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浊度法测定五氧化二锑粉体中的氯含量
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摘要：采用浊度法测定五氧化二锑粉体中的氯含量. 探究了样品溶解方法、溶解酸度、样品质量和溶解时间对测

定结果的影响. 结果表明：五氧化二锑粉体样品质量为 0.500 0～1.000 0 g，10% 硝酸水溶液溶解，酸溶时间 2 h 后

定容测定的准确度较高.  进一步进行加标回收试验，得到五氧化二锑粉体中氯含量的加标回收率均在

96.20%～99.13% 之间，说明方法的准确度高. 同时进行了 11 次平行试验，得到的相对标准偏差均小于 5%，表明

方法精密度高、重复性良好.
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Determination of Chlorine Content in Antimony Pentoxide
Powder by Turbidimetry
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Abstract： A  turbidimetry  for  the  determination  of  chlorine  in  antimony  pentoxide  powder  was  established.  The
experimental  conditions  of  dissolution  method,  concentration  of  nitric  acid,  sample  mass,  and  dissolution  time  were
studied. The results showed that the sample mass of antimony pentoxide powder was 0.500 0 ~ 1.000 0 g and the solution
was dissolved in 10% nitric acid solution for 2 h. The spiked recoveries of chlorine in the sample were 96.20% ~ 99.13%,
indicating the high accuracy of the method. At the same time, 11 parallel experiments were carried out, and the relative
standard deviations were all less than 5%, which showed that the method has a good accuracy and repeatability.
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阻燃剂被广泛用于阻燃制品中，其品类众多.
锑化合物是常用无机阻燃剂之一，有五氧化二锑和

三氧化二锑等，当其与含卤阻燃剂并用时，不仅能

使阻燃作用增大，而且还可以减少含卤阻燃剂用量.
目前，使用较多的阻燃剂或阻燃增效剂是锑系阻燃

剂[1]. 五氧化二锑阻燃剂具有颗粒微细、比表面积大、

活性高、分散性好、发烟量小、毒害小、不影响高聚

物的色泽和透明度等优点，且达到相同阻燃效果时

的添加量少，一般仅为三氧化二锑的 30%，有利于

降低成本、减小阻燃剂对高聚物性能的不良影响，

是锑系阻燃增效剂中的较优选择[2]. 胶体五氧化二

锑经干燥可制成粉末产品，加水又可以制成一定浓

度的水溶胶，使用方便，主要用于塑料、涂料、织物

等制品中，具有极好的阻燃增效作用. 五氧化二锑

除了作为阻燃剂外，还可作为塑料和金属的表面处

理剂，以提高硬度和耐磨性、增强防蚀能力等，另外，

还可用于钠离子电池负极[3] 和吸附稀酸中锶等[4-5].
五氧化二锑的制备方法主要有氯化水解法、离
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子交换法、电渗析法、胶溶法等[6-8]. 在五氧化二锑

的制备过程中会引入氯离子，氯离子是强氧化剂，

若其含量过高，会使五氧化二锑参与化学反应，从

而影响其稳定性和使用寿命，还会导致五氧化二锑

的表面活性增加，影响其表面性质. 目前，氯离子的

测定方法主要有滴定法[9]、氯离子选择电极法 [10]、

硫氰酸汞分光光度法[11]、离子色谱法[12] 和浊度法[13-15]

等. 虽然测定氯离子的方法很多，但是针对不同样

品需要选择合适的分析方法，比如：常用的滴定法

主要用于测定氯离子含量大于 0.5% 的样品. 而低

含量氯离子样品的测定方法主要有硫氰酸汞分光

光度法、氯离子选择电极法、离子色谱法和浊度法.
其中，硫氰酸汞分光光度法中的硫氰酸汞具有剧毒

性和危险性，需要在专业环境下使用，对人和环境

危害较大，因此已经逐渐被其他方法取代. 氯离子

选择电极法的前处理过程较为复杂且不能实现批

量化分析. 离子色谱法应用广泛，但在测定化工产

品上有局限性，因为其对大多数阴离子均有响应，

而化工产品中存在其他阴离子杂质，在测定时易受

样品中主成分的干扰，出现大长峰从而干扰目标物

测定，同时仪器污染严重[16]. 另外，离子色谱造价高

且分析时间较长，而浊度法成本低、操作简单、分析

时间短，可以测定大批量样品，相对其他方法大大

节省时间和成本，广泛使用在化工制品、矿石等低

含量氯离子的测定中. 目前关于五氧化二锑中氯离

子的测定方法鲜有报道，但是氯离子是五氧化二锑

生产企业产品控制的重要指标，故建立快速简单测

定五氧化二锑中氯离子的测定方法是必要的. 五氧

化二锑是纯度较高的化工产品，其氯杂质含量很低，

一般的测定方法并不适用. 浊度法是在硝酸介质中

加入银离子，银离子与氯离子反应生成难溶氯化银，

在一定时间内，氯化银会呈悬浊液，可于分光光度

计测定其吸光度，从而求得氯的含量. 该方法主要

针对高纯度的化工产品，产品氯杂质含量低且其他

干扰物质少，因此选择浊度法进行测定.
本文通过选用合适的前处理方法，使用浊度法

快速测定五氧化二锑中氯离子，方法准确度高，重

复性好，可为五氧化二锑产品中氯含量的测定提供

技术支撑. 

1　试验部分
 

1.1　主要仪器与试剂

紫外–可见分光光度计：UV4800 型，美国优尼

科公司；分析天平：AG135 型，瑞士 Mettler-Toledo
公司；恒温水浴锅：SGM M8/108，洛阳西格马公司；

箱式电阻炉：型号为 5-12，杭州蓝天仪器有限公司；

水系过滤膜：0.45 μm，上海安谱实验科技股份有限

公司；针式过滤器：13 μm×0.45 μm，天津市津腾试验

设备有限公司. 氯离子标准品：1 000 mg/L，18C035-3，
国家有色金属及电子材料分析测试中心；硝酸银、

碳酸钠、对硝基苯酚指示剂：分析纯，天津市科密欧

化学试剂有限公司；硝酸：优级纯，天津市科密欧化

学试剂有限公司；乙醇：分析纯，阿拉丁试剂有限公

司；一级水：四川优普超纯水机制备. 五氧化二锑样

品：长沙烨星锑业有限公司. 

1.2　溶液配制

对硝基苯酚指示剂溶液：称取 0.100 0 g 对硝基

苯酚指示剂，加乙醇溶解，定容至 100 mL.
36%、10% 硝酸溶液：在 250 mL 的容量瓶中加

入少量水，加入 90 mL 硝酸用水定容至刻度，得到

36% 硝酸溶液. 在 250 mL 的容量瓶中加入少量的

水，加入 25 mL 硝酸用水定容至刻度，得到 10% 硝

酸溶液.
0.10 mol/L 硝酸银溶液：称取 16.987 3 g 硝酸银，

加水溶解，定容至 1 L 棕色容量瓶中，滴加硝酸溶液

使溶液透亮，用水稀释至刻度，存于暗处.
氯离子系列标准工作液：取 1 mL 氯离子标准

品至 10 mL 的容量瓶中，用水稀释至刻度，配制成

100 mg/L 的氯离子中间标准溶液. 移取 0、0.50、1.0、
2.0、3.0、4.0 和 5.0 mL 氯离子中间标准溶液，分别

置于 25 mL 容量瓶或比色管中，加少量水，滴加

1～2 滴对硝基酚指示剂，溶液呈黄色，滴加硝酸溶

液至黄色消失后再补加 2 mL，随后加入 0.10 mol/L
硝酸银溶液，用纯水定容至刻度，放至 35 ℃ 水浴锅

中保温 30 min，冷却至室温后测定. 以氯离子浓度

为横坐标，吸光度为纵坐标得到标准曲线方程. 

1.3　样品测定

准确称取 0.3～1.0 g（精确到 0.000 1 g）样品于

烧杯中，加入 10% 硝酸溶液 20 mL，搅拌均匀，静置

2 h，中间不时搅拌 5～6 次，移入 50 mL 容量瓶中，

用水稀释至刻度，0.45 μm 微孔滤膜过滤. 吸取上述

10  mL 滤液于 25  mL 容量瓶或比色管中 ，滴加

1～2 滴对硝基酚指示剂，如果是黄色，则滴加 36%
硝酸溶液至黄色消失后再补加入 2 mL；如果显示无

色，加入 2 mL 硝酸水溶液，2 mL 0.10 mol/L 硝酸银

溶液，去离子水稀释至刻度，放入 35 ℃ 水浴锅中保
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温 30 min 后，冷却待测. 测定时，将溶液移至 3 cm
比色皿，以水作参比，用紫外–可见分光光度计于

420 nm 波长处测定其吸光度，随样品做空白对照.
将吸光度值代入 1.2 节所得标准曲线方程，得到样

品溶液中氯离子的含量（%），按式（1）计算可得样品

中氯离子的质量分数:

ω =
（m1−m0）×V ×10−6

m×V1
×100% （1）

式中：m1－样品中测得的氯质量（μg）；m0－空白溶

液的氯质量（μg）；m－样品的质量（g）；V－样品的总

体积（mL）；V1－分取样品的体积（mL）. 

2　结果与讨论
 

2.1　酸式溶解法和碱式熔融法的方法对比

酸式溶解法是采用一定比例优级纯的硝酸水

溶液作为溶解试剂，碱式熔融法是将样品和无水碳

酸钠在马弗炉中进行高温熔融. 酸式溶解法：准确

称取 0.500 0 g 样品于 150 mL 烧杯中，分别加入 20
mL 10% 稀硝酸溶液，溶解样品，并搅拌均匀，静置

2 h，中间搅拌多次，后移至 50 mL 容量瓶中，用纯水

稀释至刻度，过滤. 碱式熔融法：在瓷坩埚底部预铺

2 勺无水碳酸钠，准确称取 0.500 0 g 样品于坩埚中，

用干净的玻璃棒轻轻搅匀，尽量不碰触底部，再加

2 勺无水碳酸钠覆盖样品，于 650 ℃ 马弗炉中加热

1 h 后取出，冷却，倒入 150 mL 烧杯中，加入 20 mL
热水浸取，冷却后定容至 50 mL 容量瓶中，用微孔

滤膜过滤. 经两种前处理方法处理后的样品按照

1.3 项测定其吸光度，结果如表 1 所列.
  

表 1    酸式溶解法和碱式熔融法的测试结果对比表 

Table 1　Comparison of test results of acid dissolution and
alkaline melting methods

前处理方式
含氯量/%

1# 平均含量 2# 平均含量

酸式溶解法 0.093 0.091 0.064 0.066
0.088 0.067

0.093 0.066

0.089 0.068

碱式熔融法 0.073 0.070 0.039 0.039
0.070 0.042

0.068 0.032

0.071 0.044

由表 1 可知，酸式溶解法测得的氯离子浓度均

高于碱式熔融法，另外碱式熔融法会引入无水碳酸

钠，该试剂存在较高的氯离子空白，较难消除，虽然

同步做了试剂空白，但是当样品本身含量较低时，

干扰较大. 当采用酸式溶解法时，氯离子空白较低，

且分析步骤少，分析时间短. 故选择酸式溶解法. 

2.2　硝酸浓度的选择

为了探究酸式溶解法中硝酸浓度对五氧化二

锑样品中氯离子溶出效果的影响，分别以 1.0%、

5.0%、10% 和 20% 的硝酸水溶液为溶解试剂，每组

平行测定 4 个样品. 称取样品于 150 mL 烧杯中，分

别加入 20 mL 不同浓度硝酸水溶液，其他条件不变，

按照 1.3 项测定其吸光度，结果如表 2 所列.
 
 

表 2    不同硝酸水溶液的浓度对氯离子溶出效果的影响 

Table 2　Effect of different concentrations of nitric acid
solution on dissolution effect of chloride ion

硝酸溶液浓度/%
含氯量/%

1# 平均含量 2# 平均含量

1.0 0.082 0.082 0.062 0.061

0.080 0.061

0.083 0.060

0.084 0.061

5.0 0.085 0.086 0.062 0.064

0.086 0.063

0.087 0.064

0.087 0.065

10 0.093 0.092 0.066 0.066

0.092 0.064

0.091 0.067

0.092 0.068

20 0.091 0.092 0.066 0.066

0.093 0.065

0.092 0.067

0.092 0.066
 

由表 2 可知，随着硝酸水溶液浓度的增大，酸

式溶解法溶出氯含量逐渐升高，当硝酸浓度为

10% 时，逐渐趋于平衡，继续增加硝酸浓度，结果变

化不明显，综合考虑选 10% 硝酸水溶液. 

2.3　样品质量的选择

分别称取 4 组质量约 0.100 0、0.300 0、0.500 0
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和 1.000 0 g 的样品于 150 mL 烧杯中，加入 20 mL
10% 硝酸溶液溶解样品，每组平行测定 3 个样品.
按照 1.3 项下方法测定吸光度，结果如表 3 所列.
 
 

表 3    不同样品质量对氯离子测定结果影响 

Table 3　Efect of different sample mass on results of
chloride ion determination

样品质量/g
含氯量/%

1# 平均含量 RSD 2# 平均含量 RSD

0.100 0 0.073 0.078 10.06 0.061 0.066 12.84

0.084 0.076

0.089 0.060

0.069 0.059

0.072 0.077

0.081 0.061

0.300 0 0.093 0.091 7.01 0.066 0.066 7.46

0.091 0.066

0.096 0.071

0.081 0.058

0.086 0.062

0.098 0.070

0.500 0 0.092 0.090 4.12 0.067 0.068 4.16

0.092 0.070

0.088 0.068

0.096 0.065

0.085 0.071

0.091 0.069

1.000 0 0.091 0.091 3.63 0.066 0.068 3.78

0.090 0.068

0.089 0.070

0.092 0.069

0.094 0.065

0.086 0.072
 

由表 3 可知，样品质量过少，可能不均匀，导致

结果的精密度变差.  当样品质量为 0.100  0  g 和

0.300 0 g 时，1#和 2#样品的氯含量相对标准偏差

（RSD）远大于 5%. 且由于样品质量过少，氯离子的

浓度过低，超出标准曲线准确测定范围，可能导致

测定结果偏差较大. 当样品质量为 0.500 0～1.000 0 g
时，氯离子的测量结果相差不大，且 RSD 均小于

5%. 故综合考虑，样品质量可根据实际样品的情况，

选在 0.500 0～1.000 0 g 之间. 

2.4　酸溶时间的选择

称取样品于 150 mL 烧杯中，分别加入 20 mL
10% 硝酸溶液溶解样品，酸溶时间分别为 1、2、3
和 4 h 四组，每组 3 个平行样品，其他条件不变，按

照“1.3 样品测定”测定吸光度，结果见表 4.
 
 

表 4    不同酸溶时间对氯离子测定结果影响 

Table 4　Effect of different acid dissolution times on results
of chloride ion determination

酸溶时间/h
含氯量/%

1# 平均含量 2# 平均含量

1 0.089 0.089 0.065 0.066

0.090 0.067

0.089 0.066

2 0.088 0.090 0.069 0.068

0.091 0.068

0.092 0.067

3 0.092 0.092 0.066 0.067

0.090 0.066

0.093 0.069

4 0.090 0.091 0.063 0.067

0.091 0.068

0.092 0.069
 

由表 4 可知，酸溶时间为 1 h 时，五氧化二锑样

品氯含量的测定结果略低于其他时间，2、3 和 4 h
时没有显著差异，从节省时间和提高工作效率的方

面考虑，优先选用 2 h 作为最佳的酸溶时间. 

2.5　标准曲线绘制

按 1.3 项下方法测定氯离子系列标准工作液的

吸光度. 以氯离子的质量浓度为横坐标，以吸光度

为纵坐标，绘制标准工作曲线，计算线性方程和线

性相关系数. 结果表明，氯离子在质量浓度为 5.00～
50.0 μg/mL 内线性关系良好，线性回归方程为 y =
2.08x － 0.4，确定系数 R2 = 0.999 9. 

2.6　精密度试验

按照 1.3 项下的分析测定步骤对氯含量不同的

五氧化二锑样品进行 11 次测定，结果如表 5 所列.
从表 5 数据可知，不同五氧化二锑样品中氯含

量的 RSD 均小于 5%，可以满足五氧化二锑样品中

氯的测定. 
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2.7　样品加标回收试验

为了考察本方法的准确度，精密称取适量的五

氧化二锑样品，分别加入 50、100 和 150 μg 的氯离

子标准溶液，每组 3 个平行样品. 按照 1.3 项下样品

前处理和测定中的分析测定步骤进行回收率试验，

测定结果如表 6 所列.
 
 

表 6    样品加标回收试验 

Table 6　Spiked recorveries of samples

样品编号
样品质

量/g

样品含

氯量/μg

加标氯

量/μg

测得

量/μg

回收

率/%

2# 0.318 4 210.1 50 258.2 96.20

0.314 6 207.6 50 256.8 98.40

0.307 8 203.2 50 251.8 97.20

0.305 6 201.7 100 298.4 96.70

0.320 5 211.5 100 310.2 98.70

0.308 6 203.7 100 302.5 98.80

0.301 2 198.8 150 345.8 98.00

0.303 2 200.1 150 348.8 99.13

0.308 9 203.9 150 350.6 97.80
 

由加标回收试验可知，五氧化二锑样品中氯的

加标回收率在 96.20%～99.13% 之间，满足五氧化

二锑样品中氯的测定.
 

3　结论

本文对溶解方式（酸式溶解法）、酸溶浓度

（10% 硝酸溶液 ）、酸溶解时间 （2  h）和称样量

（0.500 0～1.000 0 g）试验条件进行优化，采用浊度

法快速测定五氧化二锑中氯离子. 精密度试验的

RSD 小于 5%，加标回收率在 96.20%～99.13% 之间，

说明该方法的重复性好，准确度高，满足五氧化二

锑样品中氯的测定. 该方法前处理简便，有效提高

了分析速度，节省了分析时间，是较好的五氧化二

锑样品中氯离子的测定方法，可用于化工企业生产

产品中氯杂质的日常监督测定.
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