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在原油加工过程中，原油中不可避免的含有如铁、

镍、钒、钠、铝等的金属化合物，在反应过程中这些金

属永久性地沉积在催化剂上，改变催化剂的性能，使催

化剂中毒失去活性。所以为控制催化剂的金属污染，准

确测定原油中的金属含量对原油加工非常重要。目前测

定原油中铝含量的方法有电感耦合等离子体发射光谱法
[1]，火焰原子吸收分光光度法 [2]，分光光度法 [3]，波长色

散 X 射线荧光光谱法 [4] 等。电感耦合等离子体发射光谱

法和波长色散 X 射线荧光光谱法仪器昂贵，火焰原子吸

收法测定灵敏度低且氧化亚氮 / 乙炔火焰原子吸收法操

作危险，而分光光度法所需仪器设备简单，操作方便。

本文以邻苯二酚紫为显色剂采用分光光度法测定原油中

铝含量，通过加入掩蔽剂消除干扰，方法简便，灵敏度

较高。

1 试验部分
1.1 仪器和试剂

仪器：UV-5100B 紫外可见分光光度计，上海元析

仪器有限公司；SX2-5-12 型箱式电阻炉，上海一恒科

学仪器有限公司。

试剂：硫酸，优级纯；硝酸，优级纯；1+1 硝酸溶 

液；5% 硝酸溶液；酸化水：加 4.0mL 硝酸到 1000mL 水 

中；混合试剂：取 1.0mL 硝酸放入一个 200mL 塑料烧杯

中，加入约 70mL 水，加入 25.0g 七水硫酸镁，5.0g 抗

坏血酸，0.25g 1,10- 菲啰啉和 5.0mL 铝标准溶液，然后

转移到 100mL 容量瓶中，用水稀释到刻度；0.5g/L 邻苯

二酚紫溶液：称取 0.050g 邻苯二酚紫溶解于 20mL 水中，

再转移到 100mL 容量瓶中，用水稀释至刻度；六次甲基

四胺缓冲溶液：溶解 210g 六次甲基四胺于 200mL 水中，

再转移到 500mL 容量瓶中，用水稀释至刻度；1000mg/L

铝标准储备液，使用时用酸化水稀释至 10mg/L，做为铝

标准溶液。

1.2 实验方法

1.2.1 样品的处理

准确称取 5.000g 试样于洁净的石英蒸发皿中。每

克样品加入 0.5mL 硫酸，将石英蒸发皿置于电热板上缓

慢加热，直至溅溢和起泡的现象消失。然后，逐渐升高

电热板温度，直至样品完全炭化。将石英蒸发皿置于马

弗炉内，于 525℃ ±25℃下加热 2h，直至样品完全灰

化。取出石英蒸发皿，盖上表面皿，冷却至室温。移取

10.00mL（1+1）硝酸溶液冲洗蒸发皿内壁以溶解无机残

渣，置于电炉上加热至近干。冷却后，转移至 100mL 容

量瓶内，用 5% 硝酸溶液洗涤石英蒸发皿，洗液一并转

移至容量瓶中，用酸化水稀释到刻度。同时制备样品空

白溶液。

1.2.2 用分光光度法测定铝含量

准确移取 3.0mL 铝标准溶液于 100mL 容量瓶中，用

酸化水稀释至刻度。移取 25mL 上述溶液于 100mL 塑料

烧杯中，按顺序加入 1.0mL 混合试剂、1.0mL 邻苯二酚

紫溶液、5.0mL 六次甲基四胺缓冲溶液，每次加入后摇 

匀，放置 15min，以酸化水为参比，测定 450Nm~650Nm

波长下的吸光度，绘制吸光曲线。

2 结果与讨论
2.1 测定波长的选择

由于有色物质对光有选择性的吸收，为了使测定结

果有较高的灵敏度，选择最大吸收波长处进行测定。因

铝与邻苯二酚紫反应得到蓝色络合物，所以取 3.0mL 铝

标准溶液于 100mL 容量瓶中，用酸化水稀释至刻度。

移取 25mL 上述溶液于 100mL 塑料烧杯中，按顺序加入

1.0mL 混合试剂、1.0mL 邻苯二酚紫溶液、5.0mL 六次甲

基四胺缓冲溶液，每次加入后摇匀，放置 15min，以酸

化水为参比，测定 450Nm、500Nm、550Nm、600Nm、

650Nm 波长下的吸光度，绘制吸光曲线，铝的络合物最

大吸收波长为 580Nm，所以本文选择 580Nm 为测定波 

长。

2.2 参比溶液的选择

用参比溶液调节分光光度计的吸光度为 0，然后测

定试样溶液或标准溶液的吸光度值。参比溶液的作用除

了消除吸收池壁对入射光和散射等影响外，合理选择时

还可消除其他干扰，提高测定的灵敏度，本文选择酸化

水为参比溶液。

2.3 溶液 pH 值的影响

因为分光光度显色剂大多为有机螯合剂，显色条件

决定了配合物平衡及稳定性，显色条件中最重要的是介

质酸度，它影响显色剂的离解程度和显色反应的完全程

度。邻苯二酚紫与许多金属在不同酸度介质中都能生成

有色络合物，而使分析产生误差。取 3.0mL 铝标准溶液
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于 100mL 容量瓶中，用酸化水稀释至刻度。移取 25mL

上述溶液于 100mL 塑料烧杯中，按顺序加入 1.0mL 混合

试剂、1.0mL 邻苯二酚紫溶液、加入 5.0mL 不同 pH 的

缓冲溶液调节溶液的 pH 值，以酸化水为参比，测定不

同 pH 下体系的吸光度，在 pH 值为 5.8~6.0 时体系的吸

光度最大，本文选用六次甲基四胺缓冲溶液能满足要求。

2.4 显色时间的影响

铝离子与邻苯二酚紫的络合是需要一定反应时间

的，同时生成的络合物又有一定的稳定性，如果测定的

时间过早，络合反应不完全会是测定产生误差。所以取

3.0mL 铝标准溶液于 100mL 容量瓶中，用酸化水稀释至

刻度。移取 25mL 上述溶液于 100mL 塑料烧杯中，按顺

序加入 1.0mL 混合试剂、1.0mL 邻苯二酚紫溶液、5.0mL

六次甲基四胺缓冲溶液，每次加入后摇匀，以酸化水为

参比，580Nm 波长下，测定不同显时间的吸光度，实验

表明，在此条件下，12min 后该体系的吸光值达到最大

并能稳定 1h 以上。所以本实验选择显色时间为 15min。

2.5 混合试剂的选择

由于铝离子与邻苯二酚紫反应得到蓝色化合物，一

般情况下，吸光度较小，蓝色只有在铝浓度较高时才能

看得到，而分光光度法测量适宜的吸光度范围为 0.2~ 

0.8，此范围内浓度测量的相对误差最小。所以选择向待

测样品中加入一定量的铝标准溶液，使待测溶液的吸光

度增大，减少测定误差。根据原油中可能含有的金属元

素由于在此条件下，样品中的 Fe3+ 也会与邻苯二酚紫反

应，生成有色络合物干扰测定，用抗坏血酸先将 Fe3+ 还

原为 Fe2+，在加入 1,10- 邻菲啰啉来消除铁干扰。文献 [5]

报道，Ti（Ⅳ），V（Ⅴ），Ni2+，Ca2+ 在原油中或多或

少都存在，但都未达到干扰线。混合溶液配制方法：取 

1.0mL 硝酸放入一个 200mL 塑料烧杯中，加入约 70mL 

水，加入 25.0g 七水硫酸镁，5.0g 抗坏血酸，0.25g 1,10-

菲啰啉和 5.0mL 铝标准溶液，然后转移到 100mL 容量瓶

中，用水稀释到刻度。实验证明加入 5.0mL 此混合溶液，

既能消除铁的干扰又能提高吸光度值，提高分析的准确

度。

2.6 线性范围

按条件试验方法操作，分别移取 0mL，1mL，2mL， 

3mL，4mL 和 5mL 铝标准溶液，置于 100mL 容量瓶中，

用酸化水稀释至刻度。该系列溶液中分别含有 0μg/L，

100μg/L，200μg/L，300μg/L，400μg/L， 和 500μg/L

铝。分别移取 25.00mL 上述系列溶液置于 100mL 塑料烧

杯中，在各个烧杯中按顺序加入 1.0mL 混合试剂，1.0mL

邻苯二酚紫溶液，5.0mL 六次甲基四胺缓冲溶液，每次

加热后均摇匀。放置 15min 后用分光光度计，以酸化

水为参比，在 580Nm 处测定各个溶液的吸光度值，在

0μg/L~500μg/L 内，回归方程为 y=0.0016X+0.0163, 符

合比耳定律，具有很好的线性关系，相关系数为 0.9998，

能够满足测定精度要求。

3 样品分析
3.1 配制人工合成样品

其组成见表 1。吸取 5 份 25mL 人工合成样品于 100mL 

塑料烧杯中，按样品试验方法操作，根据实验方案计算

铝的回收率在 98.5~102.1%，结果见表 2。说明分析方案

可行。
表 1   合成样品组成

元素 Al3+ Fe3+ Ni2+ Ca2+ Ti4+ V5+

浓度（μg/L） 300 400 50 10 20 10

表 2   合成样品分析结果

测定值（μg/L） 295.5 298.2 305.1 306.3 302.9

回收率（%） 98.5 99.4 101.7 102.1 101.0

3.2 原油样品

准确称取 5.000g 试样 5 份，置于洁净的石英蒸发

皿中。按样品处理步骤灰化后，转移至 100mL 容量瓶 

内，用 5% 硝酸溶液洗涤石英蒸发皿，洗液一并转移至

容量瓶中，用酸化水稀释到刻度。移取 25mL 试样溶液，

按样品分析方法操作，根据分析方案计算样品中铝的含

量。结果见表 3。相对标准偏差＜ 5%。准确称取 5.000g

试样 5 份，置于洁净的石英蒸发皿中，加入 10μg 铝。

按样品分析方法操作，根据分析方案计算样品加标回收

率为 95.5%~100.5%。
表 3   原油样品分析结果

测定值（μg/g） 5.3 5.8 5.6 5.9 6.0

平均值（μg/g） 5.72

相对标准偏差（%） 4.9

综上所述，采用邻苯二酚紫分光光度法测定原油中

铝含量，方法简单，易于操作，方法的精密度好，灵敏

度高，满足分析要求。
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