
溶膜预富集!石墨炉原子吸收法测定痕量钯
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摘 要：强酸性条件下，钯（!）与 &!［（&!氯!’!吡啶）偶氮］!’，(!二氨基甲苯（&!)*!
+,-,.）生成紫红色螯合物，该螯合物可与十二烷基苯磺酸钠（/-0/）生成离子缔
合物，离子缔合物经 # 1 $"2孔径的硝化纤维微孔滤膜富集后，于小体积（# 1 &
23）的浓硫酸中溶膜，用石墨炉原子吸收法（45,,/）测定，富集倍数可达 ’##倍，
钯含量在 ( 167 8 "#9 "’ : % 1 #7 8 "#9 7 2;*<3 范围内线性良好，检出限为 " 1 %= 8
"#9 "’ 2;*<3。方法用于海水中痕量钯的测定。
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贵金属钯作为汽车尾气处理装置中的“三效催

化剂”之一，产生的环境污染和危害已经引起人们

的广泛重视，近年来测定痕量钯的方法不断涌现，

如石墨炉原子吸收法［"，’］、电化学方法［$］、电感耦合

等离子体质谱法［(，&］等。由于贵金属钯的含量极

低，一般需预先分离富集后再进行测定。滤膜溶解

法自提出以后就因其高效的富集得到很大的应

用［6］，尽管测定钯的方法很多，但是采用微孔滤膜

富集!石墨炉原子吸收法测定钯还未见报道。本文
研究了一种简单、快速的富集和测定 @A级钯的新
方法，通过钯（!）与 &!［（&!氯!’!吡啶）偶氮］!’，(!
二氨基甲苯（&!)*!+,-,.）形成阳离子螯合物，再与
十二烷基苯磺酸钠（/-0/）形成离子缔合物，将此
三元缔合物富集在 # 1 $"2 孔径的硝化纤维素膜
上，采用小体积的浓硫酸溶解后用石墨炉原子吸收

法（45,,/）测定。
" 实验部分
" 1" 仪器与试剂

B!=###偏振塞曼原子吸收分光光度计（日本日
立公司）；钯空心阴极灯（北京朝阳天宫电器厂）；高

纯热解石墨管（北京地质科学院生产）；国产 CD/!’
型酸度计；微孔滤膜：直径 ’& 22，孔径 # 1 $"2，厚

度 "(# : "6#"2，硝化纤维素，北京化工大学附属工
厂生产；过滤装置：E4!’&型过滤器，有效面积 ’ 1 "#
F2’；循环真空泵：国产 /DB!$型循环水真空泵。钯
（!）标准溶液：按常规配置 # 1 $##" 2A<23的储备
液，使用时用稀盐酸逐级稀释到所需浓度；( 1 $= 8
"#9 ( 2;*<3的 &!)*!+,-,.乙醇溶液；" 8 "#9 $ 2;*<3
的十二烷基苯磺酸钠溶液。所用试剂均为分析纯，

水为二次蒸馏水。

仪器工作条件：灯电流 "# 2,；狭缝 # 1 ( @2；
波长 ’(% 1 6 @2；进样量：$#"3。石墨炉升温程序
如表 "。
" 1’ 实验方法
取含一定量 +G（!）的 &# 23 样品溶液置于

"&# 23烧杯中，依次加入 ’ 2;*<3的 D)*>( ’ 1& 23，

# 1"’ 23 &!)*!+,-,.溶液，在 %# : =# H水浴中加
热 "& : ’# 2I@后，再加入 #?#& 23十二烷基苯磺酸
钠溶液，混匀，室温静置 "# 2I@。在 # 1 #$ J+K压力
下，用孔径为 # 1$"2，厚度为 "&#"2的微孔滤膜过
滤富集离子缔合物，于小烧杯内用 # 1 & 23温热浓
硫酸溶解滤膜，为了降低粘度以水稀释至 & 23，混
匀后按表 "条件 45,,/测定。
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表 ! 程序升温步骤

!"# " ! $ %&’(&") *’& +,)%,&"+-&, &./.0( .0 (&"%1.+, *-&0"2,

操作步骤 开始温度#$ 结束温度#$ 时间#% 氩气

干 燥 &’ !(’ (’ )

干 燥 !(’ !(’ !’ )

灰 化 !(’ !’’’ !’ )

灰 化 !’’’ !’’’ *’ )

原子化 (+’’ (+’’ , -

清 洗 (&’’ (&’’ * )

( 结果与讨论
( "! 灰化温度及时间的选择
考察了 +’’ . !!’’ $的灰化温度和 (’ . /’ %

的灰化时间对吸收值的影响，实验表明灰化温度在

!’’’ $、灰化时间在 *’ %时效果最好。本实验选
择灰化温度为 !’’’ $，灰化时间为 *’ %。
( "( 01值的影响
在强酸性介质条件下，大多数金属离子不干扰

测定，即使是对 ,234256768有一定选择性的钴也
可在较大酸度时预先过膜除掉。因此考察了 01 ’
. (时的影响，结果表明，01 !"’时吸收值最强，本
实验选择 01 !"’。
( "* 显色剂 ,234256768 用量的影响
固定钯的加入量，随着 ,234256768 用量的增

加，吸光度值先增加后减小，当 ,234256768的用量
在 ’ " !’ . ’" !/ 9:之间，吸收值达最大且稳定，本
试验选择 / " *& ; !’- / 9<4#:的 ,234256768的用量
为 ’ "!( 9:。
( "/ 表面活性剂十二烷基苯磺酸钠用量的影响
试验发现，当十二烷基苯磺酸钠（=7>=）的用

量在 ’?’, 9:时，富集后的吸收值最大，本试验选
择 ! ; !’- * 9<4#: 的十二烷基苯磺酸钠的用量为
’?’, 9:。
( ", 放置时间
试验发现，由于 5@（!）在玻璃表面的吸附作

用很强，滤膜及缔合物溶解后在小烧杯中放置 / A
后，吸收值明显下降，所以应及时测定。

( "B 富集倍数
试验表明，按照实验方法操作，该方法可以达

到 (’’倍的富集效果（见表 (）。
( "+ 工作曲线

根据推荐的操作步骤，钯（!）的回归方程是 !
C ’" ’’B& D /" B+B/ ; !’B "（9<4#:），相关系数为
’?EEB&，检测限为 ! "+& ; !’- !( 9<4#:，水样富集后钯
含量在 / " BE ; !’- !( . + " ’E ; !’- E 9<4#:范围内线
性良好。

表 ( 富集倍数比较

!"# " ( 3’)%"&./’0 ’* ,0&.21),0+ *"2+’&

富集

倍数
!’ (’ *’ /’ ,’ !’’ (’’

吸收值 ’"’!,+ ’"’!,( ’"’!,+ ’"’!B+ ’"’!B* ’"’!,E ’"’!B(

( "& 海水样品中钯的测定
本法用于渤海海水样品的测定。样品在测定

前用孔径为 ’ " /,"9的滤膜滤去水样中的泥沙和
其它不溶物，然后按照实验方法进行测定，结果表

明渤海海水中钯的含量为 / " (* ; !’- !! 9<4#:（F=7
G !’H），加标回收率为 E+ ",H。
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第四届中国（广州）国际分析测试仪器展览会暨技术交流会

FDDN )*+,-（./-,01*%/）2,3"&,-3+%,-4 56*+7+3+%, 8 )%,9"&",:" %,
2,(3&/;",3-4 <,-4#(+(

时 间：FDDN年 O月 FD日 G FF日 地 点：广州中国出口商品交易会展馆

主办单位：广东省科学技术厅；中国生物工程开发中心；中国生物工程学会

承办单位：广东省对外科技交流中心；广东省分析测试协会；广东省分析测试中心广东国际科技贸易

展览公司

协办单位：中国分析测试协会；广州风险投资促进会

支持媒体：中国高新技术产业导报·新医药周刊；色谱；理化检验；现代科学仪器；中国生物工程杂志；

仪器信息网 P++$：JJ000( 4-1+,5#&-+ ( !"#( !-；中国生物器材网 P++$：JJ000( 64"3&Q54$ ( !"#
支持单位：湖北省化学化工学会；湖南精密仪器测试学会；福建省色谱学会；广西壮族自治区分析测

试协会；江西省分析测试协会；云南省色谱学会；四川省色谱委员会

参展范围：! 各种适合于医药卫生，生化检验的常规实验设备；! 各种适合于食品检测，商检质检
的实验监控设备；! 各种适合于环境保护的实验检测仪器设备；! 各种适合于科学研究，教学培训的理
化分析仪器；! 各种适合于固体，液体，气体形态的无机化合物，有机化合物和金属，土壤，岩矿，化工医
药，精细化工产品，电子材料，生物样品进行定性和定量分析检定的现代科学仪器

展品举例：

色谱仪 光谱仪 波谱仪 频谱仪

质谱仪 显微镜 R射线（衍射）仪J能谱仪 激光散射仪

图象分析系统 电子探针 热分析仪器 流变仪J粘度计
表面分析仪器 电化学仪器 环保分析仪器 元素分析仪

医用分析仪器 物性测试仪器 分子生物学仪器 生化分析仪器

实验室仪器和常用设备 整体实验室家具设计及安装 工业过程控制及在线分析仪器 仪器配件J附件

耗材J标样J试剂 工作站及软件 分析测试专业图书J期刊和网站等

国际分析测试技术研讨会联系人：广东省分析测试协会；张汉英先生；电话J传真：DFD3INODDCOH
参展联系：广东国际科技贸易展览公司；王国斌，刘伟斌

地址：广州市连新路 CHC号广东科学馆 FDF室（OCDDNN ）
电话：DFD E INO?ACFO INOOINCF；传真：DFD E INO?ADHI INO@CHF?
S3#.4%：.-.%/141T 1+& ( !"#( !-；网址：*++$：JJ000( ( 1+& ( !"#( !-
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