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电位滴定法测定过硫酸氢钾复合粉中氯化钠含量
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业部动物寄生虫病学重点开放实验室，上海200241)

摘要：为建立一种测定过硫酸氢钾复合粉中氯化钠含量的方法，本试验以氯化钠基准试刺为对照，采

用电位滴定一水溶液银量法在常温下进行测定．结果表明：该方法测定线性范围为10．0—55．0 mg，r=

0．999 7；方法重复性好(RSD=1．11％，，I=5)；准确度高，回收率为99．6％(RSD=0．88％，n=6)，加样回

收率为99．1％(RSD=1．39％，n=6)．可作为过硫酸氢钾复合粉中氯化钠含量的测定方法．
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0 引言 1 材料与方法

过硫酸氢钾复合盐(Potassium Monopersulfate

Compound)是一种新型过氧化物消毒剂，其在水

溶液中可以产生高能量、高活性的硫酸根自由基

和活性氧衍生物等⋯。具有很强的氧化能力，可

以起到杀菌和去污的双重作用．其反应产物仅使

水中K+、SO。2一有少许增加，不会对人和环境造

成影响旧·；还具有无味、无刺激的特点，先前作为

一种游泳池和温泉专用的非氯氧化型消毒剂，现

在已广泛应用于油田石化污水、废气处理、特种医

药制造和动物养殖业的环境消毒等．

过硫酸氢钾复合粉是以过硫酸氢钾复合盐为

主要成分，辅以氯化钠、表面活性剂等成分复合而

成的一类消毒剂，其在水中经链式反应可以连续

持久地产生次氯酸、新生态氧和活性氧自由基，氧

化和氯化病原体，干扰微生物DNA，RNA合成，使

茵体蛋白质变性凝固，从而杀灭病原微生物¨’31．

在质量控制方面。复合粉中氯化钠含量的控制是

其链式反应的核心环节，但目前尚未见有对过硫

酸氢钾复合粉中氯化钠质量控制研究的详细报

道．本研究采用电位滴定法测定此复合粉中氯化

钠的含量，旨在建立此类消毒剂氯化钠的质量控

制方法．

1．1仪器与试剂

pHS一3C型精密pH计(上海雷兹仪器厂)；

银电极(上海越磁电子科技有限公司)；电子天平

(美国梅特勒一托利多仪器有限公司)；过硫酸氢

钾复合粉(由中国农业科学院上海兽医研究所药

学研究室制备，批号091101，091102，091103)；氯

化钠工作基准试剂(上海试剂一厂)；硝酸银(分

析纯，上海精细化工材料研究所)；其余试剂均为

分析纯，水为去离子水．

1．2标准曲线的制备

精密称取经1 10℃干燥至恒重的基准氯化钠

试剂2．5 g，置250 mL容量瓶中，加入去离子水溶

解并稀释至刻度，摇匀，作为标准溶液．用移液管

分别精密吸取1．0，2．0，3．0，4．0，5．0，5．5 mL标

准溶液于200 mL滴定杯中，加水至50 mL，用硝

酸银滴定液进行滴定，测量电位值，二级微商法确

定滴定终点【4J，然后将消耗的硝酸银滴定液体积

与相应的氯化钠含量进行回归分析．

1．3干扰试验

以溶剂为空白，按1．2操作，结果消耗硝酸银

滴定液体积为0 mL，由此认为溶剂对测定结果没

有干扰．
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1．4加样回收率试验

采用加样回收法，取已知氯化钠含量的样品

6份。各2．5 g，精密称定，分别加入经110℃干燥

至恒重的基准氯化钠0．1 g(精密称定)，置200

mL滴定杯中，加水100 mL，按1．2操作，测定氯

化钠的含量，计算回收率．

1．5 空白加样回收率试验

依据含量测定中样品中氯化钠的含量，精密

称取经110℃干燥至恒重的基准氯化钠0．04 g，

平行6份，置200 mL滴定杯中，加水100 mL，按

1．2操作，测定氯化钠的含量，计算回收率．

1．6精密度试验

取同批号的过硫酸氢钾复合粉5份，每份

2．5 g，精密称定，加水100 mL置滴定杯中，按1．2

连续操作5次，测定RSD．

1．7 含量测定

取3个批号的复合粉消毒剂，每批测定2份，

均为2．5 g，精密称定，加水100 mL置滴定杯中，

按1．2操作测定消耗的滴定液体积，代入回归方

程计算氯化钠的含量．

2 结果

2．1 线性关系测定

氯化钠含量在10．0—55．0 mg的范围内，与

相应消耗的硝酸银体积有良好的线性关系，其回

归方程为：y=0．164 6X+O．062 7(r=0．999 7，17,

=6)．

2．2加样回收率试验

结果见表1．

表1加样回收率试验(露=6)

Tab．1 Data of recovery test(矗--6、

2．3空白加样回收率试验

结果见表2．

2．4精密度试验

测定氯化钠的含量分别为1．76，1．72，1．78，

1．75，1．75％；结果所得样品中平均含盐量为

1．75％，RSD为1．1l％．

表2空白加样回收率试验(露=6)

Tab．2 Data of recovery test without sodium chloride

(n=6)

2．5 含量测定

每批测定2份，结果3批消毒剂的氯化钠含

量分别为1．72，1．75和1．77％．

3 讨论

此复合粉消毒剂中辅料盐含量的控制是发挥

其消毒效应的核心环节．目前氯化钠的含量测定

常采用沉淀滴定法一银量法，并以铬酸钾指示剂

法、硫酸铁铵指示剂法或吸附指示剂法的指示剂

颜色变化来判断滴定终点，但由于三者的滴定终

点颜色均为红色，且过硫酸氢钾复合粉本身为微

红色，使得滴定终点无法判断，故本试验结合相关

文献b。1 71，采用电位滴定法进行．通过电位滴定

法的E—y曲线图可以看出(图1)，该法的终点

电位突跃十分显著，通过二级微商法可准确判定

出滴定终点所消耗的滴定液体积，进而准确求出

样品中氯化钠的含量．

v／ml

图1 电位滴定E-V曲线图

Fig．1 E·V graph of the potentiometric titration

本试验测定复合粉中的氯化钠含量时，为防

止氯离子的干扰，参比电极的饱和填充液应选择

饱和硝酸钾溶液，而不是常用的氯化钾饱和溶液．

准确测定过硫酸氢钾复合粉中氯化钠含量需要对

～些分析参数，例如线性、回收率及精密度进行验

证，电位滴定法结果显示，氯化钠在10．0—55．0

mg范围内线性关系良好(r=0．999 7)，平均回收

率为99．6％(RSD=0．88％。n=6)，加样平均回
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收率为99．1％(RSD=1．39％，儿=6)，精密度

RSD=1．1l％；本研究建立的分析方法操作简便，

快速，结果准确度高，重复性好，可作为过硫酸氢

钾复合粉消毒剂中氯化钠含量的测定方法．
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A Potentiometric Titration Method for the Determination of Sodium

Chloride in the Compound Peroxymonosulphate Powder

FU Wei—xing，ZHANG Ke—yu，ZHANG Li—fang，XUE Fei—qun

(Shanghai Veterinary Research Institute，Chinese Academy of Agricultural Sciences，Key Laboratory of Veterinary Drug Safety E—

valuation and Residues Research，Key Laboratory of Animal Parasitology of Ministry of Agriculture，Shanghai 200241。China)

Abstract：To develop a method for the determination of sodium chloride in the compound peroxymonosulphate

powder，the test took sodium chloride basic reagent as comparison，and a potentiometric—argentometric titra-

tion method was established to measure the contents of sodium chloride at normal temperature．The results

showed that the linear range of the sodium chloride was 10．0 mg～55．0 mg with the correlation coefficient of

0．999 7。the repeatability was good with RSD=1．1 1％，the average recovery with blank samples was 99．6％

with RSD=0．88％and the average recovery was 99．1％with RSD=1．39％．which ensures its adequate ac·

curacy．The method is simple and accurate．It could be adopted for the quality control of the contents of sodi·

am chloride in the compound peroxymonosulphate powder．

Key words：potassium monopersulfate；potentiometric titration method；sodium chloride；content determina-

tion
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