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摘　要　试样经火试金法富集后, 贵金属合粒用 HC l、HNO 3 溶解, 用石墨炉原子吸收光谱法直接测定

阳极泥中的微量铂和钯。该方法的加标回收率为: P t 94% —108%、Pd 95. 8% —104. 4%。方法简便、快速。

关键词　火试金, 石墨炉原子吸收光谱法, 阳极泥, 铂, 钯。

中图分类号: O 657. 31　　　文献标识码: B　　　文章编号: 100428138 (2006) 0521009203

1　前言
本文研究使用经典的火试金富集后, 再用石墨炉原子吸收光谱法测定铜阳极泥中的铂和钯的

方法。经过实验证明: 经火法试金富集后, 共存元素分离较完全, 基体效应较小, 实现铂、钯连续测

定, 准确度和精密度较好, 且操作方便, 方法易掌握。

2　实验部分
2. 1　仪器与主要试剂

AA 26701F 石墨炉原子吸收光谱仪 (日本岛津公司) , 铂、钯单元素空心阴极灯,A T 2460 型电子

天平 (瑞士梅特勒公司) ,NL X225213 型高温箱式电阻试金炉 (南京电炉厂)。

P t 标准储备液[1 ]1m gömL : 称取 0. 249g 氯铂酸钾, 溶于水, 移入 100mL 容量瓶中稀释至刻度;

Pd 标准储备液[1 ] 1m gömL : 称取 1. 666g 预先在 105—110℃干燥 1h 的氯化钯, 加入 30mL 盐酸溶

液 (20% )溶解, 移入 1000mL 容量瓶中, 稀释至刻度。单元素标准液为 1m gömL , 15% 盐酸介质。实

验所有试剂均为优级纯, 实验用水为高纯水。工业氧化铅 (不含铂和钯)。

2. 2　仪器工作条件

见表 1。
表 1　仪器工作条件

元素
灯电流

(mA )

光谱通带

(nm )

波长

(nm )

干燥温度

(℃)

干燥时间

( s)

灰化温度

(℃)

灰化时间

( s)

原子化温度

(℃)

原子化时间

( s)

P t 14 0. 5 265. 9 120 30 750 15 2400 3 (停气)

Pd 10 0. 5 247. 6 120 30 750 15 2600 3 (停气)

2. 3　实验方法

试样与适量的熔剂混合均匀于试金炉内熔融, 以铅捕集金、银和铂、钯等贵金属进入铅扣, 铅扣



经灰吹后成为贵金属合粒, 合粒用 HC l、HNO 3 溶解后, 溶液用石墨炉原子吸收光谱法在波长

247. 6nm 处测定钯、在 265. 9nm 处测定铂。

3　结果与讨论
3. 1　熔剂配料的选择[2 ]

根据试样的氧化还原能力以及试样的组成成分, 经过做渣型及流动性、铅扣的重量等试验, 确

定配料方案: (单位 g) 样品 2. 000、碳酸钠 20、氧化铅 80、二氧化硅 7. 5、硼砂 10、淀粉 3、氯化钠少

许。

3. 2　火试金富集

按照配料表称取试剂和试样放入黏土坩埚中, 放入已升温到 900℃的试金炉中, 在 60m in 内升

温到 1100℃, 保温 15m in。取出坩埚, 将熔融物料倒入铸铁模中, 冷却后取出铅扣。将铅扣放入灰皿

中, 在 880 进行灰吹, 灰吹完毕后取出合粒, 锤成薄片放入 100mL 烧杯中。

3. 3　溶解试验

向烧杯中加入 10mL 冰乙酸, 于电炉上加热微沸 10m in, 倒出溶液并洗净; 然后加入 3mL 硝

酸, 低温加热溶解, 反应停止后再加热 5—10m in, 加入 10mL 盐酸低温加热溶解 25—30m in, 用水吹

洗, 滴加 3—4 滴 10% 氯化钠, 放水浴锅上蒸干, 再加入 3mL (1+ 1)盐酸, 在水浴上蒸干 2 次。然后

用 8. 4mo löL 盐酸 20mL 加热溶解, 以 15% 盐酸定容 100mL。

3. 4　灰化温度和原子化温度[3 ]

灰化温度: 试验结果表明, 铂和钯适宜灰化温度为 600—800℃, 因此灰化温度选择为 750℃。

原子化温度: 经考察, 钯的灵敏度随原子化温度的升高而增加, 在 2500—2700℃都可用于测

定, 于是选择 2600℃为钯的原子化温度。经过试验选择 2400℃为铂的原子化温度。

3. 5　测定介质

经过实验考察了硝酸、盐酸、王水 3 种介质对测定结果的影响, 发现硝酸对钯的测定有影响, 较

高浓度的硝酸使钯的灵敏度下降, 盐酸介质浓度对测定结果无明显的影响, 所以选择了 15% 的盐

酸介质。

3. 6　分析步骤

样品按火试金富集 (3. 2)和溶解试验 (3. 3)操作后, 试液冷却到室温, 移入 100mL 容量瓶中, 以

15% 盐酸定容, 摇匀, 按照仪器工作条件和测定程序进行标准系列和样品的测定。

标准系列: 将铂和钯 0、0. 010、0. 030、0. 050、0. 100Λg 移入 100mL 容量瓶中, 以 15% 盐酸定

容。

3. 7　加标回收实验

　　将铂和钯标准加入到配好料

的试金坩埚中, 在电炉上低温烘

干, 然后按照分析步骤进行分析操

作, 测定铂和钯含量, 计算其回收

率 (见表 2) 由表中的数据可以看

出, 本方法的回收率较好, 满足分

析的需求。

表 2　加料回收试验 (Λgög)

样品名称
样品A

　P t Pd

样品B

　P t Pd

样品C

　P t Pd

样品含量 13. 2 92. 1 4. 8 26. 9 0. 6 2. 8

加入量 5. 0 50. 0 5. 0 50. 0 5. 0 50. 0

加入后计算量 18. 2 142. 1 9. 8 76. 9 5. 6 52. 8

分析结果 18. 5 140. 5 9. 5 79. 1 6. 0 54. 0

回收率 (% ) 106 95. 8 94 104. 4 108 102. 4
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3. 8　精密度实验

为检验本方法的精密度, 对 3 个未知样品分别进行 5 次分析测定, 其结果见表 3。由表中的数

据可以看出, 本方法的重现性较好。
表 3　精密度试验 (Λgög)

样品名称
样品 1

P t Pd

样品 2

P t Pd

样品 3

P t Pd

测定结果 12. 4、12. 9、13. 1、
13. 5、13. 9

89. 9、91. 3、92. 1、
93. 1、94. 0

4. 7×2、4. 8×2、
5. 0

26. 6×2、26. 8、
27. 1、27. 5

0. 5、0. 6×3、
0. 7

2. 6×2、2. 7、
2. 9、3. 1

平均值 13. 2 92. 1 4. 8 26. 9 0. 6 2. 8

RSD (% ) 4. 35 1. 72 2. 55 1. 42 11. 78 7. 80
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Abstract　Samp le w as p reconcen tra ted by fire assaying. P reciou s m eta ls a lloy w as disso lved

by n it ric acid and hydroch lo ric acid. T he trace p la t inum and pallad ium in anode neu tra liza t ion

w ere determ ined by GFAA S. T he recoveries are in the range of 94% —108% fo r P t and 95. 8% —
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《光谱实验室》实际售价连续 3 年下降

由于投稿数量不断增加, 为了保证出版周期,《光谱实验室》从 2006 年第 1

期开始, 在 2005 年的基础上, 每期正文增加页码 16 页, 而售价保持不变:

2003 年售价: 20 元ö册, 页码为 160 页ö册, 平均 0. 125 元ö页;

2004 年售价: 25 元ö册, 页码为 208 页ö册, 平均 0. 120 元ö页。

2005 年售价: 25 元ö册, 页码为 224 页ö册, 平均 0. 112 元ö页。

2006 年售价: 25 元ö册, 页码为 240 页ö册, 平均 0. 104 元ö页。

因此, 实际售价连续 3 年下降。
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