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Abstract 
This paper designs a scrap aluminum and KOH and sulfuric acid as the raw material preparation 
of alum, by changing the ratio of reactants, reaction temperature and material order to find the 
best conditions for the preparation of alum; and through the determination of product yield and Al 
content of the preliminary analysis of the product quality, with the reaction yield and content of Al, 
the optimal preparation conditions are judged comprehensively. The results of the powder dif-
fraction experiments also showed that the purity of the prepared samples was good. 
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摘  要 

本文设计了用废铝片和KOH及硫酸为反应原料制备明矾，通过改变反应物的配比、加物料顺序及反应温

度等条件来找到制备明矾的最佳条件；并通过测定产物产率及Al含量等对产物品质进行初步分析，用反

应的产率和Al含量综合判断较优制备条件。产品的粉末衍射实验结果也表明制得样品的纯度很好。 
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1. 引言 

明矾最早载于《神农本草经》，原名“矾石”，白色通明，须经焙烧炼制[1]。明矾也称钾矾、钾铝

矾，可用化学式 KAl(SO4)2∙12H2O 表示。明矾作为一种常见的化工原料，其在化工生产中有着极其广泛

且重要的用途。例如通过添加明矾参与凝聚剂来处理煤泥水，操作简单，投资少，在不需改造选煤厂现

有设备和工艺流程的情况下就可以实现煤泥水的澄清作用[2]。在铅锌矿废水净化处理中，明矾作为混凝

剂来使用[3]。明矾还可用于制备铝盐、发酵粉、中药、油漆、鞣料、染布用的澄清剂、胶片的硬化剂、

媒染剂、造纸、防水剂、食品添加剂等。 
明矾又是一种常见的矿物材料，可用于绘画、入药。煅烧后的明矾具有较高的活性，掺入水泥可提

高水泥的实际使用性能，还可用于靛蓝染料回收[4]。 
本实验的目标是通过使用废弃的铝片来设计一条高产率、高纯度的明矾合成路线。文献资料显示，

明矾制备过程中的主要影响因素有加料顺序、反应物配料比、反应温度等[5]。所以本实验通过改变反应

物配料比、加料顺序、反应温度等条件，测定不同条件下所得产物产率及 Al 含量，找出合成明矾的较优

制备条件。 

2. 仪器及试剂 

2.1. 仪器 

电热恒温水浴锅，干燥箱，秒表，岛津 AY120 型电子分析天平(岛津国际贸易(上海)有限公司)。250 
mL 烧杯，50 mL、10~50 mL 量筒，布氏漏斗，抽滤瓶，表面皿，蒸发皿，循环水真空泵，容量瓶(250 mL)，
移液管(25 mL)，锥形瓶(250 mL)，酸式滴定管，MiniFlex600 型 X-射线粉末衍射仪(日本理学公司)，SDT 
Q600 热分析仪(美国 TA 仪器公司)。 

2.2. 试剂 

2 mol∙l−1 的 HCl，体积比 1:1 的 NH3∙H2O，2~5 mol∙l−1 的 H2SO4 溶液，体积比 1:3 HCl 溶液，KOH (s)，
易拉罐或其他铝制品(实验前充分剪碎)，pH 试纸(1~14)，无水乙醇，EDTA(固体)，ZnO 固体，0.2 g∙l−1

二甲酚橙指示剂，20%六次甲基四胺溶液，20% NH4F 溶液。所有原料试剂均为分析纯，购于市场。 

3. 实验方法 

3.1. 明矾制备方法 

明矾有许多种制备方法[6] [7]，其中通常的制备方法有铝矾石法、氯氧氯化法、明矾石法[8]和伊利

石法[9]等等，但这会消耗大量的铝土资源。本着环保节约的原则，本实验以废铝片为原料加碱方法来制

备明矾[5]。具体方法为：快速称取 4 g KOH 固体，放入 250 mL 干净烧杯中，加 50 mL 蒸馏水溶解。将
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2 g 剪碎的废铝片分多次加入此 2 mol/l KOH 溶液中，将烧杯置于热水浴中加热，充分反应后，滴加 H2SO4

溶液至白色沉淀完全溶解，抽滤，滤液适当浓缩，然后用自来水冷却结晶，所得晶体即为 KAl(SO4)2∙12H2O
的碎晶，反应方程式为： 

( )2 242Al 2KOH 6H O 2K Al OH 3H + + = + ↑   

( ) ( )2 4 2 4 24 32K Al OH H SO 2Al OH K SO 2H O  + = ↓ + +   

( ) ( )2 4 2 4 23 32Al OH 3H SO Al SO 6H O+ = +  

( ) ( )2 4 2 4 2 4 23 2Al SO K SO 24H O 2KAl SO 12H O+ + = ⋅  

3.2. 明矾产品中 Al 含量的测定 

铝含量的测定方法较多[10] [11] [12]，有重量法、容量法、分光光度法和原子吸收法等。本实验采用

的是有容量法的配位滴定法。由于 Al3+容易水解，与 EDTA 反应较慢，且对二甲酚橙指示剂有封闭作用，

故一般在用配位滴定法对其进行测定时采用返滴定法测定 Al 含量。 

3.2.1. 配置 0.02 mol∙L−1 EDTA 标准液 
准确称取 2.0 g EDTA，放入到 100 mL 烧杯中，再加入蒸馏水 50 mL，温热并不停搅拌使其完全溶解，

冷却后转入 250 mL 容量瓶中，用蒸馏水稀释至刻度后转入试剂瓶备用。 

3.2.2. 配置 0.02 mol∙l−1 Zn2+标准液 
准确称取 0.405 g 基准 ZnO，放入到 100 mL 烧杯中，再加 10 mL 6 mol∙l−1 HCl 溶液，盖上表面皿待

ZnO 完全溶解后，定量转移 Zn2+溶液于 250 mL 容量瓶中，并以少量水冲洗表面皿和烧杯内壁，一并转

移如容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

3.2.3. 测定明矾样品中的 Al 含量 
准确称取 1.2 g 明矾试样于 100 mL 烧杯中，加入 3 mL 2 mol−1 HCl 溶液，加水溶解，将溶液转移至

250 mL 容量瓶中，加水稀释至刻度，摇匀。 
移取上述稀释液 25.00 mL，加入 20 mL 0.02 mol∙l−1 EDTA(Y)溶液及 2 滴二甲酚橙指示剂，小心滴加

1:1 的 NH3∙H2O 调至溶液恰呈紫红色，然后滴加 3 滴(1:3) HCl。将溶液煮沸 3 min，冷却，加入 20 mL 20%
六次甲基四胺溶液，此时溶液应呈黄色或橙黄色，否则可用 HCl 调节。 

2 3
2H Y Al AlY 2H− + − ++ → +  

再补加 2 滴二甲酚橙指示剂，用锌标准溶液滴定至溶液由黄色恰变为紫红色(此时不计滴定体积)。 

( ) 2 2
2H Y Zn ZnY 2H+ − ++ → +过量  

加入 10 mL 20% NH4F 溶液，摇匀，将溶液加热至微沸，流水冷却，补加 2 滴二甲酚橙指示剂，此

时溶液应呈黄色或橙黄色，否则应滴加(1:3) HCL 调节。 
3 2
6 2AlY 6F 2H AlF H Y− − + − −+ + → +  

再用锌标准溶液滴定至溶液由黄色恰变为紫红色，即为终点。 

( )2 2 2
2H Y Zn ZnY 2H− + − ++ → +置换产生  

记录所用锌标准溶液的量 V，平行滴定三次。其相对平均偏差不得大于 0.2%，计算公式为: 

( )
( )2

3
Zn

10 Al
Al % 10025

250s

C V M
w

m

+
−× ×

= ×
×
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式中 w%为质量百分数，ms 为明矾样品的质量，M 为摩尔质量。 

4. 结果与讨论 

4.1. 制备明矾最佳条件的探索 

4.1.1. 反应物配比对产物的影响 
取 4 个相同的小烧杯, 依次在每个烧杯中倒入 50 mL 2 mol/l 的 NaOH 溶液，并分次各加 2 g 的废铝

片，放入热水浴中，不断搅拌，约 5 分钟后，在每个小烧杯内分别对应加入 2 mol/l、3 mol/l、4 mol/l、5 
mol/l 的 H2SO4 溶液 50 mL，反应结束后，计算产率，结果见表 1。 

由表 1 可以看出，当
2 4KOH H SO: 1: 2V V = 时，Al 的质量百分含量比较接近理论值 (5.7%)。当

2 4KOH H SO: 1:1V V = 和
2 4KOH H SO: 1:1.5V V = ，可能是有没有反应完的 Al(OH)3 或 KAlO2 存在，而当

2 4KOH H SO: 1: 2.5V V = 时，可能有 Al(SO4)3 存在导致铝含量升高。所以 KOH 和 H2SO4 的最佳反应比为 1:2，
这时效果最好。 

4.1.2. 反应物温度对产物的影响 
按如上求得的比例

2 4KOH H SO: 1: 2V V = 把反应的 4 个烧杯分别放在 30˚C，50˚C，70˚C，90˚C 的恒温水

浴中一段时间后，按照前述的方法进行实验，结果见表 2。 
从表 2 可知，反应温度对产量和产率都影响不大，但随着温度的升高，反应时间减少。温度超过 50˚C，

反应趋于合理，产量产率恒定。 

4.1.3. 酸化顺序对产物的影响 
实验中，生成 K[Al(OH)4]后采用先过滤滤液再加硫酸酸化和不过滤直接加硫酸溶解沉淀两种方法对

比，对应的结果列于表 3。 
由结果可知，按文献上所述，先过滤杂质，再酸化，会把大量的产品流失掉。因为在 Al 片溶于碱液

后会生成 K[Al(OH)4]和 Al(OH)3 不溶胶体，在抽滤的过程中损失掉，而先加入硫酸能充分溶解胶体变成

产品。 
 
Table 1. The influence of reactant proportion on the yield 
表 1. 反应物配比对产率的影响 

KOH浓度(mol/l) H2SO4浓度(mol/l) 明矾样品质量(g) W (Al)% 

2 2 16.5 6.24 

2 3 18.6 5.86 

2 4 20.7 5.69 

2 5 22.3 6.67 

 
Table 2. The influence of different temperatures on product yield 
表 2. 不同温度下对产物产率的影响 

t/˚C 溶液变澄清的时间/min 产率/% W(Al)% 

30 8.9 86.6 5.05 

50 4.5 87.5 5.68 

70 3.8 88.1 5.60 

90 3.5 87.8 5.69 
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4.2. 粉末衍射分析 

通过 X-射线粉末衍射仪测试后，根据粉末衍射的结果讨论得：由图 1 可以看出，制得的明矾晶体和

分析纯标样的纯度基本一样，说明制得的明矾样品非常纯，结晶很好。 

4.3. 热重分析 

取 5.4 mg 制备得的明矾晶体，放入陶瓷坩埚中，在 40 mL/min 的氮气流中，从室温升温到 821˚C，
测量明矾受热分解的情况，其失重百分比对温度的图像如图 2 所示。由图 2 可知，从 70˚C开始，晶体的

重量开始损失，到大约 260˚C，为明矾中结晶水的失去，因为测得失重率为 45.56%，而理论失重率为 45.53%，

这相当于 12 个结晶水分子失去。第二步的重量损失在约 680˚C~780˚C之间，测得失重百分率为 25.50% (理
论失重值为 25.31%)，相当于失去 1.5 个 SO3 分子，生成最后产物为 K2SO4 和 Al2O3，各失重阶段失重率

的实验值与计算值吻合比较好。根据以上推断，可推测出明矾的受热分解方程式为： 
1) 70˚C~270˚C： ( ) ( )4 2 4 22 2KAl SO 12H O KAl SO 12H O⋅ → +  
2) 680˚C~780˚C之间： ( )4 2 4 2 3 32KAl SO K SO Al O 3SO→ + +  

 
Table 3. The influence of reagent order on product yield 
表 3. 加料顺序对产物产率的影响 

处理K[Al(OH)4]方式 产率/% W (Al)% 

先过滤杂质再酸化 12 2.3 

先酸化再过滤杂质 92 5.6 

 

 
Figure 1. XRPD patterns for alum 
图 1. 明矾样品粉末衍射图 
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Figure 2. The TGA curve of alum sample 
图 2. 明矾的热重图 

5. 结论 

1) 该实验内容综合了无机化学和分析化学等课程的内容，实验内容接近科研和生产实际。在实验条

件允许的情况下，还可以制备大颗粒的明矾晶体，再用 X-射线衍射分析晶体，这样可以进一步确定产物

明矾的组成及纯度。 
2) 制备明矾的实验反应最佳条件为：温度 50˚C，配比

2 4KOH H SO: 1: 2V V = ，反应过程中酸化顺序为先

加入硫酸酸化再抽滤可得明矾中铝的含量为 5.69%，最接近理论值。 
3) 通过分析得到的最佳合成明矾条件，合成出明矾样品，经过粉末衍射测试，发现纯度达到分析纯；

再把样品进行热重分析，得到了明矾的热分解方程式。 
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