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胃舒平药片中铝和镁的测定

分析化学实验



 巩固EDTA的配制与标定方法。

掌握配位滴定的原理和配位滴定中返滴定的特
点。

掌握XO金属指示剂的使用。

了解成品药剂中组分含量测定的前处理方法。
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一、实验目的



1.EDTA标准溶液的配制与标定
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(1) EDTA溶液的配制——间接法

 简写为H4Y

  乙二胺四乙酸（EDTA）

二、实验原理



EDTA（以Y4-）与大多
数金属离子形成1:1的配
合物。

EDTA难溶于水，常温下
溶解度0.2 g·L-1。常用其二
钠盐配制标液，溶解度120 
g·L-1 ，0.3 mol·L-1溶液的
pH=4.8

(1) EDTA溶液的配制方法——间接法

二、实验原理



 
(2) EDTA溶液的标定

基准物质

常用基准物：
Zn、ZnO、
CaCO3、Bi、Cu、
Hg、Ni、Pb等。

通常选用其中与被测
组分相同的物质作基
准物 ，使标定与测定
的滴定条件一致，可
减小系统误差。

本实验选用: 

ZnO

ZnO  +  2HCl  =  ZnCl2  +  H2O

二、实验原理



指示剂

使用范围

使用条件

二甲酚橙

(XO)
pH > 6.3  红色
pH < 6.3  黄色

u金属离子与XO形成的配合物M-XO呈红
紫色。
uXO只能在pH <6.3 的酸性溶液中使用。

lXO可以直接滴定的离子：Bi3+,Ti2+, 
Zn2+, Pb2+, Cd2+, Hg2+及稀土元素离子。
l Fe3+, Al3+, Ni2+, Ti4+等能使XO封闭。

(2) EDTA溶液的标定
二、实验原理



 

ZnO为基准物
标定EDTA
（pH=5-6）

 

滴定前： XO ＋  Zn2+   ＝ Zn－XO 
                 (黄色)                 (紫红色)

计量点时：
  EDTA +  Zn-XO  ＝  Zn-EDTA  +  XO

(无色) (黄色)

滴定终点：紫红色→黄色

滴定开始至化学计量点前：
              EDTA + Zn2+  ＝ Zn-EDTA

(无色)

二、实验原理
(2) EDTA溶液的标定



2. 胃舒平药片中铝和镁的测定

少量中药颠
茄流浸膏

三硅酸镁

氢氧化铝

胃舒平 配位滴定法测定

不受其它成分的干扰

铝和镁含量的测定

二、实验原理



(1) 测定Al3+含量——返滴定法

Al3+和EDTA反应速度慢。

Al3+在pH=4.1时水解影响滴定，应控制 pH=3.5。

Al3+能使XO封闭。

返
滴
定
法

返滴定法——在试液中先加一定量过量的EDTA标准溶液，使待
测离子M完全配位，剩余的EDTA再用另一金属离子标准溶液滴
定。

加热及EDTA过量才能使反应完全

2. 胃舒平药片中铝和镁的测定
二、实验原理



以XO为指示剂

Al3++ EDTA(定
量，过量)，加
热至沸3min

调pH=5-6pH=3-4

冷却，调pH=5-6
用锌标准溶液
返滴定剩余的
EDTA

测定出Al的
含量

•防止Al 3 +水解，
加速Al3+与EDTA
配位反应。
•保证Al3+与
EDTA定量反应。

 使XO正确指示终点，Zn2+

与EDTA反应顺利进行。若
一开始就调pH=5-6，则大量
Al3+水解，与EDTA的配位反
应难以顺利进行。

二、实验原理
(1) 测定Al3+含量——返滴定法



(1) 测定Al3+含量——返滴定法

二、实验原理

n 滴定前溶液：

n 计量点时溶液：

滴定终点：黄色→橙色

n 用锌标准溶液开始滴定至化学计量点前：

 Al-EDTA, 剩余EDTA，XO (pH=5-6, 黄色) 

溶液：Al-EDTA, 剩余EDTA, Zn-EDTA , XO (黄色) 

Zn2+  ＋ EDTA ＝ Zn-EDTA  (无色)

 Al-EDTA,  Zn-EDTA ，Zn-XO (橙色) 



(2) 测定Mg2+含量——直接滴定法

将Al3+沉淀 pH=10

另取试液 调pH使Al3+沉
淀，并分离。

以铬黑T为指示剂
，用EDTA测定镁
含量。

若滴定允许误差为±0.5%，分步滴定的条件：

 滴定金属离子M时，N不干扰。
当cM=cN时，∆lgK�稳≥5

 lgK′AlY=16.13， lgK′MgY=8.69
因此，先测Al3+，即使加入过量EDTA，Mg2+也不与其反应。

CMK′MY

CNK′NY
≥105

二、实验原理
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准 确 称 取
Z n O基准物
0.4~0.6 g于
100 mL烧杯
中 ， 用 少 量
(1-2滴)去离
子水润湿

逐滴加入6 . 0 
mol·L-1 HCl，
边 加 边 搅 至
完全溶解 (呈
透明溶液 )为
止

用去离子水洗
涤表面皿和烧
杯内壁，加热
近沸，待冷却
后 定 量 转 入
250  mL容量
瓶中，稀释至
刻度，摇匀。
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 1.  0.02 mol·L-1 EDTA溶液的配制与标定

配制EDTA溶液(2人一份)
用台秤称EDTA二钠盐6.0g，用水溶解(可微热)，稀释至800mL，摇匀。

配制Zn2+标准溶液

三、实验步骤



         标定EDTA

1

移取25.00 mL
锌标准溶液于
250 mL锥形瓶
中 ， 加 约 2 0 
m L 去 离 子 水
， 2 ~ 3 滴 二 甲
酚橙指示剂

先加1:3氨水至
溶液由黄色刚变
橙色(不能多加)
，然后滴加20％
六亚甲基四胺至
溶液呈稳定的紫
红 色 后 再 多 加
3.0 mL

2

用EDTA溶液
滴定至溶液由
紫红色突变为
亮黄色，即为
终点。平行测
定 2 次 ， 计 算
EDTA的浓度

3

稳定pH=5-6由滴定管中放出

三、实验步骤



取“胃舒平”药片20片在研钵中研细，准确称出2.0 g左右药粉          
于洁净的小烧杯中。

加入20mL 6 mol·L-1 HCl，加去离子水至约40 mL煮沸。

冷却后定量转入250 mL容量瓶中，稀释至刻度，摇匀，静置，即为
试液。二人共用。

取大样， 20片药片研细后所得药粉，可供8名同学实验之用

不宜爆沸，否则溶液发黄

放置越久，上清液与浑浊部分分离效果越好

 2.  样品预处理(2人一份)

三、实验步骤



准确移取上述清液5.00 mL于250 mL锥形瓶中，
加水至25 mL左右，准确加入EDTA标准溶液
25.00 mL，摇匀。

加入2滴二甲酚橙，滴加1:3氨水至溶液恰好成紫红色
，滴加2滴6.0  mol·L-1  HCl，将溶液煮沸3 min左右，
冷却后再加入10 mL 20％ 六亚甲基四胺，使溶液pH
为5~6，补加2滴二甲酚橙，

3

用锌标准溶液滴定至溶液由黄色突变为橙色。根据
EDTA标准溶液的加入量与锌标准溶液消耗的体积，
计算铝含量，平行测定2次，以Al2O3%表示(用w Al2O3
表示)。

 3. Al3+的测定
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三、实验步骤



4.  Mg2+的测定    

三、实验步骤

n Al3+的存在会封闭EBT，干扰Mg2+的测定，所以应分
离除去Al3+，余下少量Al3+加掩蔽剂掩蔽。

n 温热使Al3+完全沉淀，过滤除去Al(OH)3 。

n 指示剂：铬黑T

n 滴定终点：酒红色突变为蓝色。

n 应先加三乙醇胺掩蔽Al3+ ，再加氨缓冲溶液。



  1. EDTA溶液的标定
表1  0.02 mol·L-1 EDTA溶液的标定（ZnO为基准物）

实验编号 Ⅰ Ⅱ Ⅲ 
m(ZnO)/g 

V(ZnO溶液)/mL
EDTA溶液终读数/mL 
EDTA溶液初读数/mL 

V(EDTA)/mL 
c(EDTA)/ mol·L-1 
               / mol·L-1  

绝对偏差

相对平均偏差 (%)
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四、数据记录与处理



 2. “胃舒平”药片中Al3+、Mg2+ 含量的测定

表2 “胃舒平”药片中Al3+、Mg2+ 含量的测定

实验编号              Ⅰ Ⅱ

m(胃舒平)/ g
V (胃舒平试液)/ mL
c(EDTA)/mol·L-1

V(EDTA)/ mL 
V(锌标准溶液)终读数/mL 
V(锌标准溶液)初读数/mL
V(锌标准溶液)/mL
w (Al2O3)/ %
                / %
V (胃舒平试液)/mL
V (EDTA)终读数/mL
V (EDTA)初读数/mL
V(EDTA)/mL
 w (MgO)/ %
              / %
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1. 实验中为什么要称取大样混匀后再取小部分试样进行测定？

2. 在测定铝时为什么不采用直接滴定法？

3. 在测定镁时为什么要加入三乙醇胺溶液？

4. 采用掩蔽铝的方法测定镁，可选择哪些物质作掩蔽剂？
    如何控制条件？

五、思考题



注意：
1.为节省实验时间，实验顺序可以调整为:
(1)样品预处理，试液静置；(2)准备镁测定，沉淀Al3+，过滤； 
(3)配制EDTA溶液；(4)准备锌标准溶液； (5)标定EDTA；(6)返
滴定法测定Al含量；(7)测定Mg含量

2. Al3+测定时采用返滴定法，滴定时使用两支滴定管，勿混淆。

3. ZnO不如碳酸钙容易溶于酸且不会飞溅，ZnO完全溶解较困
难，因此加酸前只能加少量(2-3滴)水润湿或不加水。




