过碳酸钠的合成与活性氧含量测定

实验十三  过碳酸钠的合成与活性氧含量测定

【实验目的】
1. 了解过碳酸钠的组成、性质和应用。
2. 学习并掌握用溶剂法合成过碳酸钠。

3. 学习并掌握用催化分解量气法测定过碳酸钠的活性氧含量。

【实验原理】

过碳酸钠又名过氧碳酸钠，为碳酸钠和过氧化氢的加成化合物，具有正交晶系层状结构，其分子式为2Na2CO3·3H2O2，相对分子质量为314.58，外观为白色，松散、流动性较好的颗粒状或粉末状固体。过碳酸钠易溶于水，溶解度随温度的升高而增大，10℃时在水中的溶解度为12.3g·(l00g H2O)-l，30℃时为16.2g·(l00g H2O)-1，浓度为1%（质量分数）的过碳酸钠溶液在20℃时的pH值为10.5。过碳酸钠属热敏性物质，干燥的过碳酸钠在120℃分解，但在遇水、遇热，尤其与重金属和有机物质混合时，极易分解生成碳酸钠、水和氧气。过碳酸钠因在水中易离解成碳酸钠和过氧化氢，而过氧化氢在碱性溶液中可分解生成水和具有漂白作用的活性氧，因而显示极强的漂白性。

过碳酸钠已广泛用于替代过硼酸钠(NaBO2·H2O2·3H2O)作为合成洗涤剂的漂白助剂，具有活性氧含量高，低温溶解性好，更适合于冷水洗涤，不损害织物和纤维，对有芳香味的有机添加剂及增白剂无破坏作用，并能保持香味等优点，特别适合用作低磷或无磷含硅铝酸盐（沸石）洗涤剂的组分。过碳酸钠还广泛应用于纺织、造纸、医疗和食品等行业作为有效的漂白剂、消毒剂、杀菌剂、除味剂等。此外，过碳酸钠是一种新型的化学释氧剂，与其他传统化学释氧剂相比，具有活性氧含量较高，性能较稳定，贮存使用安全等特点，通过配合适当催化剂可以适宜速率平稳产生纯净氧气，作为医疗保健用氧的固体氧源，已被用于各种化学产氧器。

原理上，过碳酸钠可根据以下反应式合成：
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由于过碳酸钠在高温下容易分解，因此反应必须在低温下进行。

文献报道的过碳酸钠合成方法很多，可分为湿法和干法两类，不同的方法可以制得不同形态和规格的过碳酸钠产品。本实验选用便于在实验室条件下实施又可获得较高质量产品的溶剂法合成过碳酸钠。

溶剂法又名醇析法，是一种湿法方法，其基本过程为：将配制好的饱和碳酸钠溶液加入反应器，然后加入有机溶剂异丙醇或乙醇，并加入可溶性镁盐和硅酸钠作为稳定剂，再加入过氧化氢，在0 ~ 5℃下进行反应，生成的过碳酸钠经分离、洗涤，甩干、干燥得成品。
根据文献报道，过碳酸钠的活性氧含量可用高锰酸钾氧化还原滴定法测定。但实验表明，过碳酸钠的活性氧含量也可采用一种更为简便的方法，即催化分解量气法测量。在MnO2等重金属化合物的催化作用下，过碳酸钠在水溶液中可迅速且完全地发生分解反应并生成O2，所生成的O2的质量即活性氧的质量：
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因此，通过在密闭容器中进行上述分解反应，并测量所生成O2的体积，即可计算过碳酸钠的活性氧含量，实验装置如图16—1所示。

采用如图16—1所示的实验装置，可以测量由反应产生的含饱和水蒸气的O2在室温(T)和大气压(p)下的体积(V)。因此，过碳酸钠的活性氧含量可按下式计算：
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式中，m为过碳酸钠的质量； p(H2O)为室温下水的饱和蒸气压。
【仪器和药品】

仪器：台秤，分析天平，小烧杯(l00mL)，减压过滤装置，小蒸发皿，烘箱，量筒(l00mL)，吸量管(l0mL)，医用乳胶管，止水夹，小试管等。

药品： Na2CO3 (S)， MgSO4 (s)， Na2SiO3·9 H2O (s)，H2O2 (30%)，乙醇(95%)，MnO2 (s)，冰。

【实验步骤】
1. 过碳酸钠的合成

称取2.0g Na2CO3 (s)于小烧杯中，加适量水将其配制成饱和溶液，依次加入45mgMgSO4(s)和50mg Na2SiO3·9H2O(s)，搅拌使其溶解。接着，加入11mL乙醇，搅匀，再加入30mL 30% H2O2溶液，搅匀。然后，将盛反应混合物的小烧杯置于冰——水浴中，搅拌反应30min，反应生成物用减压过滤装置抽滤，并用95%乙醇洗涤2 ~ 3次，所得滤饼移入小蒸发皿，置于105℃烘箱烘干至恒重，即得过碳酸钠产品。
2. 过碳酸钠活性氧含量测定

(1) 用分析天平分别称取0.07 ~ 0.08g过碳酸钠产品和约2mg MnO2。
(2) 将吸量管放进盛有约l00mL水的量筒中，用胶管将吸量管与小试管连接，然后将吸量管提起一段距离后固定。如果吸量管中水面只在开始时稍有下降，以后维持不变(观察3 ~ 5min），即表明装置不漏气；如果水面不断下降，应检查原因并排除，直至确认不漏气为止。
(3) 取下小试管和胶管，在小试管中加入10 ~ 15滴纯水和已称量好的过碳酸钠产品，摇荡使其溶解。在小试管上套上胶管并在胶管上套上止水夹，然后从胶管的另一端放入已称量好的MnO2，小心套上吸量管，调节吸量管的高度，使吸量管和量筒内的水面持平，读取吸量管内水面的读数。

(4) 松开胶管上的止水夹并将其夹在小试管口上，让MnO2落入小试管的过碳酸钠溶液中。这时，反应随即开始，吸量管内水面开始下降。为避免因吸量管内压力增大而造成漏气，在水面下降的同时应慢慢提起吸量管，使吸量管和量筒内的水面基本持平。

(5) 反应完毕，待小试管中溶液冷却至室温，将止水夹夹回胶管原位，调节吸量管和量筒内的水面持平，读取吸量管内水面的读数。

【思考题】

1. 将2.0g Na2CO3(s) 配制成饱和溶液需要多少mL水？

2. 过碳酸钠的理论活性氧含量为多少？

3. 若实验装置漏气，将使活性氧含量产生怎样的误差？













图16-1  过碳酸钠活性氧含量测定实验装置


 1. 量筒   2. 吸量管


 3. 胶管   4. 止水夹


     5. 小试管
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