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摘  要：提出了新的辛酸铑催化剂消解方法，重点研究了消解法的条件，比较了几种分解法及其铑

含量测定的方法。结果表明：使用聚四氟乙烯消解罐，于 160℃，12 mL HNO3-3 mL H2O2 消解 4 h，

能完全消解 0.1~0.2 g 样品。所用消解方法操作简便，Rh 不损失。采用硝酸六氨合钴重量法测定

26.30%的铑含量，相对标准偏差 0.099%。方法测定结果准确、精密。 

关键词：分析化学；消解方法；测定；辛酸铑催化剂；铑 

中图分类号：O652.4，O655.1   文献标识码：A   文章编号：1004-0676(2013)03-0066-03 

 

The Digestion of Rhodium Octanoate Dimer Catalyst and Determination of Rh 
 

YI Bingzhi
1
, YUAN Jianliang

2
 

(1. Kunming Yunnan Copper Platinum Co. Ltd., Kunming 654100, China;  

2. Kunming Kungui Noble Metal Materials Co. Ltd., Kunming 650100, China) 

 

Abstract: A new digestion method of octanoate dimer catalyst was introduced, the conditions of digestion 

methods were emphatically studied. The different digestion processes and dissolution methods were 

compared. The results showed that 0.1~0.2 g Rh octanoate dimer sample could be digested completely 

with 12 mL HNO3 and 3 mL H2O2 at 160℃ in a PTFE jar for 4 h. The operation of the digestion method 

was easy without of the Rh loss. The gravimetry with nitrate cobaltic hexamine was used to determinate 

the rhodium content of 26.30%, and the RSD was 0.099%. This method is accuracy and precision 

compared with other methods. 
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辛酸铑是一种以羧基为桥基配体的双核二价

铑，属于新型的贵金属均相催化剂，在环丙烷化

[1-2]
、

氢甲酰化

[3]
等反应中催化效果突出。同时辛酸铑还

作为很多复杂催化剂的前体

[4]
，用于合成各种不对

称铑催化剂等，在化工和医药行业有着重要的作用。

准确测定辛酸铑催化剂中铑的含量对保证辛酸铑产

品质量具有重要意义。 

辛酸铑催化剂是金属有机化合物，其常规分解

需反复加入 H2SO4、HClO4 高温发烟破坏有机物，

样品处理过程中所耗试剂量大，操作条件差。本文

采用 HNO3-H2O2 高温高压消解辛酸铑样品，操作简

便，所耗试剂量少，对环境污染小。铑的测定方法

可分为仪器分析和化学分析，仪器分析使用分光光

度计、原子吸收、ICP-AES 等设备，适用于微量及

痕量分析，灵敏度高。化学分析用重量法，适用于

常量分析，准确度高。辛酸铑催化剂中铑含量高，

消解后的溶液使用硝酸六氨合钴重量法

[5-6]
测定铑

含量，方法准确、重现性好。 

 

1 实验部分实验部分实验部分实验部分 

 

1.1 仪器与试剂仪器与试剂仪器与试剂仪器与试剂 

聚四氟乙烯(PTFE)压力溶样罐；101A-1 型恒温

干燥箱(上海市崇明实验仪器厂)；SHZ-D(Ⅲ)循环水
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式真空泵(巩义市予华仪器公司)；抽真空干燥器。 

亚硝酸钠；HCl；HNO3；H2O2；硝酸六氨合钴

饱和溶液；硝酸六氨合钴洗液(0.05％)；无水乙醇；

乙醚。以上试剂均为分析纯，实验用水为去离子水。 

1.2 实验方法实验方法实验方法实验方法 

1.2.1 样品的酸消解 

准确称取 0.1~0.2 g 试样于 PTFE 压力罐中，加

入 12 mL HNO3 和 3 mL H2O2，旋紧盖子，于 160℃

烘箱中溶解 4 h 后，取出冷却后旋开盖子，将溶液

移入烧杯，浓缩至适当体积后，转入容量瓶中定容。 

1.2.2 铑的重量法测定 

移取含铑10~30 mg的试液于600 mL烧杯中，加

水300 mL，加热至约60℃，加入5 g亚硝酸钠，继续

加热煮沸。于剧烈搅拌下，加入20 mL硝酸六氨合

钴饱和溶液，继续搅拌至沉淀析出。置于低温电热

板上保温陈化15 min，然后将烧杯置于冷水中冷却1 

h。用预先洗净干燥恒重好的4
#
玻砂坩锅抽滤：用硝

酸六氨合钴洗液将烧杯中的沉淀完全转移至坩锅

中，抽干后用洗液再洗涤沉淀2次，用无水乙醇洗涤

2次，乙醚洗涤2次。将玻砂坩锅置于抽真空干燥器

中干燥30 min(2次称量差小于0.30 mg)，坩锅前后重

量之差乘以换算因子0.19054即得铑量。 

 

2 结果与讨论结果与讨论结果与讨论结果与讨论 
 

2.1 酸消解条件的选择酸消解条件的选择酸消解条件的选择酸消解条件的选择 

辛酸铑催化剂为金属有机化合物，大量有机成

分存在使得直接焚烧处理时易出现烧损，使测定结

果偏低，宜选用酸消解转化为无机溶液后测定。实

验以新合成辛酸铑产品为例，采用 4 种不同方法分

解样品后进行测定，所选择消解条件如表 1 所示。 

 

表表表表 1 酸消解条件酸消解条件酸消解条件酸消解条件 

Tab.1 Conditions for acid digestions 

试剂 样品量/g 
消耗试 

剂比例 

消解 

时间/h 
消解温度/℃ 

HNO3-HCl 0.1~0.2 1:3 8 160 

H2SO4-HClO4 0.1~0.2 2:1 8 160 

HCl-H2O2 0.1~0.2 3:1 8 160 

 0.1~0.2 3:1 4 160 

HNO3-H2O2 0.1~0.2 3:1 8 160 

 0.1~0.2 3:1 12 160 

 

2.2 分解方法的比较分解方法的比较分解方法的比较分解方法的比较 

采用 4 种不同的分级方法分解样品后采用硝酸

六氨合钴重量法进行测定，以用户分析结果为参比，

结果如表 2 所示。 

 

表表表表 2 分解方法的比分解方法的比分解方法的比分解方法的比较较较较 

Tab.2 Comparison of different digestion methods 

试剂 消解时间/h 测得 Rh/% 

HNO3-HCl 8 11.23, 9.98, 11.43, 9.78, 10.66 

H2SO4-HClO4 8 26.31, 26.21, 26.25, 26.23, 26.30 

HCl-H2O2 8 8.64, 7.98, 9.66, 8.18, 9.71 

 4 26.25, 26.30, 26.26, 26,26, 26.29 

HNO3-H2O2 8 26.31, 26.29, 26.26, 26.33, 26.31 

 12 26.27, 26.29, 26.26, 26.31, 26.28 

用户测定 — 26.31 

 

由表2结果可见，采用HNO3-HCl溶解法或HCl- 

H2O2消解法分解辛酸铑样品，铑的测定结果明显偏

低且重现性差；采用H2SO4-HClO4溶解法或HNO3- 

H2O2消解法效果好，结果稳定。但H2SO4-HClO4溶

解法需经高温发烟反复处理，操作条件差、劳动强

度大；HNO3-H2O2消解法操作简便易掌握，所耗试

剂量小，对环境污染小，160℃溶解4 h后，辛酸铑

样品已消解完全。故选用HNO3-H2O2消解法。 

2.3 铑含量测定方法的比较铑含量测定方法的比较铑含量测定方法的比较铑含量测定方法的比较 

辛酸铑样品经 HNO3-H2O2消解后，分别采用硝

酸六氨合钴重量法

[6]
、光度法

[7]
、原子吸收法

[8]
对样

品进行测定。光度法测定时需将样品溶液用 HCl 反

复驱除 HNO3 转化为铑的氯化物后测定，操作过程

冗长。光度法、原子吸收等分析方法相对误差较大，

主要用于低含量样品的测定，难于满足高含量辛酸

铑产品的准确判定。表 3 为 3 种方法测定结果的比

较。由表 3 数据可见，采用硝酸六氨合钴重量法进

行测定，结果准确、重现性好，精密度高。 

 

表表表表 3 不同方法测定结果的比较不同方法测定结果的比较不同方法测定结果的比较不同方法测定结果的比较 

Tab.3 Comparison of determination results by different 

methods 

测定 

方法 
测得 Rh/ % 

平均测得 

Rh/ % 

SD 

/% 

RSD 

/% 

重量法 
26.31, 26.29, 26.26, 

26.33, 26.31 
26.30 0.026 0.099 

光度法 
26.27, 26.29, 26.07, 

26.13, 26.46 
26.24 0.15 0.58 

AAS 法 
26.29, 26.34, 26.17, 

26.37, 26.41 
26.32 0.093 0.35 
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3 结论结论结论结论 

 

辛酸铑催化剂是金属有机化合物，其常规分解

法需要反复加入 H2SO4、HClO4 高温发烟破坏有机

物，样品处理过程中所耗试剂量大，操作条件差，

采用 HNO3-H2O2 高温高压消解辛酸铑样品的方法，

操作简便，所耗试剂量少，对环境污染小。辛酸铑

催化剂中铑含量高，使用光度法、原子吸收法等仪

器分析方法测定时，因其主要适用于微量及痕量测

定，相对误差较大，不利于辛酸铑产品质量的准确

判定。采用硝酸六氨合钴重量法进行测定，方法操

作简便、准确、重现性好。 
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