方为
:

碘 2 0 0 9 /L
,

氮乳

化钾 85 9 / L
,

重铬酸钾 2 9 l/
。

最 佳操作 条件 为
:

阳极 P b一 P bO : ,

阴极不 诱钢 电极
,

电流 密度 D k ~

25 A d/ m “ ,

温度 50 一 60 ℃
,

电解时 间 6 小 时
,

在 该 条件下碘酸钾 的产率 89
.

7%
,

电 流效率 98 写
.

产 品

纯度 99
.

2纬
。

关键词 碘酸钾 电解 碘

前言

碘酸钾 K IO
。

是一种白色棱柱状 单斜晶系结晶的无机化合物
,

相对密度 3
.

89
,

熔点 5 60 C
,

25 ℃时在水中的溶解度为 9
.

1 69 /m l
,

其水溶液呈中性
,

不溶于 乙醇
〔`二。

碘酸钾是工业上最重要的碘酸盐
,

在用碘与苛性碱反应生成碘化物的工艺过程中
,

可得到

副产物碘酸盐
。

食盐加碘是防治缺碘病的主要措施之一
,

过去采 用碘化钾作为食盐加碘剂
,

因其化学稳定

性差
,

需加 N a :
5

2
0

3

作为稳定剂
。

即使这样
,

放置四 个月之后
,

碘的损失率仍高达 92 %
,

自从九

十年代起
,

全 国施行以碘酸钾代替碘作为食盐加碘剂
,

其保存期可达三年之久
。

磺酸钾的制法
,

过去常用氯酸钾直接氧化法
〔 2

’
3〕 ,

该法是在稀硝酸介质中
,

用氯酸钾氧化碘

生成碘酸氢钾
,

然后用氢氧化钾中和碘酸氧钾而制得
。

其化学反应方程式如下
:

612

+ 1 I K C IO
:
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o
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3
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在反应器中
,

按配 比 m
l : ,

m cK oj 。
一 2 1 , 2 0 加入碘和氯酸钾

,

加水溶解
,

用稀硝酸调节酸度

至 p H I一 2
,

控制温度在 8 0一 90 ℃之间
,

不断搅拌
,

同时逐氯
。

反应完全后
,

将溶液冷却至室温
,

碘酸氢钾即结晶析出
,

过滤
,

取 出结晶加水溶解 (加热 )
,

用氢氧化钾溶液中和至 p H 一 10
,

冷却
、

结晶
、

过滤
,

于 1 18 ℃干燥 3 小时
,

即得碘酸钾成品
。

另一种制备 K IO
3

的方法
,

是在碱性溶液中
,

用氧气氧化 K l 而制得
〔们 。



鉴于氯酸钾直接氧化法制备碘酸钾
,

在反应过程中产生氯气
,

污染环境
,

又在产品中混有

副产物
,

分离困难
、

成本高
。

因此
,

正在研究中的电化学法将取代氯酸钾法
。

1 9 5 7 年
,

T
.

O su ga

an d K
.

s u g in J
S〕
研究以 P bO

Z

为阳极 电解制备过碘酸及其盐
,

指出 P bO
:

是 电解法制碘酸钾的

最好阳极材料
,

但由于电解液中含有 5 0
4
卜

,

在产品分离上造成很大困难
。

M he t t er h er s t6,
’ 〕
研究

以 Pb 为基体
,

镀覆 P bO
Z

作阳极
,

用碘溶于 K O H 溶液中作电解液
,

在硼酸盐存在下
,

直接阳

极氧化制备过碘酸及其盐
,

获得较佳的产率和电流效率
。

T or iga l an d Ihs iis 川采用特殊的 P bO
Z

电极作阳极
,

盐酸作阴极液
,

隔膜法电解制备碘酸及其盐
,

转化率达 95 %
,

电流效率为 70 %
。

俄

3
e

二yP cc K戚
,

T
.

E
.

e t a l
.

〔的
研究以 K l 溶液中加入少量 K

:

cr
Z
o

?

为阳极液
,

以石墨为阳极
,

在电

流密度 0
.

1一 0
.

3 A c/ m
之 ,

温度 60 一 95
`

C
,

p H g
.

8一 n
.

8 的条件下
,

电解法制备碘酸钾
,

其转化

率达 98 肠
,

电流效率为 90 %
。

1 9 9 6 年
,

雨果
、

纳里特利
、

希尔默
〔:l0 等人研究基于 K l 溶液的连

续
、

多级和顺序 电解
,

以 12

和 K O H 作为电解液
,

其电解条件为电解液含 4 00 一 4 50 9 / L K l
,

电

流密度 10 ~ Z o A d/ m
, ,

石墨为阳极
,

不锈钢作阴极
,

在 电解液 中加入 2一 3 9 / L K
Z

rC
Z
O

,

以抑制

阴极上碘酸盐和次碘酸盐的还原
,

该法的主要优点是
;
(一 )串联多级连续电解的每一个电解槽

均处于最佳操作条件
,

每个 电解槽的操作条件不随时间而变
; (二 ) 电解终端的次碘酸盐浓度极

低
,

其电解过程的总反应方程式如下
:

3 12

十 6 K O H = K I O
3

十 SK I+ 3H
Z
O

本文研究以 I : 和 K O H 为电解液
,

电化学制备 K IO
3

的方法
,

并与化学法制备 K IO
3

比较
。

重点研究电解液配方
、

电极材料
、

电流密度
、

p H
、

温度对 K I O
3

产率和电流效率的影响
,

从而找

出最佳电解条件
。

实验部分

仪器和药品

G C A 型硅整流器
,

厦门整流器厂
;

w M z K 一 O H 型温度批示控制器
,

上海医用仪表厂
;

P z2 66 型直流数字电压表
,

上海电表厂
;

W7S o一 1 型红外线快速干燥器
,

上海宝 山先进五金厂
;

7 8一 1 型磁力搅拌器
;

碘姚 )
、

碘化钾
、

氢氧化钾
、

重铬酸钾均是 C P 级化学试剂
。

电极材料的制备

P b 一 P bO
:

电极

取铅棒一根 (按电极表面积大小截取 )
,

经机械抛光后
,

先浸入 10 % K O H 中除油 10 分钟
,

用水冲洗后再浸入热盐酸中半分钟以除去表面氧化物
。

按下列配方配制 P bO
:

电解液
:

P b ( N O
3
)

: 3 5 0 9 / L

C u ( N O
。
)

: 1 5 9 / L

明胶 少许

3 5



取新配制的 P b ( N O
。
)

:

电解液 50 o m l
,

倒入烧杯中
,

以铅棒 (经表面处理 ) 为阳极
,

铜片为阴

极
,

在阳极电流密度 D
A
一 3 A d/ m

Z ,

80 ℃下电解 3 小时
,

在电解过程中要不断搅拌
,

电解完毕用

蒸馏水冲洗
,

在 70 ℃下烘干即得 P b一 P bO
:

电极
。

2
.

2
.

2 陶基 P bO
,

电极的制备

取一片经化学镀镍的陶瓷 (按 电极面积大小截取 )
,

先浸人热的 10 % K O H 中除油 10 分

钟
,

取出洗涤
,

再浸入热的盐酸中除去表面氧化物
,

取 2
.

2
.

1 配制的 P b ( N O
3
)

2

电解液 50 o ml
,

以陶瓷为阳极
、

铜片作 阴极
,

在 电流密度 10 A d/ m
Z ,

80 ℃下 电解 3 小时
,

取出阳极
,

用蒸馏水

冲洗
,

在 70 ℃下烘干
,

即得陶基 P b O
。
电极

。

2
.

3 实验方法 (碘酸钾的制法 )

2
.

3
.

1 电解法一

阴阳极均采用石墨电极
,

电解液配方和电解操作条件如下
:

K l 2 0 0 9 / L

K Z
C r :

0
7 29 / L

PH 9
.

8 ~
·

1 1
.

8

温度 6 0 , 一 9 5℃

阳极 电流密度 D A 0
.

1 一 0
.

3 A d/ m
Z

电解时间 6 小时

2
.

3
.

2 电解法二

以 P b一 P bO
:

为阳极
,

不锈钢为阴极
,

按下列配方制备电解液
:

碘 ( I
:
) 2 0 09 / L

K O H 8 5 9 / L

K :
C r Z

O
7 2 9 / L

研究电极材料
、

电流密度
、

p H
、

温度对碘酸钾产率和电流效率的影响
。

3 结果与讨论

3
.

1 氯酸钾氧化法制备碘酸钾

实验结果如表 1 所示
。

表 1 氯酸钾氧化法制备 K IO
:

实验结果

编号 反应物 比例

m I Z ’
m K C lo 3 = 2 1

’
2 0

n l l 。 `
m K C lo 3 = 2 2

’
2 0

反应温度℃ 产品纯度写 l 产率写

8 0一 8 5 9 8
.

8 } 7 2
.

0

8 5一 9 0 9 2
.

4 4 7 4
.

8

实验指 出
,

氯酸钾氧 化法制备 K IO
3

的产 品纯度较高
,

但由于碘升华
,

实验过程需要加入



适量 K l
,

其 K l 量按下列比例加人
:

m
K I ’

m
I Z ’

m
K e lo 3

= 2 ’ 2 1 ’ 2 0

鉴于反应过程中产生氯气
,

造成环境污染
,

该法将逐步被电解法取代
。

3
,

2 以石墨电极为阴阳极制备 K I O
3

的实验结果

电解液配方和操作条件如下
:

I : 2 0 09 / L

K O H 1 1 09 / L

K l 9 9 9 / L

K
Z
C r Z

O
, 2 9 / L

电流密度 25 A d/ m
“

PH 8
.

0~ 9
.

5

温度 5 0 ~ 6 0

表 2 以石墨为阴阳极电解制备 K I O
:

结果

编号 电流效率 ( A d/ m “ ) 纯度 (% ) } 产率 (% ) 电流效率 (纬 )

l 0

l 6

9 9
.

7

9 9 2 8 2

7 6

9 2

9 7

实验指出
,

以石墨为阴阳极制备 K I O
:

的产品纯度高
,

但产率不高
,

且耗电大
。

3
.

3 以石墨为阳极
,

不锈钢为阴极制备 K I O

制备实验结果见表 3
。

表 3 以石墨为阳极
,

不锈钢为阴极实验结果

编编号号 反应温度 (℃ ))) 电流密度 ( A / d m “ ))) 纯度 ( % ))) 产率 (% )))
t书, 之塑空 宁头锗 , 了 O / 、、
`̀̀̀̀̀̀已 切` 洲儿

二
刁

;
咬 / u jjj

11111 4 0~ 5 000 1 777 9 9
.

111 8 OOO 9 lll

22222 5 0~ 6 000 2 555 9 9
.

000 8 888 9 666

33333 6 0~ 7 000 3 OOO 9 9 111 8 222 9 000

44444 7 0~ 8 000 2 OOO 9 9
.

222 8 333 9 222

3
.

4 以陶基 P b O
:

为阳极
,

不锈钢为阴极制备 K IO

电解液配方如下
:

碘 2 0鲍 / L

K O H 8 59 / L

K Z
C r Z

O
: 2 9 / L



制备实验结果见表 4
。

表 4 以陶基 P bO
Z

为阳极
,

不锈钢为阴极的实验结果

编号 l 反应温度 (℃ ) 】 电流密度 ( A d/ m “ ) ] 产率 (% ) 1电流效率 (写 ) } 纯度 ( % )

OéOóO以O甘
,..................几

自勺门OùO
Jó5 0~ 6 0

5 0~ 6 0

2 5

2 0

8 6

8 5

以 P b 一P bO
:

为阳极
,

不锈钢为阴极的实验结果

电解液配方同 3
.

4
,

实验结果见表

表 5 以 P b一 P b O
。
为阳极

,

不锈钢为阴极实验结果

编号 ! 反应温度 ( ℃ ) } 电流密度 ( A d/ m “ ) l 产率 (% ) I 纯度 ( % )

5 0~ 6 0

5 0~ 6 0

2 5

2 4

8 9

8 8

9 8

9 6

电流效率 (% )

9 9
.

2

实验指出
,

以 P b一 P b O
Z

为阳极
,

不锈钢为阴极
,

电解制备 K I O
3

产率和电流效率均较高
,

且电极耐用
,

无剥落现象
,

适合于 电解法制备 K IO
: 。

结论

( 1) 电解法制备 K lq 的最佳 电解液配方为
:

碘 ( 1
2
) 2 0 09 / L

氢氧化钾 8 5 9 / L

重铬酸钾 2 9 / L

(2 ) 电解最佳条件

阳极 P b 一 P bO
Z

阴极 不锈钢 电极

温度 5 0一 6 0 0C

p H 值 8
.

5一 9
.

5

电流密度 D A 25 A d/ n护

该法制备的 K I O
3

产率为 89
.

7 %
,

电流效率达 98 %
,

产品纯度 99
.

2%
。
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PH o n e u r r e n t e f f i e i e n e y

a n d P o t a s s i u m io d a t e y i e ld w a s s t u d i e d
.

T h e o p t im u m e x p e r im e n t a l e o n d i t i o n s f o r t h e P r e p a r a t i o n o f P o t a s s i u m i o d a t e a r e a s f o ll o w s :

A n o d e P b一 P bO
:

C a t h o d e R e s i s t a n t S t e e l

C u r r e n t D e n s i t y ( A / dm
Z
) 2 5

P l王 8
.

5一 9
.

5

E l e e t r o l y t e t e m p e r a t u r e 5 0一 6 0 ,C

C u r r e n t e f f i e i e n e y 9 8%

P o t a s s i u m io d a t e y i e ld 8 9
.

7%

K e y w o r d s P o t a s s l u m i o d a t a
,

E le e t r o ly t e ,

I o d a t a
.

40


