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摘　要　硝酸铑液体样品,加硝酸酸化定容后,无需分离富集,采用快速火焰原子吸收光谱法同时测

定其杂质元素铜、铅、钠和铁含量,方法简便,快速,可满足实际生产质量监控过程需求。
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1　前言
硝酸铑溶液是汽车尾气催化转化器的涂层原料,测定并控制其中杂质元素铜、铅、钠和铁含量

对催化转化器生产研制意义重大,目前,尚无快速火焰原子吸收光谱法同时测定硝酸铑中杂质元素

方法的报道[1, 2 ]。本文研究的原子吸收光谱法一次进样可同时测定各杂质,具有简单快速,实用性强

等特点。加标回收率: 铜 95. 78%—98. 47%、铅 100. 44%—103. 42%、钠 98. 10%—100. 82%和铁

105. 20%—107. 80%。

2　实验部分
2. 1　仪器与试剂

SpectrAA 220FS原子吸收光谱仪 (美国瓦里安公司) ; 模仿顺序式单道 ICP2A ES的工作原理,

一次进样可同时测定多个元素,铜、铅、钠和铁空心阴极灯。试验用水用石英亚沸蒸馏器制备。

硝酸 (优级纯) ,盐酸 (优级纯)。

仪器工作条件见表 1。
表 1　仪器工作条件

元素 波长 (nm ) 灯电流 (mA ) 光谱通带 (nm ) 扩展系数 空气流量 (L öm in) 乙炔流量 (L öm in)

Cu 324. 8 5. 0 0. 5 1. 0 11. 00 2. 00

Pb 283. 3 5. 0 0. 5 5. 0 11. 00 2. 00

N a 330. 3 4. 0 0. 2 1. 0 11. 00 2. 00

Fe 248. 3 5. 0 0. 2 5. 0 13. 50 2. 00

2. 2　校准曲线绘制

铜、铅、钠和铁单元素标准贮存溶液 1göL ,用时逐级稀释。按表 2配制成铜、铅、钠混合标准工

作溶液。



表 2　铜、铅、钠混合标准工作溶液配制

元 素 质量浓度 (m göL )

Cu 0. 0 0. 25 0. 50 0. 75 1. 00

Pb 0. 0 0. 25 0. 50 0. 75 1. 00

N a 0. 0 12. 5 25. 0 37. 5 50. 0

　　按表 3配制铁标准工作溶液。
表 3　铁标准工作溶液配制

序号 1 2 3 4

每 25mL 标准工作溶液中加入试样溶液量 (mL ) 1. 0 1. 0 1. 0 1. 0

Fe (m göL ) 0. 0 0. 3 0. 6 0. 9

2. 3　样品处理

用刻度移液管准确移取硝酸铑液体样品 1. 25mL 于 25mL 棕色容量瓶中,加入硝酸 (Θ1. 42)

1. 25mL ,用水稀至刻度,混匀。于原子吸收光谱仪上进行测定。

2. 4　样品测定

按表 1所列的仪器工作条件用校准曲线法直接测定铜、铅和钠的含量。标准加入法测定铁含

量。

3　结果与讨论
3. 1　回收率的测定

进行了硝酸铑中各杂质元素的加标回收实验,结果见表 4。
表 4　加标回收实验

样号 元素
试样测得值

(ΛgömL )

加标量

(ΛgömL )

回收值

(ΛgömL )

加标回收率

(% )

1 Fe 0. 244 0. 5 0. 783 107. 80

1. 0 1. 296 105. 20

1. 5 1. 843 106. 60

2. 0 2. 364 106. 00

2 Cu 0. 113 0. 5 0. 604 98. 08

1. 0 1. 071 95. 78

1. 5 1. 571 97. 17

2. 0 2. 083 98. 47

3 Pb 0. 121 0. 5 0. 631 103. 42

1. 0 1. 120 100. 69

1. 5 1. 620 100. 44

2. 0 2. 124 100. 51

4 N a 41. 08 25 66. 29 100. 82

50 90. 88 99. 59

75 114. 66 98. 10

200 237. 62 98. 27

3. 2　精密度实验

见表 5。

4　结论
上述实验结果表明,本方法样品前处理手续简单,测定周期短,在硝酸铑生产和催化转化器生

产研制过程中,控制其中杂质元素含量具有很强的实用价值。
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表 5　精密度实验

元素 Cu (göL ) Pb (göL ) N a (göL ) Fe(göL )

测定值 0. 00284 0. 00375 1. 115 0. 00468

0. 00286 0. 00400 1. 121 0. 00485

0. 00301 0. 00375 1. 089 0. 00427

0. 00285 0. 00364 1. 102 0. 00420

0. 00300 0. 00385 1. 043 0. 00451

0. 00294 0. 00369 1. 105 0. 00435

平均值 0. 00292 0. 00378 1. 096 0. 00448

RSD (% ) 2. 67 3. 40 2. 57 5. 66
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Abstract　 It is unnecessary to separate and concen trate the harm ful elem en ts in rhodium nitrate

fo r determ ination. T he harm ful elem en ts in rhodium nitrate w as diluted w ith n itric acid and distilled

w ater. T he con ten ts of harm ful elem en ts of copper, ledd, sodium and iron w ere directly determ ined.

Satisfacto ry results w ere obtained w ith th is m ethod fo r the quality con tro l during the p rocess the

rhodium nitrate so lution p roduction.
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