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双氧水用废催化剂化学分析方法
钯量的测定 分光光度法

1 范围

本标准规定了双氧水用废催化剂中钯量的测定方法。
本标准适用于双氧水用废催化剂中钯含量的测定。测定范围:200.0g/t~6000.0g/t。

2 方法提要

试料用盐酸、过氧化氢于聚四氟乙烯消解罐中密闭加热溶解。用二苄基二硫代乙二酰胺与钯(Ⅱ)
显色,三氯甲烷萃取,双波长分光光度法测定钯的质量分数。

3 试剂和材料

除非另有说明,在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和一次蒸馏水。

3.1 无水硫酸钠。

3.2 三氯甲烷。

3.3 盐酸(ρ=1.19g/mL)。

3.4 硝酸(ρ=1.42g/mL)。

3.5 过氧化氢(体积分数为30%)。

3.6 盐酸(7+3)。

3.7 二苄基二硫代乙二酰胺(DbDo)丙酮溶液(10g/L):称取1gDbDo溶于100mL丙酮,混匀。

3.8 氯化钠溶液(250g/L)。

3.9 钯标准贮存溶液:称取0.1000g金属钯(质量分数不小于99.99%)于200mL烧杯中,加入5mL
盐酸(3.3)、1mL硝酸(3.4),盖上表面皿,低温加热溶解。加入1mL氯化钠溶液(3.8),低温蒸至湿盐

状,加入5mL盐酸(3.3),低温蒸至湿盐状。取下,冷却,加入10mL盐酸(3.3),转入100mL容量瓶

中,用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1mg钯。

3.10 钯标准溶液:移取5.00mL钯标准贮存溶液(3.9)于250mL容量瓶中,加入12.5mL盐酸(3.3),
用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含20μg钯。

3.11 聚四氟乙烯消解罐,容积50mL。

4 仪器与设备

紫外可见双波长分光光度计。

5 试样

5.1 称取200g试样于已恒量的瓷蒸发皿中,置于马弗炉中,升温至800℃±5℃灼烧3h(每隔1h取

出搅动),取出,稍冷,置于干燥器中,冷至室温。称量,精确至0.01g。
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