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氢氧化铝中氧化铝含量测定的几种方法比较

曾 莉, 黄定芳, 古 星, 童 玲

(四川省盐化工产品质量监督检验中心, 四川 自贡 643000)

� � 摘 � 要:文章采用锌盐返滴定法、铜盐返滴定法对氢氧化铝中氧化铝含量的测定与国标 �氢氧化

铝 �中氧化铝含量的测定进行了比较试验,分别介绍了锌盐返滴定法、铜盐返滴定法的基本原理、测试

步骤及试验过程中应注意的问题,并做了回收试验。结果表明三种方法可以互换。
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� � 国标 �氢氧化铝 � (GB /T4294) [ 1]规定氢氧化铝中氧

化铝含量的测定为 100%减去灼烧失量和二氧化硅、氧

化铁及氧化钠含量。其反应式为:

2A l( OH ) 3
加热

Al2O3 + 3H2O

自 1984年建标以来, 氢氧化铝中氧化铝含量的测

定一直沿用此法, 该法的准确度及精密度均较高, 但该

法测定项目多,操作繁琐费时, 尤其把氢氧化铝作为原

料的水处理企业, 需要快速了解其氧化铝的准确含量,

但大多数企业由于设备配置不全,检测方法不够完善而

受限。

国标 �生活饮用水用聚氯化铝 � ( GB15892) [ 2]、行标

�水处理剂 铝酸钙 � (HG3746) [ 3]中氧化铝含量的测定

分别采用锌盐返滴定法、铜盐返滴法进行测定。为了解

决企业检测氢氧化铝中氧化铝难的问题,我们分别采用

锌盐返滴定法、铜盐返滴定法与国标规定的减量法进行

了比较试验。

1 实验原理及方法
[ 2�4]

1. 1 锌盐返滴定法

1. 1. 1 基本原理

用硫酸溶解试样,在 pH = 3时加入过量的乙二胺四

乙酸二钠溶液使其与铝及铁离子完全络合 (氢氧化铝中

主要是 Fe
3+
离子的干扰 ),在 pH5- 6时以二甲酚橙为指

示剂,用氯化锌标准滴定溶液回滴过量的 EDTA, 根据

EDTA的消耗量计算氧化铝及氧化铁总量,扣除氧化铁

含量即可算出氧化铝含量。

A l
3+
+ H2Y

2-
(过量 ) � A lY-

+ 2H
+

Zn
2+
+ H2Y

-
(剩余 ) � Zn Y2-

+ 2H
+

终点时: Zn
2+
+ XO(黄色 ) � Zn– XO (红色 )

1. 1. 2 测定步骤

称样约 0�3g,加水润湿,加 3mL浓硫酸加热溶解至

澄清,冷却后, 定容到 100mL, 取 5�0mL于三角瓶中加

20�0mL0�02m ol /LEDTA滴定溶液,加 1g /L百里酚兰溶

液 3- 4滴,滴用 1+ 1氨水中和溶液从红色至黄色,煮沸

2m in,冷却后加入 10mL缓冲溶液 ( pH = 5�5) 2滴二甲酚

橙 ( 5g /L ), 加水 50mL, 用 0�025m ol/L氯化锌标准滴定

溶液滴定到溶液由淡黄色变为微红色,同时做空白试

验。

w (A l2O3 )% =

(V0 - V1 ) c�
M

2

m �
5

100
� 1000

� 100- 0�638w (Fe2O3 )

V0 � 空白试验消耗氯化锌标准滴定溶液的体积

(mL)

V
1
� 返滴定时消耗氯化锌标准滴定溶液的体积

(mL)

c � 氯化锌标准滴定溶液的实际浓度的准确数值

(mo l/L )

M � 氧化铝的摩尔质量的数值 ( g/moL) (M = 101�96)
0�638 � 三氧化二铁对三氧化二铝的换算系数

w ( Fe2O3 ) � 试样中三氧化二铁的质量分数



m � 试样的质量 ( g)

1. 2 铜盐返滴定法

1. 2. 1 基本原理

用硫酸溶解试样,加入过量的 EDTA标准滴定溶

液,在 pH = 4�3时, 使 EDTA与铝离子及铁离子完全络

合,用 PAN作指示剂,用硫酸铜标准滴定溶液回滴过量

的 EDTA, 根据 EDTA的消耗量计算氧化铝及氧化铁的

总量,减去氧化铁的量,即可得氧化铝含量。

A l
3+
+ H2Y

2-
(过量 ) � A lY-

+ 2H
+

Cu
2+
+ H2Y

-
(剩余 ) � Cu Y2-

(碧绿色 ) + 2H
+

终点时: Cu
2+
+ PAN(黄色 ) � Cu PAN(紫红色 )

1. 2. 2 测试步骤

称样约 0�3g,加水润湿,加 3mL浓硫酸加热溶解至

澄清,冷却后, 定容到 100mL, 取 5�0mL于三角瓶中加

0�02m ol /LEDTA标准滴定溶液至过量 10mL- 15mL,加

水 50mL,加热至约 70� - 80� ,用氨水溶液 ( 1+ 1)调节

pH至 3�5- 4�0(用 0�5- 5�0精密 pH试纸检查 ), 加

15mLpH4. 3缓冲溶液, 煮沸 2m in,加 4- 5滴 PAN指示

剂 ( 0. 3g /100mL ),稍冷 (约 95� )用硫酸铜标准滴定溶

液滴定至亮紫色,同时作空白试验。

w (A l2O3 )% =

(V0 - V1 ) c�
M

2

m � 5

100
� 1000

� 100- 0. 638w (Fe2O3 )

V0 � 空白试验消耗氯化锌标准滴定溶液的体积

(mL)

V1 � 返滴定时消耗氯化锌标准滴定溶液的体积

(mL)

c � 硫酸铜标准滴定溶液的实际浓度的准确数值

(mo l/L)

M � 氧化铝的摩尔质量的数值 ( g/m oL) (M = 101�96)

0�638 � 三氧化二铁对三氧化二铝的换算系数

w ( F e2O3 ) � 试样中三氧化二铁的质量分数

m � 试样的质量 ( g)

2 实验结果及讨论

2. 1 锌盐返滴定法

二甲酚橙指示剂质量对试验影响较大。二甲酚橙

为紫红色粉末, 极易潮解,通常配成 0�5%水溶液使用,

但水溶液稳定性较差,使用期一般不超过一个月。A l
3+

对二甲酚橙有封闭作用, 而 Fe
3+
对二甲酚橙有僵化作

用,采用回滴的办法测定 Al
3+
, 可消除 A l

3+
的封闭作用

和 Fe
3+
的僵化作用,但 Fe

3+
含量高时,不能避免 Fe

3+
的

影响,所以 Fe
3+
含量高时,锌盐回滴法不适用,或加适量

的酒石酸以消除 Fe
3+
的僵化作用。

2. 2 铜盐返滴定法

溶液中 EDTA过量的多少和指示剂 PAN的用量与

络合终点颜色变化有密切关系 [5] , 因为 CuY2- 为碧绿

色, Cu PAN为紫红色,滴定终点是碧绿色中有少量紫红

色的混合物 � 紫色, 如果 EDTA过量太多, 指示剂用量

不够时,则绿色浓度过大, 混合色为蓝色或灰蓝色;反

之,如果 EDTA过量不足,指示剂又过多,则为暗红色,

因此, EDTA过量及指示剂用量都应适当,否则影响终点

颜色。为了控制 EDTA的剩余量,可通过计算确定。

V =
w (A l2O3 )

TA l2O 3 /EDTA

�m �
1

p
+ ( 10~ 15)

TA l 2O3 /EDTA � 每毫升 EDTA标准滴定溶液相当于三氧

化二铝的毫克数 (mg /mL )

w ( A l2O3 ) � 试样中三氧化二铝的质量分数

V � 需加 EDTA标准滴定溶液的体积 (mL)

m � 试样的质量 ( mg)

p � 全部试验溶液与所取试验溶液的体积比

在实际测定中常常不知道氧化铝的含量,而不能正

确估测 EDTA溶液的加入量, 就需要先进行预滴定,再

计算 EDTA的需要量,因此,操作比较繁琐。

2. 3 分析结果的准确度和精密度

我们以减量法测定结果为基准,用锌盐返滴法和铜

盐返滴法与之比较,其结果见表 1

表 1 样品中 A l2O3分析结果 ( n= 4)

试样
减量法

(% )

锌盐返滴法

(% )

标准偏差

(% )

铜盐返滴法

(% )

标准偏差

(% )

1 64�52 64�54 0�22 64�50 0�17

2 64�76 64�82 0�25 64�84 0�20

3 65�08 65�22 0�18 65�17 0�15

4 65�10 65�06 0�13 65�11 0�27
5 64�85 64�88 0�25 64�82 0�24

6 64�96 64�90 0�11 64�91 0�10

� � 从表 1中可以看出, 三种方法的测定结果很吻合,

说明三种测定方法完全可以互换使用。

取上述样品溶液,加入一定量的三氧化二铝标准试

剂进行回收率试验,结果见表 2。

表 2 锌盐返滴定法回收率试验结果

样品含量

(m g)

标准加入量

( m g)

测得量

( mg)

回收率

(% )

6�04 3 9�10 102�0

6�10 3 9�08 99�3

6�12 3 9�15 101�0
10�08 5 15�15 101�4

10�12 5 15�10 99�6

9�98 5 15�02 100�8

� � 回收率试验表明,回收率均在 99% - 102%之间,回

收率的 RSD均小于 5%。
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3 结束语

通过验证,减量法、锌盐返滴定法和铜盐返滴定法

三种方法测定结果一致,可以互换。铜盐返滴定法 ED�

TA标准滴定溶液的加入量对未知样而言较繁琐, 而锌

盐返滴定法操作较方便,对设备不能满足用减量法测定

氧化铝含量的实验室, 我们推荐用锌盐返滴定法测定,

同时建议下次标准修订时,把锌盐返滴定法作为备选试

验方法。
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Comparison Between the ThreeMethods ofDeterm in ing for the Amount of

A lum inum Oxide in A lum inum Hydrox ide

ZENG L i, HUANG D ing �fang, GU X ing, TONG L ing

( S ichuan Center for Quality Supervis ion and T est of Salt Chem ical Industry Products, Z igong 643000, China)

Abstrac:t This paper is about the comparat ive expermi ent between them ethods of z inc sa lt back titration and copper salt

back titration adopted to determ ine the am ount of alum inum ox ide in alum inum hydrox ide and that of the nat ional standard a�

bout the � a lum inum hydrox ide�. A t the sam e tmi e, the paper introduces respectively the basic principles, the test steps, the

test process and the po ints for attent ion in this expermi ent o f the back t itration methods of z inc sa lt and copper salt. F inally,

a recovery test has been carried out and the expermi ent result shows that these threem ethods can be exchanged for one anoth�

er.

Key words: alum inum oxide; m ethod; comparison
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App lica tion Progress ofChem ica lP rocess Smi u la tion Software

CHEN H ong, LIM in, WANG Tao, ZHANG T ing

( School ofM aterial and Chem ical Eng ineering, Sichuan University of Science& Eng ineering, Z igong 643000, Ch ina)

Abstrac:t Now chem ical process smi ulat ion so ftware is g iven much attent ion in chem ical industry. In this paper, k inds

of chem ical process smi ulation softw ares were introduced. The application results and the developm ent s ituation of chem ical

process smi ulat ion so ftware on process in these years are summ arized.

Key words: chem ica l process smi ulat ion software; process flow; application
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