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摘  要：采用密闭法进行乙醇胺羟基铂的消解，用氯化亚锡光度法进行样品中铂的测定。实验表明，

在 160℃聚四氟乙烯密闭消解罐中，用 12 mL HNO3-3 mL H2O2经 6 h可消解 3 mL样品；在盐酸介

质中，Pt(IV)与 SnCl2反应生成稳定的橙黄色络合物，在波长 403 nm处进行分光光度法测定，铂量

在 0~20 mg /L范围内符合朗伯-比尔定律。对乙醇胺羟基铂样品中 35.82~42.55 g/L 铂进行测定，相

对标准偏差(RSD)和样品加标准回收率分别为 0.072%~0.11%和 99.3%~102.8%，与电流滴定法和氯铂

酸铵重量法的测定结果吻合。 
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Abstract: Using the sealed digestion method of ethanolamine hydroxyl platinum, and content of platinum 

in sample was determined by SnCl2 spectrophotometry. The results showed that 3 mL ptoctanoate tlimer 

sample could be digested completely with 12 mL HNO3 and 3 mL H2O2 at 160  in a PTFE Jar for 6℃  h. In 

hydrochloric acid medium, Pt(IV)-SnCl2 forms a orange stable complex with stannous chloride. The 

platinum sample was determined by spectrophotometry at the wavelength of 403 nm, the result shows 

Beer’s Law is obeyed in the range of 0~20 mg/L. The samples of hydroxyl ethanolamine platinum were 

determined for Pt content from 35.8~42.55 g/L, the relative standard deviations (RSD) and the recoveries 

of standard addtion are 0.072%~0.11% and 99.3%~102.8%, respectively. The result is coincided with that 

of the amperometric titration and ammonium chloroplatinate gravimetry. 
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铂类化合物在化工、医药、电子等领域中具有

广泛的应用 [1] ，乙醇胺羟基铂 [(HOC2H4NH3)2 

Pt(OH)6]可作为前驱体，用于多种汽车催化剂的制

备，在化工和催化剂行业有着重要的作用。铂是催

化剂中的活性成分，准确测定乙醇胺羟基铂中的铂

含量对催化剂产品质量的保证和生产工艺的控制具

有重要意义。 

乙醇胺羟基铂是金属有机化合物，具有很强的

稳定性，故其的样品处理成为贵金属分析中费时和

困难的一环 [2-3]。其常规分解方法需反复加入
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H2SO4、HClO4，高温发烟破坏有机物，样品处理过

程中消耗试剂量大，排放的气体对环境污染较大，

且处理过程中随时需要有人照看[4-5]。文献[6]采用

HNO3-H2O2 密闭消解辛酸铑催化剂，样品分解完

全、操作简便、消耗试剂量少和对环境污染小。 

测定铂含量的方法较多，如适合于催化剂中微

量和低含量铂的分光光度法(UV-Vis)[7]、原子吸收法

(AAS)[8]、电感耦合等离子体原子发射光谱法

(ICP-AES)[9]等，适合于化合物和合金中常量铂测定

的高锰酸钾电流滴定法[10-11]、氯铂酸氨重量法[12]

等。但针对组成单一的乙醇胺羟基铂，上述方法过

程冗长，手续繁琐。而采用氯化亚锡水相分光光度

法操作简便，铂的测定量大，已用于氯铂酸、硅铝

载体催化剂中铂的测定[13-14]。 

本文采用密闭酸消解法进行乙醇胺羟基铂的消

解，以氯化亚锡水相分光光度法测定铂含量，比较

了不同分解法对样品的分解影响。 

 

1 实验部分 

 

1.1 仪器和试剂 

紫外-可见分光光度计(UV2450 型，日本岛津)；

聚四氟乙烯压力溶样罐(30 mL)；电热鼓风干燥箱

(GZX-9246MBE 型，上海博讯实业有限公司医疗设

备厂)。 

铂标准溶液(ρPt=100 µg/mL)。盐酸(HCl)；硝酸

(HNO3)；高氯酸(HClO4)；过氧化氢(H2O2，30%)；

氯化亚锡溶液(c(SnCl2)=1 mol/L，3.6 mol/L HCl 介

质)，用时现配；NaCl 溶液(ρNaCl=250 g/L)。所用试

剂均为分析纯，水为纯水。 

实验所用乙醇胺羟基铂为溶液样品，由昆明贵

研催化剂有限责任公司提供。 

1.2 实验方法 

1.2.1 样品的消解 

移取 2.00 mL 样品于聚四氟乙烯压力溶样罐

中，加入 12 mL HNO3、3 mL H2O2，旋紧盖子，于

160℃烘箱中消解 6 h。取出，冷却，拧开盖子，将

试液转移到 300 mL 烧杯中，加 2 mL NaCl 溶液，

低温蒸发至湿盐状，并用盐酸赶除氮氧化物 3 次。

加 10 mL HCl，转入 100 mL 容量瓶中，用水稀释至

刻度，混匀。 

1.2.2 显色测定 

取 1.00 mL 待测溶液于 50 mL 容量瓶中，加入

12.5 mL HCl，加 5 mL SnCl2 溶液，用水稀释至刻度，

混匀，静置 1.5 h。转入 10 mm 比色皿中，以试剂

空白为参比，在 403 nm 波长处，测定试液吸光度，

从工作曲线上查得铂量。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 密闭消解条件的选择 

2.1.1 试剂用量的选择 

于一定温度、时间条件下，改变HNO3-H2O2的

比例(1:1、2:1、3:1、4:1、5:1和1:2、1:3、1:4、1:5)，

对样品(ρPt=42.38 g/L)进行消解试验。结果表明，12 

mL HNO3- 3 mL H2O2(4:1)至少可消解3 mL化合物；

当消解温度为160℃、时间为6 h时样品消解完全，

测得ρPt=42.35 g/L。选择消解试剂为12 mL HNO3-3 

mL H2O2。 

2.1.2 消解时间的选择 

移取 2.00 mL 样品于聚四氟乙烯压力罐中，加

入 12 mL HNO3-3 mLH2O2，旋紧盖子，置于 160℃

烘箱中，消解 4、6、8、12 h。测定结果表明，消解

时间＞4 h 时，有机物消解完全，测得 ρPt=42.35 g/L，

选择消解时间为 6 h。 

2.2 密闭消解法与其它分解法的比较 

将密闭消解法与其他湿法消解法消解效果进行

对比，结果如表 1 所示。 

 

表 1 不同消解方法的比较 

Tab.1 Comparison of different decomposition methods 

消解方法 密闭消解 密闭消解 湿法溶解 湿法溶解 

消解试剂 HNO3-H2O2 HCl-H2O2 HCl-HNO3 H2SO4-HClO4 

试剂用量/ 

( mL+ mL) 
12+3 15+3 12+4 20+10 

试样量/mL 2.0 1.0 0.4 0.4 

热源 烘箱 烘箱 电热板 电热板 

消解 

时间/h 
6 12 6 6 

消解方式 密闭 密闭 敞开 敞开 

环境影响 
少量气体

逸出 

少量气体 

逸出 

大量气体 

排放 

大量气体 

排放 

ρPt,测/(g/L) 

42.33, 

42.36, 

42.35 

31.49, 

29.76, 

32.53 

28.56, 

30.45, 

34.30 

42.34, 

42.38, 

42.36 

ρ
__

Pt/(g/L) 42.35 31.26 31.10 42.36 

 

由表 1 可知，采用 HNO3-HCl 溶解法或 HCl- 
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H2O2 消解法消解样品，处理样品量小，铂的测定结

果明显偏低，且重现性差；采用 H2SO4-HClO4 

溶解法，结果准确且重现性好，但方法处理样品量

小，需经高温发烟和反复加入试剂处理，工作气氛

差；而 HNO3-H2O2密闭消解法处理样品量大，结果

准确且重现性好，操作简单，所耗试剂量小，对环

境污染小，适合作为乙醇胺羟基铂的消解方法。 

2.3 测定 Pt 的条件 

2.3.1 吸收光谱的选择 

Pt(IV)-SnCl2 为橙黄色络合物，实验所得

Pt(IV)-SnCl2 和试剂空白的紫外-可见吸收光谱如图

1 所示。 
 

 

图 1  Pt(IV)-SnCl2 的紫外-可见吸收光谱 

Fig.1 UV-Vis absorption spectrometry of Pt(IV)-SnCl2 

 

由图 1 可见，虽然在 320 nm 处有最大吸收峰，

但此峰受到试剂空白光谱的干扰。为避免空白干扰，

选择铂的测定波长为 403 nm，表观摩尔吸光系数为

4.59×104  L·mol-1 ·cm-1。 

2.3.2 盐酸浓度影响 

实验表明，盐酸酸度对溶液吸光度有影响。当

盐酸浓度为 3~4 mol/L，吸光度值最大且稳定，测得

样品铂含量为 42.35 g/L。选择酸浓度为 3~4 mol/L。 

2.3.3 氯化亚锡溶液用量的影响 

实验表明，显色剂氯化亚锡用量对溶液吸光度

有影响。对 50 mL 试液，当氯化亚锡溶液加入量在

4~8 mL 时，溶液吸光度最大且恒定，测得样品铂含

量为 42.35 g/L。选择氯化亚锡溶液加入量为 5 mL。 

2.3.4 显色放置时间的选择 

实验结果表明，Pt(IV)-SnCl2 络合物的吸光度随

时间延长而增大。加入显色剂氯化亚锡反应 1 h 后，

测得吸光度最大且恒定，测得样品铂含量为 42.35 

g/L。选择显色放置时间为 1.5 h。 

2.3.5 校准曲线 

分别移取 0、2.00、4.00、6.00、8.00、10.00 mL

铂标准溶液于 50 mL 容量瓶中，按 1.2.2 的操作测定

标准溶液吸光度，以铂量为横坐标，相应的吸光度值

为纵坐标，绘制校准曲线。结果表明，铂量在0~20 mg/L

范围内服从比耳定律。 

2.3.6 方法准确度实验 

准确移取一定量乙醇胺羟基铂样品(ρPt=42.38 

g/L)，按 1.2.1 方法进行消解后，定容至 100 mL 容

量瓶中，分取一定体积于 50 mL 容量瓶中，加入一

定量铂标准溶液，按 1.2.2 进行测定，由表 2 结果可

知，铂的加标回收率为 99.3%~102.8%。 
 

表 2 加标回收试验 

Tab.2 Recovery of standard addition 

试液铂含量/mg 铂加入量/mg 测得铂量/mg 回收率/% 

0.280 0.600 0.894 102.3 

0.224 0.600 0.821 99.5 

0.321 0.600 0.938 102.8 

0.342 0.400 0.737 99.3 

0.308 0.400 0.711 100.4 

 

2.4 实际样品分析及方法对比 

按照实验方法对乙醇胺羟基铂样品中的铂含量

进行测定，并与高锰酸钾电流滴定法、氯铂酸铵重

量法结果进行对比，结果列于表 3。 

 
 

表 3 样品铂含量分析结果及方法对照 

Tab.3 Analytical results of Pt content in samples with different methods 

光度法 
No. 

ρPt测定值/(g/L) ρPt平均值/(g/L) RSD/% 

电流滴定法 

ρPt/(g/L) 

重量法 

ρPt/(g/L) 

1# 38.57, 38.49, 38.54, 38.49, 38.47, 38.53 38.52 0.098 38.58 38.48 

2# 40.26, 40.25, 40.20, 40.17, 40.22, 40.27 40.23 0.096 40.17 40.15 

3# 35.84, 35.80, 35.86, 35.78, 35.85, 35.77 35.82 0.11 35.86 35.81 

4# 42.56, 42.58, 42.54, 42.57, 42.50, 42.52 42.55 0.072 42.62 42.53 

 

由表 3 可知，样品分析结果的相对标准偏差 (RSD)≤0.11%，本法与精密电流滴定法和氯铂酸氨
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重量法测定结果吻合。 

 

3 结论 

 

本文采用密闭法进行乙醇胺羟基铂的消解，用

氯化亚锡光度法进行样品中铂的测定。结果表明： 

1) 在 160℃聚四氟乙烯密闭消解罐中，用 12 

mL HNO3~3 mL H2O2 经 6 h 可消解 3 mL 样品。 

2) 在盐酸介质中，用氯化亚锡光度法于 403 

nm 处测定，铂量在 0~20 mg /L 范围内符合朗伯-比

尔定律。 

采用本法对乙醇胺羟基铂样品中 35.82~42.55 

g/L 的铂进行测定，相对标准偏差(RSD)和样品加标

准回收率分别为 0.072%~0.11%和 99.3%~102.8%，

与电流滴定法和氯铂酸铵重量法测定结果吻合。密

闭消解-光度法测定试剂用量少、环境污染小，操作

简便、快速，可满足生产分析的要求。 
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