
 

 

2018 年 11 月 贵 金 属 Nov. 2018 

第 39 卷第 S1 期 Precious Metals Vol.39, No.S1 

  

 

收稿日期：2018-06-21 

第一作者：苏琳琳，女，硕士，工程师，研究方向：贵金属分析测试。E-mail：sulin@ipm.com.cn 

*通讯作者：左  川，男，工程师，研究方向：贵金属化学。E-mail：zuochuan@ipm.com.cn 

 

 

水合肼-氢还原重量法测定硫酸钯溶液产品中的钯含量 
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摘  要：采用水合肼作还原剂，还原后的金属钯黑再通氢还原纯化，建立了水合肼-氢还原重量法测

硫酸钯溶液中的钯含量。在优化后的测定条件下，测定了 4.00%~14.50%含量的钯，分析结果的极

差、相对标准偏差(RSD，n=6)分别为 0.02%、0.062%~0.16%。与 GB/T 23276-2009法相比较，测定

结果的准确度和精密度更高。 
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Abstract: Content Using hydrazine hydrate as reducing agent, the reduced palladium black was purified 

by hydrogen reduction, the determination of palladium in PdSO4 solution by hydrazine hydrate and 

hydrogen reduction gravimetric method was established. Under the optimized conditions, the palladium 

content of 4.00%~14.50% was determined. The results showed that the ranges and the relative standard 

deviations (RSD, n=6) was 0.02%、0.062%~0.16%, respectively. Compared with GB/T 23276-2009 

method, the accuracy and precision of this method are higher. 
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钯作为一种重要的贵金属，具有优异的物理化

学性质，在许多领域都有广泛的应用[1]。钯化合物

是钯应用的最主要的一种形式，硫酸钯是钯的一种

重要的化合物，主要用于电镀[2]和催化剂[3]领域。

由于大宗钯化合物产品交易量每批为数十至数百公

斤，一定的分析误差将带来了巨大的贵金属交易风

险，故钯含量的准确测定是一项十分重要的环节[4]。

目前，关于钯化合物、氧化钯中钯含量的测定有国

家标准[5]二甲基乙二醛肟析出-EDTA 络合滴定法、

行业标准[6-7]二甲基乙二醛肟重量法，文献[8]和地方

标准[9]氢还原重量法[9]，文献[10]水合肼还原-EDTA

滴定法。其中，二甲基乙二醛肟析出-EDTA 络合滴

定法和二甲基乙二醛肟重量法的选择性好，结果准

确、精密，但称取样品量较小和操作技巧要求较高，

故仍不能满足大宗产品交易所需分析误差要求；氢

还原重量法称取样品量大、过程简单，结果准确、

精密，但不适用于含有难挥发物质的硫酸钯样品分

析；水合肼还原-EDTA 滴定法，又引入了滴定分析

误差，且操作略显冗长。 

本文基于冶金生产工艺原理之一，利用水合肼
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还原性极强的特点，在加热条件下，易将硫酸钯中

钯还原成金属钯沉淀，通过洗涤沉淀、氢还原纯化，

测定钯的含量。 

 

1 实验部分 

 

1.1 主要试剂、仪器与装置 

水合肼(优级纯)；去离子水；氢气(ω(H2)＞

99.999%)；分析天平(0.0001 g，Mettler Toledo，德

国)；电加热炉；红外灯；石英舟(封口石英舟，

70×32×17 mm)；石英管；开启式管式电炉(上海意

丰电炉)；干燥器。 

1.2 实验方法 

称取 6~10 g样品(精确至 0.0001 g)于 100 mL烧

杯中，再用水分别转移至 3 L 烧杯中，盖上表面皿，

置于电炉上加热至微沸，缓慢滴加约 30 mL水合肼，

边轻轻摇动烧杯，边用水冲洗附着在烧杯壁上的反

应物于烧杯内。继续加热至还原反应完全，即溶液

中气泡消失和上清液清澈透明无色。静置溶液至金

属钯沉淀于烧杯底部，用倾滗法和水反复洗涤烧杯、

沉淀，直至洗涤出的水为中性。将沉淀用水转移至

已恒重过的石英舟中，静置 10 min 后，倾滗上清液，

放置在红外灯下约 100℃干燥 1 h 至水分完全挥发。

将石英舟放置在石英管中，置于氢气还原装置中，

通入氢气(流速约 400 mL/min)，室温升温至 600 ℃，

恒温 1 h。关闭电源，继续通入氢气(流速约 400 

mL/min)，待炉内温度降至 500 ℃以下，打开电炉

盖，冷却至室温后，停止通氢，取出石英舟，置于

红外灯中心区下烘烤 10 min 后，再置于干燥器中冷

却至室温，称重，重复一次。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 水合肼还原温度的选择 

于常温下水合肼也可还原硫酸钯，但反应速率

慢，而且易使金属钯镀在烧杯壁上。于微沸下缓慢

滴加水合肼，反应速率快，约 15 min 反应完全，还

原出的钯黑颗粒大，沉淀效果更佳。 

2.2 沉淀次数与静置时间的选择 

还原出的钯黑颗粒需要去离子水洗涤沉淀，除

去多余的水合肼和其他可溶性离子，洗至上清液为

中性，一般沉淀 3 次即可。加水后静置，滤掉上清

液，静置时间太短，可能会有细小的钯颗粒没完全

沉淀下来，随着上清液流失，使结果偏低，选择静

置沉淀 10 min，钯沉淀完全，无肉眼可见细小颗粒，

结果满意。 

2.3 通氢气还原温度、时间的选择 

将水合肼还原的钯黑颗粒再通过高温通氢还原

可进一步纯化钯粉，除去水汽与其他高温可分解的

杂质[11]。基于钯很容易与氢气发生反应，故还原温

度较其他贵金属的低。在 600~750℃范围内，考察

温度的变化对钯测定结果的影响[12]。结果表明，在

试验的温度范围内，钯黑被完全还原为海绵钯，温

度变化对钯的测定没有影响。在 1~2 h 范围内，考

察还原时间的变化对钯测定结果的影响[12]。在试验

的时间范围内，钯黑被完全还原为海绵钯，还原时

间变化对钯的测定没有影响。实验选择在 600℃的

温度下还原 1 h。 

2.4 红外灯烘烤时间的选择 

因为钯具有很强的吸氢性质，在降至室温的过

程中，钯粉会吸收大量氢气和带有水汽，致结果偏

高。只要升高温度到 50℃以上，吸收的氢气即释出。

在 10~30 min 范围内考察红外灯下烘烤时间的变化

对钯测定结果的影响，结果表明，烘烤 10 min 后，

样品质量不再发生变化。实验选择取出样品后，在

红外灯下约 100℃左右烘烤 10 min。 

2.5 共存杂质元素含量范围对钯分析结果的影响 

将硫酸钯用水合肼-通氢还原还原成海绵钯，取

还原后的海绵钯，用 ICP-AES 法测得其中的杂质元

素含量。结果表明，杂质元素含量总和远小于

0.003%，当称取大样 4~10 g 时，对化合物产品中

4.00%~15.00%的钯含量的影响可以忽略不计。 

2.6 样品分析和方法对照 

按照实验方法测定 3 个不同品位的硫酸钯样品

中钯，并将本法结果与 GB/T 23276-2009 分析方法

的分析结果对照，结果见表 1。由表 1 可知，两种

方法结果吻合，测定钯含量的极差、相对标准偏差

(RSD) 分别为水合肼 -氢还原重量法 0.02% 、

0.062%~0.16% ， GB/T 23276-2009 法 0.03% 、

0.087%~0.30%。两种方法结果在 GB/T 23276-2009

法规定的允许差范围内，但本法的准确度和精密度

相对较高。
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表 1 样品分析结果及方法对照 

Tab.1 Results of sample analysis and comparison of methods 

方法 样品 测定结果 ω(Pd)/% 平均值ω
_

(Pd)/% RSD/% 

水合肼- 1# 3.99, 4.00, 4.00, 4.00, 4.01, 4.00 4.00 0.16 

氢还原 2# 4.50, 4.50, 4.51, 4.50, 4.49, 4.50 4.50 0.14 

重量法 3# 14.51, 14.50, 14.50, 14.51, 14.51, 14.49 14.50 0.062 

 4# 3.98, 4.00, 4.01, 4.014.00, 3.99 4.00 0.30 

络合滴定法 5# 4.49, 4.51, 4.48, 4.50, 4.50, 4.48 4.49 0.28 

 6# 14.50, 14.51, 14.50, 14.52, 14.49, 14.52 14.51 0.087 

 

 

3 结论 

 

采用称取大样方式，用水合肼-通氢还原重量法

测定硫酸钯溶液产品中的钯含量，样品均一稳定，

代表性好，一次至少可平行测定 10 个样品，且获得

的结果精密、准确，分析快速，能满足实际产品分

析要求。该方法适应性广，经实际分析验证还可适

用于硫酸四氨钯、硝酸钯、氯化钯、二氯四氨钯等

多种钯的无机化合物产品，这里不再一一赘述。 
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