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1 工作简况

钯炭由于其具有优良的催化活性、选择性和稳定性，广泛应用于石油化工、精细化工、医药及环保等领域。钯炭国家标准有三个牌号，Pd-0.03/C、Pd-0.05/C、Pd-0.10/C，其中钯的质量分数分别不小于2.85%、4.75%、9.70%，对其中杂质元素Pb、Cu、Fe也作了规定，都是不大于0.05%[1]。往往一种产品的纯度及优劣由其杂质元素含量来决定。严格控制钯炭产品中的杂质元素含量对于保证钯炭产品的性能优劣具有重要的意义。检索到目前为止的国内外现行发布标准中，未见钯炭中铅铜铁含量测定的检测方法标准。只有钯炭国家标准中有附录性的检测方法，该方法采用王水消解试样然后过滤，原子吸收光谱法测定。但是该方法未消解掉的炭可能会对铅铜铁有吸附使测定结果偏低，而且原子吸收光谱法是单一元素测定不能同时测定铅铜铁。因此，对于钯炭中杂质元素含量的快速准确测定并制定相应的检测方法标准，是一项必需而又十分重要的工作。

贵研铂业股份有限公司于2012年10月向上级主管部门提出制定炭催化剂中铅铜铁量的测定行业标准的计划，2013年9月工业和信息化部以工信厅科[2013]163号文下达该标准的修订任务，标准计划号为2013-1626T-YS。项目起止时间为2013年～2014年。                                    本标准由贵研铂业股份有限公司、贵研检测科技（云南）有限公司负责起草。本标准主要起草人：任传婷、徐光、唐发静、李青、马媛、方卫、李光俐、甘建壮、朱武勋。

本标准委托以下单位进行验证。
第一验证单位：1、北京矿冶研究总院，联系人：冯先进，联系电话：13671253905；

           2、北京有色金属研究总院，联系人：李娜，电话：18600875800；

第二验证单位：1、广州有色金属研究院，联系人：陈小兰，联系电话：13533577857；
                  2、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司；联系人：靳晓珠，联系电话：13978312509
3、河南中原黄金冶炼厂有限责任公司中心化验室，联系人：刘成祥；
                  4、西北有色金属研究院，联系人：孙宝莲，联系电话：15339226188；
                  5、铜陵有色稀贵金属分公司，联系人：龚昌合，联系电话：15805622851
本标准首次发布。
2 标准分析方法内容的确定
钯炭的分解方法一般有两种，含氧混合酸分解氧化或者是灼烧、残渣还原处理后酸分解转化[2-5]。文献报道中虽然对于钯炭中钯含量的分析方法有不少[6-11]，却鲜有钯炭中杂质元素的分析方法报道。对于低含量的铁铅铜，常用测定方法是原子吸收光谱法[12-17]和电感耦合等离子体原子发射光谱法[18-22]。AAS法校准曲线线性范围窄并且是单一元素分析，而ICP-AES具有可以同时测定多元素、线性范围宽等优点。

本文研究了试料分解方法，试验报告中分析比较了三种分解方法： 1) 活性炭灼烧分解实验；2) 王水溶解-过滤；3) HNO3-HClO4消解。结果显示，活性炭灼烧分解实验其加标回收效果不好，并且在马弗炉灼烧过程中容易引入Fe，造成测定元素Fe的污染；王水溶解-过滤实验，滤液底部有少量的黑色物质，可能是细微炭颗粒随溶液一起过滤下去，并且测定结果平行性不太好；HNO3-HClO4消解实验，在处理试样时，温度不宜太高。溶解过程简便、快速而且平行性较好。综合以上，本文选用HNO3-HClO4消解方法分解转化钯炭试样。
仪器的功率、雾化气及载气流速、进样泵速及观测高度等都会对测定的灵敏度、稳定性带来影响，因此选取以上不同条件的组合优化了仪器测定条件。分析研究了试料中钯对铅铜铁的测定干扰实验及测定元素之间的相互干扰。配制溶液中相当浓度的单钯溶液，在选定的仪器条件下，测定钯溶液在各待测元素的所选谱线处的表观浓度值，来确定对选取谱线有无干扰。结果表明，Pd对Fe238.204、Fe239.562、Fe259.939、 Pb283.306、Cu327.393、Cu324.752线基本无干扰。考察待测元素之间的影响时，用各待测元素介质为10%HNO3，浓度各为20μg/mL的溶液，在选定的仪器条件下测定其在各待测元素所选波长处的干扰质量浓度值，结果表明他们之间不存在相互干扰。进行了试料加标回收及方法精密度实验。
本文采用硝酸-高氯酸分解试样，ICP-AES法同时测定铅铜铁量。建立了一个准确、快速、简便的测定方法，适用于新制和失效钯炭中铅铜铁量的测定。测定范围：Pb、Cu、Fe为0.01%~0.1% ；方法的加标回收率和精密度分别为：95.8%~100.9%；RSD<5%。

3 与国内外同类标准的对比
目前国内外均无此类标准发布。

4 标准实施建议

建议该标准为推荐性行业标准。
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