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摘 　要 ：用湿法处理样品 ，以 H２ SO４ ＋ HNO３ 冒烟硝化除碳 ，甲酸还原 、王水溶解样品 ，在盐酸介质中用

空气‐乙炔火焰原子吸收光谱法测定废钯碳催化剂中的钯 ．结果表明 ，本法的回收率在 ９８％ ～ １０２％ 之

间 ，相对标准偏差小于 ３％ ，与灼烧还原法 、火试金法的测定结果一致 ．
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　 　钯碳催化剂是以活性炭为载体富含贵金属钯的

催化剂 ，广泛用于氧化 、加氢和脱氢反应 ．每年因失

去活性而报废的钯碳催化剂高达数吨 ，从载体中回

收钯具有显著的经济效益 ，准确测定钯碳催化剂中

的钯可为回收和贸易提供科学的数字依据 ．钯的分

析检测方法一般有分光光度法［１］
、X荧光光谱法［２］

、

原子吸收法［３］
、催化动力学光度法［４］及 ICP‐AES

法［５］等 ．样品的前处理有湿法和火法 ，火法中的灼烧

还原法耗时长 、成本高 ，而铅试金法有铅的污染 ．本

方法通过湿法处理样品 ，以 H２ SO４ ＋ HNO３ 冒烟硝

化除碳 ，甲酸还原 ，王水溶解 ，在盐酸介质中采用空

气‐乙炔火焰原子吸收法测定样品中的钯 ．

1 　实验部分

1 ．1 　仪器与试剂

１ ．１ ．１ 　测试仪器

火焰原子吸收光谱仪（北京瑞利分析仪器有限

公司 WFX‐１３０B） ；钯空心阴极灯（北京瑞利分析仪

器有限公司） ；电子天平（精度 ：０ ．０００１ g） ；密封式化
验制样粉碎机（江西南昌华东化验粉碎机厂 GJ‐１００） ．

１ ．１ ．２ 　试 　剂

分析纯盐酸 、硝酸 、甲酸 ，（１ ＋ １）硫酸溶液 ．

钯标准储备溶液（０ ．１ mg／mL） ：称取 ０ ．１０００ g
纯钯于 １００ mL 烧杯中 ，加 １５ mL 王水 ，再加两滴

５％ 氯化钠溶液 ，低温加热溶解 ，冷却至室温移入 １

L 容量瓶 ，加 ５０ mL 盐酸 ，定容 ，摇匀 ．

1 ．2 　试验方法

１ ．２ ．１ 　样品的制备

将废钯碳催化剂样品在 １００ ℃左右的恒温箱中

烘干 ，烘干后用密封式磨样机磨成粉末 ．由于废钯碳

催化剂粉末的吸水很强 ，需装入塑料密封袋 ，并存于

干燥器中 ．

１ ．２ ．２ 　样品的分解

称取 ０ ．１ ～ ０ ．２ g 样品于 ３００ mL 锥形瓶中 ，用

少量去离子水吹洗锥形瓶壁 ，摇晃润湿样品 ，加 ２

mL（１ ＋ １）硫酸溶液 ，置于电炉板加热至冒白烟 ，在

冒烟过程中用滴管沿瓶壁逐滴缓慢加入浓硝酸至白

烟消失 ，等重新冒白烟后再缓慢加入浓硝酸 ，直至瓶

底样品黑色褪去 ，继续加热 ，直至白烟冒尽 ，取下 ，冷

却 ，用少量水吹洗瓶壁至 １０ mL ，加 １０ mL 甲酸 ，加

热微沸 １０ min后 ，再加入 １２ mL 王水 ，加热溶解直

至溶液至 ５ mL 左右 ，取下 ，冷却 ，移于 １００ mL 容量
瓶定容 ．待测定 ．



１ ．２ ．３ 　测 　定

１ ．２ ．３ ．１ 　建立方法

按照工作曲线法创建原子吸收光谱仪测定钯含

量的方法 ，原子吸收光谱仪测钯的设置条件列于

表 １ ．

１ ．２ ．３ ．２ 　绘制钯标准工作曲线

分别移取 ０ ．０ ，１ ．０ ，２ ．０ ，４ ．０ ，６ ．０ ，８ ．０ mL 钯标
准储备溶液于一组 １００ mL 容量瓶中 ，各加入 ５ mL
盐酸 ，定容 ，混匀 ．在表 １设定的条件下按照仪器提

示依次分别测其吸光度 ，得到一条钯标准工作曲线 ．

表 1 　仪器的设置条件
Table 1 　 Setting conditions of instrument

测定元素
波长

／nm
燃烧高度

／mm
狭缝宽度

／nm
灯电流

／mA
乙炔流量

／（L · min － １
）

空气流量

／（L · min － １
）

火焰类型

Pd ２４４ P．８ ６ ^０ y．２ ３ 妹１ &．２ ７ X．０ 氧化性蓝色火焰

１ ．２ ．３ ．３ 　测定样品

绘制好钯标准工作曲线后 ，在相同的仪器设置

条件下测量样品溶液的吸光度 ，原子光谱吸收仪根

据标准工作曲线自动计算出钯的测定结果 ．

2 　结果与讨论

2 ．1 　样品的制备
若单独采用湿法很难将废钯碳催化剂颗粒中的

碳去除 ，将废钯碳催化剂颗粒在磨样机中研磨 ５

min左右 ，磨成粉末试样 ，再以 H２ SO４ 冒烟 ＋ HNO３

硝化即可去除其中的碳 ．

2 ．2 　不同溶解方法对测定结果的影响
分别以单一的硝酸 、盐酸 、硫酸 、高氯酸和王水

溶解样品 ，均不能完全有效地溶解其中的钯 ；以高氯

酸和硝酸或王水混合冒烟 ，反应剧烈 ，容易爆炸 ，烟

尘也会飞出锥形瓶 ，造成钯损失 ；以硫酸和硝酸或王

水混合冒烟反应 ，也不能达到分解样品的效果 ，因

此 ，采用这些溶解方法所得的测定结果均偏低 ．采用

硫酸冒烟 ，在冒烟过程中缓慢滴加硝酸硝化 ，再以甲

酸还原 、王水溶解 ，即可完全分解样品 ．

2 ．3 　干扰元素
经 H２ SO４ 冒烟 ，HNO３ 硝化后的样品 ，载体碳

已被全部去除 ，只余微量共存金属元素 ．ICP‐AES
测定结果表明 ，溶液中的主要共存元素为 １６倍锡 、

１０倍铁 、１倍铜及锰 、锌 、铅 ．通过添加干扰元素进行

干扰试验 ．试验结果表明 ，２０ 倍以下的锡 、铁 、锰 、

锌 、铅共存元素 ，对原子吸收测定钯均不存在干扰 ．

2 ．4 　溶液介质对测定结果的影响
样品经硫酸冒烟 ，冒烟干净 ，将硫酸赶除后 ，以

甲酸还原氧化钯 ，再以王水溶解钯 ，同时甲酸被氧化

分解 ．在 φ（HCl） ＝ ５％ 中测定样品中的钯含量 ．试

验结果表明 ，溶液中残留少量硫酸和硝酸对测定结

果没影响 ，钯在 φ（HCl）为 １％ ～ １０％ 的介质中 ，测

定结果一致 ，我们选择在 φ （HCl） ＝ ５％ 的介质中

测定 ．

2 ．5 　回收试验
在称好的样品中加入标准溶液 ，按照实验步骤

进行加标回收试验 ，试验结果列于表 ２ ．

表 2 　加标回收试验结果
Table 2 　 The results of standard addition recovery test
试验

号

样品钯含量

／μg
钯加入量

／μg
测定钯总量

／μg
回收量

／μg
回收率

／％

１ 0４０５ 汉．２ １００ 崓．０ ５０６ a．５ １０１  ．３ １０１ `．３

２ 0１９６ 汉．５ ３０ v．０ ２２５ a．９ ２９ ．４ ９８ I．０

由表 ２可见 ，加标回收率为 ９８％ ～ １０１ ．３％ ，回

收率高 ，说明该方法准确可靠 ．

2 ．6 　比对试验
分别采用本方法 、火试金及灼烧还原法测定了

两个样品 ，测定结果列于表 ３ ．由表 ３ 可见 ，本法的

测定结果与火试金及灼烧还原法的结果一致 ．

表 3 　不同测定方法的检测结果
Table 3 　 Results of different measurement method

样品

编号

测定结果 w（Pd）／％
本法 火试金法 灼烧还原法

１ \０ 槝．３２３ ０ Ζ．３２５ ０ 创．３２０

２ \０ 槝．０９８ ０ Ζ．０９５ ０ 创．０９７

2 ．7 　样品的测定
按照试验方法及步骤测定两个样品 ，每个样品
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分别测定 ６次 ，测定结果列于表 ４ ．由表 ４ 可见 ，测

定结果稳定 ，精密度高 ，相对标准偏差小于 ３％ ．

表 4 　试样的测定结果
Table 4 　Measurement results of the sample

样品
编号

测定结果
w（Pd）／％ 平均值

w（Pd）／％ 相对标准偏差
／％

１  ０  ．３２１ ，０ ．３２５ ，０ ．３３２ ，
０ ．３３０ ，０ ．３０７ ，０ ．３２４

０ &．３２３ ２ a．４７

２  ０  ．０９８ ，０ ．０９９ ，０ ．１０３ ，
０ ．０９６ ，０ ．０９６ ，０ ．０９７

０ &．０９８ ２ a．７０

3 　结 　论

本法的测定结果与火试金及灼烧还原法的结果

一致 ，回收率在 ９８％ ～ １０２％ 之间 ，相对标准偏差小

于 ３％ ．该法的检测流程短 、测定结果准确 ．

参考文献 ：

［１］张明风 ，寇志豪 ．Pd‐Au／C 催化剂中钯和金的测定［J］ ．

河南化工 ，２０１１ ，２８（１） ：５６‐６４ ．

［２］陈会颖 ，包世星 ，李文杰 ．X荧光光谱法测定临氢催化剂
中钯 、锡和钠的含量［J］ ．黑龙江石油化工 ，２００２ ，１３（１） ：

４１‐４２ ．

［３］杨文生 ．火焰原子吸收光谱法测定加氢催化剂中的钯

［J］ ．山东化工 ，２００４ ，３３（２） ：３１‐３２ ．

［４］董惠茹 ，雒丽娜 ，朱大伟 ．催化动力学光度法测定乙醛催

化剂中的微量钯［J］ ．光谱实验室 ，２００３ ，２０（１） ：３９‐４２ ．

［５］臧慕文 ．ICP‐AES 法测定钯碳催化剂中钯的不确定度
的评定［J］ ．分析试验室 ，２００３ ，２２（６） ：１３‐１７ ．

Determination of the palladium in the waste palladium
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Abstract ：Palladium in the waste palladium on carbon catalys was examined by air acetylene flame atomic
absorption spectrometry in hydrochloric acid medium through wet processing samples ，removing carbon u‐
sing H２ SO４ ＋ HNO３ smoking from samples ，reduction by methane acid and dissolving samples by chloro‐
azotic acid ．The results show that the recovery ratio is between ９８％ and １０２％ and the relative standard
deviation is less than ３％ ，which are consistent with the results of fire restoring and the fire assay ．
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４０２ 材 　料 　研 　究 　与 　应 　用 ２ ０ １ ３


