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[摘要 ] � 探讨了过碳酸钠的合成工艺和其红外光谱特性与活性氧含量的相关性.优化的工艺条件为:碳酸钠与过氧化氢

的物质的量之比 nNa2CO3� 2H 2O
�nH2O2 = 1�1�44;合成温度 10~ 15� ;合成与结晶时间 10m in;干燥温度小于等于 80� .在过碳

酸钠的红外光谱中, 2 054、1879、1 560、952、856、714、695 cm - 1的吸收峰归属为 H2O2 与 Na2CO 3加成时的特征峰.用红外光

谱法可快速地跟踪过碳酸钠中过氧化氢的分解反应,可从 954和 1 560 cm - 1峰的变化以及 881 cm - 1吸收峰的出现快速判定

过碳酸钠中过氧化氢是否大量分解.利用 856和 714 cm- 1处的峰高之比 P =H 856 cm
- 1 /H 704 cm

- 1可估计过碳酸钠中活性氧

含量的高低,当比值 P > 1�25时,活性氧含量大于 13�00% .
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Abstract: S tudies w ere perform ed on the process param eters fo r sod ium percarbonate synthesis and the corre lation

betw een character istic IR Spectra and the ac tive oxygen content. The optim um cond itions for the pro cess are as fo-l

lows: nN a2CO3� 2H 2O
�nH 2O2

= 1�1� 44; reaction tem pera ture of 10~ 15� ; reaction and crystallizing tim e of 10~ 15 m in;

baking tem perature be low or equa l to 80� . A lso the cha racte ristic IR spec tra ( 2 054, 1 879, 1 560, 952, 856, 714,

695 cm - 1 ) cou ld be used to estim ate the active oxygen content in the title percarbonate. Accord ing to the changes o f

peaks at 954 and 1 560 cm- 1 and the appearance o f the peak a t 881 cm- 1, the deg ree ofH
2
O

2
decom position in sod-i

um percarbonate can be evaluated. When the ratio of 856 to 714 cm - 1 is> 1�25, the active oxygen con tent in the title

com pound is above 13� 00% .
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� � 过碳酸钠 ( 2Na2CO3 � 3H2O2 )是碳酸钠与过氧化氢的加成化合物,俗称固体双氧水. 由于过碳酸钠无

味、无毒,易溶于水,可在水中释放出活性氧而使其具有漂白和杀菌性能,因此已作为一种绿色氧化剂广泛

应用于洗涤剂、医药、纺织、食品、造纸等行业.

过碳酸钠中活性氧的理论含量为 15�3% .一般市售的产品其活性氧含量往往低于该含量约两个百分

点,主要是由于过碳酸钠化学性质不稳定,遇水、金属离子等易分解所致.目前对过碳酸钠的研究主要集中

在提高活性氧含量和增加稳定性方面
[ 1, 2]

. 本文主要探讨如何在合成过程中提高过碳酸钠中活性氧的含

量,以及用红外光谱法研究其红外光谱特征随活性氧含量的变化规律, 从而找到一种快速判定活性氧含量

是否达标的方法.
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1� 实验部分

1�1� 仪器与试剂

� � 仪器: FT-IR NEXUS-670型傅立叶变换红外光谱仪 (N ICOLET美国 ) .扫描范围: 4 000~ 400 cm
- 1
;扫

描次数: 32次; 分辨率: 4 cm
- 1
.

样品采用 KB r压片法.样品与 KB r质量比为 1�20.

试剂:过氧化氢、无水碳酸钠、硅酸钠、硫酸镁、高锰酸钾、草酸钠、硫酸, 以上均为分析纯.

1�2� 过碳酸钠的合成
物料配比�碳酸钠与过氧化氢的物质的量之比为 nN a2CO 3� 2H2O

�nH 2O2
= 1�1�44;合成温度 10~ 15� ; 合成

与结晶时间 10m in.具体操作如下:

( 1)称取 65 g无水碳酸钠于 400mL烧杯中,加入 185mL水溶解,加热并不断搅拌使其全部溶解.

( 2)量取 115mL 30%双氧水溶液于另一只烧杯, 再加入 2mL20%硫酸镁溶液.

( 3)待 ( 1)冷却至 10~ 15� , 向 ( 2)中加入硅酸钠溶液 6mL.

( 4)逐渐将 ( 2)加入 ( 1)中,边加边搅拌, 瞬间出现大量晶体,反应放热,静置 6m in,使之结晶完全.

( 5)减压抽滤.

( 6)将产品分成 5份,分别置于 110、100、80、40� 的烘箱中烘 1�5 h,得白色粉末状固体.

1�3� 过碳酸钠活性氧含量的测定
1�3�1� 高锰酸钾法测定过碳酸钠活性氧含量
� � 称取约 0�15~ 0�25 g的固体试样置于干燥的 250mL锥形瓶中, 加入 40mL体积分数为 6%的硫酸溶

液,用高锰酸钾标准溶液滴定, 至溶液呈粉红色并在 30 s内不消失即为终点, 记录消耗的高锰酸钾的体

积,计算活性氧含量. 计算公式为:活性氧含量% = [ 4CV /Q ] � 100%.式中, C为标定过的高锰酸钾溶液的

浓度, 0�025 30mol /L; V为滴定高锰酸钾溶液的用量 /mL; Q为过碳酸钠的称重质量 /g.

1�3�2� 红外光谱法研究过碳酸钠活性氧含量与其光谱特征的相关性

过碳酸钠的红外光谱测量采用 KBr压片法.用仪器自带的软件 ( OMN IC 5. 1)计算 856和 714 cm
- 1
处

的吸收峰高,研究 856与 714 cm
- 1
峰高的比值与过碳酸钠活性氧含量的相关性.

2� 结果与讨论

2�1� 过碳酸钠最佳合成工艺的选择
� � 合成过碳酸钠的化学反应式为: 2Na2CO3 + 3H 2O 2 = 2Na2CO3 � 3H2O 2

副反应: 2N a2CO3 � 3H 2O2 = 2(N a2 CO 3� H 2O) + 1�5O2↑ + H 2O

过碳酸钠的合成路线有湿法工艺和干法工艺. 干法生产由于产品稳定性差,活性氧含量低,生产技术

苛刻, 操作困难, 工业上很少使用.湿法生产是用饱和碳酸钠溶液和一定浓度的双氧水在添加适量的稳定

剂及一定的温度条件下进行反应,然后经结晶、过滤、干燥得到产品.在合成过程中,反应的温度、稳定剂的

加入量、结晶的时间、干燥温度均影响过碳酸钠中活性氧的含量.经过摸索, 优化的工艺条件为: 物料配比:

碳酸钠与过氧化氢的物质的量之比为 1�1�44;合成温度为 10~ 15� ; 合成与结晶时间为 10m in.合成中原

料配比是影响产品收率和活性氧含量的一个重要因素.过氧化氢比例太高, 不利于提高产品质量, 且会由

于过氧化氢分解而提高成本.过氧化氢比例太低,则会造成收率下降,产品不合格.反应与结晶时间也不宜

过长, 10m in较 30m in效果好. 添加适当的稳定剂硅酸钠和硫酸镁, 可保持产物中的有效氧的含量, 提高

收率.

表 1� 过碳酸钠活性氧含量的分析数据及结果

温度 /� 40 80 100 120

活性氧含量 /% 14�97 14�85 13�38 4�12

表 1是不同干燥温度下用高锰酸钾法测定过碳酸

钠活性氧含量的结果.可见, 40� 时过碳酸钠中活性氧

含量最高, 随着温度的升高, 活性氧含量不断降低,

80� 以后活性氧含量下降加剧,到了 110� 时活性氧含量达到最低.这一结论与过碳酸钠热分解动力学研

究结果相符
[ 3]
.因此,干燥温度应小于等于 80� .
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2�2� 红外光谱法研究过碳酸钠活性氧含量与其光谱特征的相关性
过碳酸钠的红外光谱图如图 1所示. 曲线 a

中 2 054、1 879、1 560、952、856、714、695 cm
- 1
的吸

收峰归属为 H2O2与 N a2 CO 3加成时的特征峰. 曲

线 d中 1 430、880和 704 cm
- 1
为 NaCO3的特征

峰
[ 4, 5]

.

用红外光谱法分别测定了过碳酸钠在 40、80、

100、110� 干燥 1�5 h后的固体试样.从图 1中可

见,过碳酸钠活性氧含量与其光谱特征有如下的

相关性: ( 1)当干燥温度在 100� 以下, 活性氧含

量在 13. 38%以上时, 在 954 cm
- 1
处都有一个较强

较宽的吸收峰, 且在 1 560 cm
- 1
也有一个吸收峰.

而当干燥温度为 110� , 活性氧含量为 4�12%时,

954 cm
- 1
的峰则明显减小, 1 560 cm

- 1
的峰消失.因此,可用 954和 1 560 cm

- 1
变化快速地判定过碳酸钠中

过氧化氢是否大量分解. ( 2)从 856、868、895 cm
- 1
峰的变化可以看出,随着过碳酸盐钠中活性氧含量的减

小, 856 cm
- 1
逐渐减少.当干燥为 100� 时, 活性氧的含量为 13�38%时, 895 cm

- 1
的吸收峰消失, 881 cm

- 1

吸收峰出现 (该峰为 Na2CO3的吸收峰, 说明过碳酸钠分解为 Na2CO3 ) ,且该峰随干燥温度的增加,活性氧

含量的减少,其吸收峰明显增加.由此可见, 从 895cm
- 1
吸收峰的消失, 881 cm

- 1
吸收峰的出现, 也可以看

出活性氧含量在逐渐减少. ( 3) 856和 714 cm
- 1
的峰高之比 P, 当活性氧含量为 14�97% , P = 1�38;活性氧

含量 14�85%, P = 1�29;活性氧含量 13�38%, P = 1�25. 因此, 可以利用 P =H 856 cm
- 1

/H 704 cm
- 1
来估计过

碳酸钠中活性氧含量的高低.当 P > 1�25时,活性氧含量大于 13�00% .

3� 结论

( 1)在过碳酸钠的合成过程中,最优化的工艺条件为: 碳酸钠与过氧化氢的物质的量之比为 1�1�44;
合成温度 10~ 15� ; 合成与结晶时间 10m in;干燥温度小于或等于 80� .添加适量的稳定剂硅酸钠和硫酸

镁,可保持产物中的有效氧的含量,提高收率.

( 2)在过碳酸钠的红外光谱中, 2 054、1 879、1 560、952、856、714、695 cm
- 1
的吸收峰归属为 H 2O 2与

N a2 CO 3加成时的特征峰. 用红外光谱法可快速地跟踪过碳酸钠中过氧化氢的分解反应,可从 954和 1 560

cm
- 1
峰的变化以及 881 cm

- 1
吸收峰的出现快速地判定过碳酸钠中过氧化氢是否大量分解. 利用 856和

714 cm
- 1
处的峰高之比 P 可估计过碳酸钠中活性氧含量的高低, 当 P > 1�25时, 活性氧含量大于

13�00%.
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