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$为显色

剂!建立了双波长叠加分光光度法同时测定铑和钯的新方法"结果表明(钯与
;&̀-&=&CO

%

&

1̂X'1

在
"5<

!

=5!G9+

'

S

高氯酸介质中!形成稳定络合物%而铑与
;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

在

W

O

值为
=5!

!

;5"

的近中性介质中形成稳定络合物!络合物一旦形成则很稳定!向其中加入

强酸酸化!该配合物不仅不分解!反而吸收峰红移!吸光度增大"研究还发现!铑&钯与
;&̀-&=&

CO

%

&̂ 1X'1

形成的络合物!均呈现两个强弱不等的吸收峰!强峰分别位于
$";2G

和
$"$

2G

!弱峰分别位于
;;62G

和
;$%2G

"在
$";2G

和
;$!2G

处!其各自的强弱峰对应的吸光

度之和与溶液中铑&钯的质量浓度具有良好的线性关系"铑&钯质量浓度分别在
"

!
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和
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范围内符合比尔定律%利用双波长叠加的分光光度法测得铑&钯的表观摩

尔吸光系数分别为
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!钯络合物的组成为
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"方法用于实际样品催化剂中铑和钯的同时测定!结果的相对标

准偏差#

[DX

!

;i$

$分别为
#5=]

和
=5<]

!测定值与原子吸收光谱法测定值相一致"
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贵金属钯'铑等由于无可替代的催化活性!被广

泛用于汽车排尾净化装置!为保护环境起到重要作

用(由于世界汽车工业发展迅速!使得车用催化剂

耗用贵金属量逐年攀升(但使用过量的贵金属如钯

对人体会产生很强的过敏反应和有关的毒副作用!

同时具有致癌性!对环境的污染和对人体生理的危

害最为严重(因此!控制和检测环境中的微量钯和

铑具有重要的现实意义(目前报道的贵金属分析方

法主要有光度法)

#&%

*

'电化学法)
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'中子活化法)
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*

'

电感耦合等离子体原子发射光谱法"

_Ĉ&1FD

#
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:
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电感耦合等离子体质谱法"

_Ĉ&'D

#

)
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*

'火焰原子吸

收光谱法)

<

*和石墨炉原子吸收光谱法)

#"

*等(在微

量钯和铑的分析检测中!光度法具有经济'操作简便

和快速等优点!目前较为常用(

本文研究了
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#与铑和钯的显

色反应!试验发现
;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

与铑和钯形

成的络合物均有两个强度不等的吸收峰!且两个强

峰和两个弱峰的位置均十分接近!利用试剂与铑'钯

反应的酸度存在较大差异!同时二者的吸光度具有

良好的加和性!利用双波长叠加法!建立了同时测定

钯和铑的新方法(方法测得钯'铑的表观摩尔吸光

系数分别为
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(该法应用于实际样品中铑和

钯的同时测定!结果满意(
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斯公司#(

钯"
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#标准储备溶液$

#"""

#

.

%

GS

!准确称取

"5#"""

.

光谱纯金属钯于
#;"GS

烧杯!加入
;"5"

GS

王水溶解后!再加入
#5"GS!""

.

%

SP*C+

溶

液!水浴蒸干!用
#"5"GS$G9+

%

SOC+

溶解!冷却

后转入
#""GS

容量瓶中!以
$G9+

%

SOC+

稀释至

刻度!使用时逐级稀释成
=

#

.

%

GS

钯标准工作溶

液&铑"

%

#标准储备溶液$

#"""

#

.

%

GS

!准确称取

"5%!;:

.

氯亚铑酸铵 "

PO

=

#

!

[AO

!

BC+

;

"光谱纯#

于
#""GS

烧杯中!加入
#;5"GS#G9+

%

SOC+

溶

解!转移至
#""GS

容量瓶中!用
#5"G9+

%

SOC+

定

容至刻度!摇匀!使用时稀释成
!

#

.

%

GS

铑标准溶

液&

;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

乙 醇 溶 液$

#5"k#"

E%

G9+

%

S

&

O10&P*10

缓冲溶液$

W

O=5;

!

"5!;G9+

%

S

&

OC+B

=

$

$G9+

%

S

(

所用试剂除特别说明外均为分析纯!实验用水

为
#65!'

+

.

0G

的高纯水(

$%9

!

实验方法

#"GS

比色管中!加入一定比例的钯'铑标准溶

液!

!5"GS

W

O=5;O10&P*10

缓冲溶液及
#5"GS

;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

乙醇!沸水浴加热
#"G/2

!流

水冷却!加入
!5;GSOC+B

=

!沸水浴加热
;G/2

!用

水稀释至刻度!摇匀!用
#0G

比色皿以相应试剂空

白为参比!于
$";2G

和
;$!2G

处测量钯和铑的总

吸光度(于另
#

个
#"GS

比色管中!加入同样比例

的钯'铑标准溶液!

!5;GSOC+B

=

!

#5"GS;&̀-&=&

CO

%

&̂ 1X'1

乙醇溶液!沸水浴加热
;G/2

后!以

流水冷却至室温!用水稀释至刻度!摇匀!用
#0G

比

色皿以相应试剂空白为参比!于
$";2G

和
;$!2G

处测量吸光度之和!此为钯的吸光度(铑的吸光度

为
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结果与讨论
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吸收光谱

按照实验方法绘制
;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

和络

合物的吸收光谱!见图
#

(由图
#

可知$在
#5;G9+

%

S

OC+B

=

介质中!

;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

的最大吸收波

长位于
=%$2G

处!铑络合物的两个吸收峰分别位

于
$";2G

和
;;62G

处!钯络合物的两个吸收峰分

别位于
$"$2G

和
;$%2G

处(实验选择在
$";2G

和
;$!2G

处进行双波长叠加测量(
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!

介质及酸度

为了考察介质及其酸度对测定结果的影响!研
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铑钯络合物%试剂空白!
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铑络合物%试剂空白!
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!
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;&̀-&=&CO
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&̂ 1X'1
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E=

G9+

%

S

!

#5;G9+

%

SOC+B

=

&

=5

钯络合物%试剂空白!

#

"

M̂

#

i"5=

#

.

%

GS@

%

"

;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

#

i#k#"

E=

G9+

%

S

!

#5;G9+

%

SOC+B

=

(

图
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!

吸收光谱
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究了钯和铑与
;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

在不同酸度介

质中的显色反应(考察了
OC+B

=

'

OC+

'

O

!

DB

=

和

O

%

B̂

=

对
M̂

"

__

#

&;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

显色体系的

影响!于
#"GS

比色管中!依次加入
#5""GS

钯标

准溶液!不同浓度的
OC+B

=

'

OC+

'

O

!

DB

=

和
O

%

B̂

=

溶液!再加入
#5""GS#5"k#"

E%

G9+

%

S;&̀-&=&

CO

%

&̂ 1X'1

乙醇溶液!其他条件不变!按照
#5!

实验方法操作(结果表明!钯与
;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X&

'1

可在
"5<

!

=5! G9+

%

S OC+B

=

'

"5#!

!

"5!=

G9+

%

SOC+

'

#5"6

!

%5"$G9+

%

S O

!

DB

=

和
!5!;

!

##5"=G9+

%

SO

%

B̂

=

介质中定量显色!形成稳定络

合物!而在此酸度范围内铑完全不能显色(

同 时 也 考 察 了
O10&P*10

'

OC+B

=

'

OC+

'

O

!

DB

=

和
O

%

B̂

=

对
[A

"

%

#

&;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

显色体系的影响!于
#"GS

比色管中!依次加入

#5""GS

铑标准溶液!不同酸度的
O10&P*10

缓冲

溶液!再加入
#5""GS;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

乙醇溶

液!沸水浴加热
#"G/2

!流水冷却!再加入不同浓度

的
OC+B

=

'

OC+

'

O

!

DB

=

和
O

%

B̂

=

!固定其他条件!

按照
#5!

实验方法操作(结果表明!铑与
;&̀-&=&

CO

%

&̂ 1X'1

在
W

O

值为
=5!

!

;5"

的
O10&P*10

缓冲液中定量反应!络合物一旦形成则很稳定!加入

强酸酸化到上述酸度范围内!络合物不仅不分解而

-
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转换为具有较高吸收特性的双质子化型体!使得吸

收峰红移'吸光度增大'灵敏度提高(铑络合物分别

在
"5%

!

;5= G9+

%

S O

!

DB

=

'

"5$

!

=56 G9+

%

S

OC+B

=

'

"5$

!

=5;G9+

%

SO

%

B̂

=

和
"5#6

!

#5!G9+

%

S

OC+

中!吸光度最大且趋于稳定!

=

种酸中
OC+B

=

介质中体系的吸光度最高(

因此!方法选择
W

O=5;

的
O10&P*10

缓冲溶

液作为铑的显色酸度!以
#5;G9+

%

SOC+B

=

作为钯

和铑'钯含量的测定介质(

9%A

!

显色剂用量

对于钯!取
#=

支
#"GS

比色管!依次加入
#5""

GS

钯标准溶液'

!5;GS$G9+

%

SOC+B

=

!再分别加

入
"5!;

'

"5="

'

"5;"

'

#5""

'

#5;"

'

!5""

'

%5"" GS

#5"k#"

E%

G9+

%

S;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

乙醇溶液!

固定其他条件!按照
#5!

实验方法操作(结果表明!

当显色剂的用量不小于
"5="GS

时!吸光度即达到

恒定且为最大值(

而对于铑!取
#!

支
#"GS

比色管!依次加入

#5""GS

铑标准溶液!

!5"GS O10&P*10

缓冲溶

液!再分别加入
"5!;

'

"5="

'

"5;"

'

#5""

'

#5;"

'

!5""

GS#5"k#"

E%

G9+

%

S;&̀-&=&CO

%

&̂ 1X'1

乙醇溶

液!固定其他条件!按照
#5!

实验方法操作(实验结

果表明!显色剂的用量不小于
"5="GS

时!吸光度

达到恒定且为最大值(因此实验选用
#5"GS

显

色剂(

9%C

!

显色时间及络合物稳定性

室温下!铑与试剂几乎不能反应(按照实验方

法操作并沸水浴加热
;G/2

!吸光度即可达到恒定

且为最大值!经强酸化后溶液的吸光度至少可稳定

!=A

(因此实验选用沸水浴加热
#"G/2

(

室温下!钯与试剂显色较慢!定量显色需要约
#

A

!且灵敏度较低(按照实验方法操作并沸水浴加

热
!G/2

后溶液的吸光度达到恒定且为最大值!至

少可稳定
!=A

(因此实验选择沸水浴加热
;G/2

(

同时测定钯'铑时!先在
W

O=5;

介质中沸水浴

加热
#"G/2

使铑反应完全!后加酸酸化!再沸水浴

加热
;G/2

使钯反应完全(

9%D

!

络合物的组成

采用摩尔比法和等摩尔连续变化法测定络合物

的组成!分别为铑与试剂的配比为
#j!

!钯与试剂

的配比为
#j#

(

9%F

!

校准曲线

钯质量浓度在
"

!

#5"=

#

.

%

GS

范围内符合比

尔定律!其线性回归方程
@i#5#;:

#

"

#

.

%

GS

#

@

"5"=;<

!相关系数
7i"5<<<<

!其表观摩尔吸光系

数
%

i#5="k#"

;

S

.

G9+

E#

.

0G

E#

&铑质量浓度在

"

!

"5;;

#

.

%

GS

范围内服从比尔定律!其一元线性

回归方程为
@i!5;%

#
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不同比例钯和铑混合溶液的测定

参照实验方法!利用双波长叠加和差减法进行

了不同比例钯'铑混合液的回收率试验!结果如表
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所示(由表
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可见其回收率均在
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之间(

表
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不同比例钯和铑混合溶液的回收率

&'()*$

!

J*/06*8

7

05

1

'))'=.>-'4=8,0=.>-.4
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回收率
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#5"" !5"" "5<$ !5"! <$ #"#

"5$" !5=" "5;: !5== <; #"!

#56" %5!" #5:= %5%$ <: #";

%5$" =56" %5=< ;5#6 <: #"6

=5"" ;5!" =5#! ;5%= #"% #"%
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!5=" =5=" !5%! =5;6 <$ #"=
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样品分析
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钯铑炭催化剂实际样品!

加入
!"5"GS OPB

%

和
#$5"GS OC+B

=

!加热溶

-

6:

-



霍燕燕
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二甲氨基苯胺双波长叠加光度法同时测定钯和铑
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冶金分析!
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醴陵市茶山万财坩埚瓷业有限公司简介

醴陵市茶山万财坩埚瓷业有限公司"原湖南省醴陵市茶山坩埚瓷厂#始建于
#<:=

年!位于中国四大瓷城之一 ---湖南醴

陵!公司占地面积
%K6

万平方米!资产
#:""

多万元(主要生产碳硫分析坩埚系列产品'炻瓷系列产品'刚玉坩埚'其他坩埚'纯

钨'纯锡'纯铁'钨锡助熔剂等
#"""

多个品种(

#<:6

年文作为"高工#与科研人员研制的碳硫分析坩埚'游离碳硫坩埚填补国

内空白代替了进口(

#<6%

年荣获农牧渔业部部优产品!

#<6;

年荣获国家银质奖!

#<6<

年荣获农牧部科学技术进步二等奖!

#<<"

年荣获国家飞龙奖(省委书记多次来公司视察并题词+厂小志气大,+坩埚创国优,(公司历年被市工商局评为重合同守

信用企业!被评为市先进单位'湖南省信用企业'银行
111

级信用企业(

!"";

年本公司起草的碳硫分析专用坩埚国家行业标

准通过审定实施(通过
_DB<""#

-

!"""

国际质量体系认证(>茶山牌?商标荣获省著名商标!超低碳坩埚荣获市名牌产品(

产品畅销全国
:""

多个单位并出口欧洲'亚洲等国家和地区(

公司人才荟萃!具有很强的新产品开发能力(可根据用户要求用最短的时间最快的速度为客户设计和生产各种型号的

优质产品(公司研制的超低碳硫分析坩埚'测硫坩埚'舟行坩埚!具有+质量稳定'空白值低'不开裂'不渗漏'耐酸'耐碱'耐高

温熔体侵蚀,等优点!深受广大用户的青睐(顾客至上'诚信守约'科技领先'优质高效是公司的一贯宗旨(热烈欢迎广大用

户惠顾!您的满意是我们永远的追求(质量领先!服务创造完美!是我公司对广大用户永恒的承诺(

电话$
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