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摘  要：柴油颗粒过滤器(DPF)的不同陶瓷基材酸法溶解效果有差异，影响样品中铂钯含量测定。

对比实验表明，与标准酸溶法相较，碱熔法对不同陶瓷基材均有较好的溶解效果，但操作稳定性较

差。对钛酸铝基材样品，用正交试验法考察了多种酸溶试剂的影响，优选出的酸溶试剂配比为采用

8 mL盐酸，4 mL硝酸，2 mL氢氟酸溶解 0.25 g样品，测定铂、钯的回收率为 97.1%、98.7%，相

对标准偏差分别为 2.86%、1.50%，与标准酸溶法处理堇青石基材和碳化硅基材样品所得结果相当。 
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Abstract: The difference in the efficiency of dissolving different ceramic matrix materials for diesel 

particulate filter (DPF) will lead to great deviation in the determination of platinum and palladium content 

in the sample. Compared with the standard acid dissolution, the alkali melting method has better 

dissolution efficiency for different ceramic matrix materials, but the operation stability is poor. The effects 

of various acids on the dissolution of an aluminum titanate matrix were investigated by orthogonal test . 

The optimum acid solution to dissolve a 0.25 g sample was a .mixture of 8 mL hydrochloric acid and 4 mL 

nitric acid and 2 mL hydrofluoric acid  The recovery of platinum and palladium was 97.1% and 98.7%, 

and the relative standard deviations were 2.86% and 1.50%, respectively. The results obtained by this 

method were equivalent to those by the standard acid solution method, for the analysis of cordierite base 

material and silicon carbide base material. 

Key words: analytical chemistry; acid digestion; diesel particulate filter(DPF); ceramic matrix material; 

platinum; palladium; ICP-MS 

 

柴油颗粒过滤器(Diesel particulate filter，DPF)

被广泛应用在柴油机尾气过滤中，主要用于降低颗

粒物的排放。随着排放法规对颗粒物及污染物排放

的要求越来越严格，开始在 DPF 产品上涂覆贵金属

(主要是铂和钯)催化剂涂层，在降低颗粒物的同时

保证净化功效[1]。随着轻型车排放标准[2]的发布，

对排放提出了更严格的要求，因此轻型车上开始装

载涂覆铂、钯涂层的 DPF，且对 DPF 上涂覆的铂、

钯含量也有要求。因此建立 DPF 中铂、钯含量的测

定方法意义重大。 

轻型车排放标准[2]中没有特别规定测定DPF的

方法，铂、钯的测定可参照测定陶瓷催化转化器中

铂、钯、铑检测标准(HJ 509-2009)
[3]进行。但由于

车用陶瓷催化器多采用堇青石材料为陶瓷基材，而
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陶瓷基材 DPF 的陶瓷基体除堇青石外，还有碳化

硅、氮化硅、莫来石、莫来石/氧化锆和钛酸铝等材

料[4]。实验发现，DPF 陶瓷基材不同，对 HJ 509- 2009

标准方法测定铂和钯的结果有较大影响，其采用的

酸法溶解方式可能受陶瓷基材影响。 

车用陶瓷催化转化器中铂、钯、铑贵金属的溶

样方法很多，包括酸溶法[5]、碱熔融法[6]、硫镍火

试金法[7]、铅试金法[8]等。铂和钯的测定方法有分

光光度法[9]、电感耦合等离子体原子发射光谱法

(ICP-AES)
[10] ，电感耦合等离子体质谱法 (ICP- 

MS)
[6]、X 射线荧光光谱法(XRF)

[11]等，其中 ICP-MS

检测限低，灵敏度高，已成为测定铂、钯、铑等元

素的常用方法。 

目前对于 DPF 中铂、钯的溶样方法探讨较少，

参考催化转化器样品的溶解和测定方法。本文采用

ICP-MS 测定铂和钯，对比酸溶法[3]和碱熔融法[12]

对不同陶瓷基材 DPF 的溶样效果，选择适合不同陶

瓷基材 DPF 样品的溶样方法。 

 

1 实验 

 

1.1 仪器及工作条件 

电感耦合等离子体质谱仪(安捷伦科技有限公

司，7500a 型 ICP-MS)；微波消解萃取系统(美国培

安公司，MARS 6)；X 射线荧光分析仪(日本株式会

社堀场制作所，MESA-50K 型 XRF)；箱式电阻炉(天

津市中环实验电炉有限公司，SRJX-8-13A)；超纯

水系统(美国密理博公司，Milli-Q Academic 型)。 

1.2 试剂和溶液 

铂、钯、铟、铼单元素标准储备溶液(国家有色

金属及电子材料分析测试中心)：1000 mg/L；盐酸、

硝酸、硫酸、硫酸为优级纯，其它试剂为分析纯；

实验用水均为一级水。 

铂、钯、铟、铼混合标准系列溶液：使用铂、

钯单元素标准储备液逐级稀释配制，溶质为 1%(体

积分数，下同)盐酸和 5%硝酸。铟、铼内标溶液：

1.000 mg/L。氯化亚锡(SnCl2)溶液：1 mol/L，将 112.8 

g 溶于 150 mL 盐酸中，加水定容于 500 mL 容量瓶。

碲溶液：10 g/L，将 6.25 g TeO2溶于 150 mL 盐酸中，

加水定容于 500 mL 容量瓶。 

1.3 样品溶解 

目前 DPF 的陶瓷基材主要有堇青石、碳化硅、

钛酸铝、氮化硅、莫来石等[13]。实验选用应用广泛

的前 3 种陶瓷基材的 DPF 样品，其中的铂钯含量均

为各催化剂生产企业的内部定值。将 3 个 DPF 样品

在 200℃烘箱烘干 2 h 后，磨成直径小于 75 µm 的

粉末。再次烘干后，待用。 

1.3.1 酸溶法 

参照陶瓷催化转化器测定方法标准[3]，称取约

0.25 g 粉末样品放入消解罐中，加入 6 mL 盐酸，4 

mL 硝酸，6 mL 氢氟酸，放入微波消解仪中，经 20 

min 升温至 200℃，在此温度下消解 30 min。消解

完毕后取出转移至坩埚中，在 270℃电热板上加热

至近干赶除酸，加入 10 mL 王水回流 1.5 h，定容至

50 mL，取 2~5 mL 定容至 10 mL 容量瓶，得到待测

试液。 

1.3.2 碱熔融法 

参照金属催化转化器测定方法标准[12]，称取约

0.5 g 粉末样品放入刚玉坩埚，加入 5 g 过氧化钠，

放入马弗炉中，在 770℃进行碱熔融并保持 30 min，

冷却后取出坩埚放入 500 mL 烧杯中，加入 200 mL 

(1+1)盐酸溶解碱熔融物，冲洗出坩埚，加入 2 mL

氟硼酸(HBF4)、10 mL 碲溶液，在 300℃电热板上

加热至沸腾后，加入 10 mL 氯化亚锡溶液，再沸腾

30 min 后取下冷却。冷却后用溶剂过滤器过滤，将

沉淀物与滤膜转移至原烧杯中加入 10 mL王水溶解

并定容至 50 mL，取 1~2.5 mL 定容至 10 mL 容量瓶

得到待测试液。 

1.4 ICP-MS 测定 

参考此前的方法[6]，用 ICP-MS 测定待测试液

浓度，得到样品中铂和钯含量。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 酸溶法及碱熔融法对比 

采用酸溶法及碱熔融法均可将 3 种样品溶解。

将酸溶法和碱熔融法得到的试液用 ICP-MS 测定，

并以测定值除以参照值，计算得到铂和钯的回收率，

结果如表 1 所列。 

 

表 1 酸溶法及碱熔融法对铂和钯回收率的影响 

Tab.1 Effect of the acid dissolution and alkali fusion on the 

recovery of platinum and palladium               /% 

钛酸铝基材 碳化硅基材 堇青石基材 
溶样方法 

Pt Pd Pt Pd Pt Pd 

酸溶法 94.4 90.3 101.0 100.8 101.9 98.9 

碱熔融法 95.4 96.4 97.5 97.8 97.5 91.8 
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从表 1 可以看出，标准酸溶法适用于堇青石及

碳化硅基材，铂、钯测定的回收率为 98%~102%。

但对于以钛酸铝为陶瓷基材 DPF 样品，2 种方法对

铂回收率影响不大，但酸溶后钯的回收率仅为

90.3%，而碱熔融后钯回收率达 96.4%，碱熔融溶样

效果更好。考虑到碱熔融法操作繁琐，批量性重复

性差，容易发生坩埚炸裂。故仍然寻求优化条件，

以酸溶法溶解钛酸铝基材 DPF 样品。 

2.2 酸溶法优化试验 

2.2.1 样品成分分析 

将粉末样品压片，用 X 射线荧光分析仪[14]对钛

酸铝、堇青石和碳化硅 3 种陶瓷基材的 DPF 样品进

行成分分析。碳化硅样品中的碳元素及堇青石样品

中的镁元素虽为主体元素，由于 XRF 对于小分子量

元素检测误差大，故不列入比较。其余元素对比结

果列于表 2。 

 

表 2 元素成分分析 

Tab.2 Elemental composition analysis              /(mg/g) 

元素 钛酸铝基材 碳化硅基材 堇青石基材 

Al 453.5 未检出 464.4 

Si 289.3 410.3 265.2 

Ti 244.2 0.2 5.1 

V 3.1 0.1 0.1 

Zr 5.1 1.0 0.6 

Ba 0.5 未检出 未检出 

La 3.0 未检出 未检出 

Ce 0.8 0.1 10.7 

Pr 未检出 0.2 0.4 

 

由表 2 数据可见，3 类样品中钛和铝含量差别

明显：钛酸铝基材样品中有较高含量的钛和铝，碳

化硅基基材几乎含不钛、铝元素，堇青石基材样品

中钛含量很低。 

2.2.2 酸溶法正交优化试验 

测定的目标元素铂溶于王水，钯溶于王水和浓

硫酸[15]；而磷酸溶解铝炉渣、钛炉渣效果较好[16-17]。

选取盐酸、硝酸、氢氟酸、硫酸和磷酸 5 种酸对钛

酸铝为陶瓷基材的 DPF 进行正交试验，考察不同试

剂配比对酸溶效果的影响。设计的正交试验 L16(4
5
)

因素水平列于表 3，试验方案及对测定结果的分析

见表 4~6。 

 

 

 

表 3 正交试验因素水平表 

Tab.3 Factors and levels of the orthogonal experiment    /mL 

水平 HCl HNO3 HF H2SO4 H3PO4 

1 2.0 1.0 0.0 0.0 0.0 

2 4.0 2.0 2.0 0.5 0.5 

3 6.0 4.0 4.0 1.0 1.0 

4 8.0 6.0 6.0 1.5 1.5 

 

表 4  L16(4
5)正交试验方案及结果 

Tab.4 The schemes and results of the orthogonal experiment L16(4
5) 

回收率/% 
No. 

HCl/ 

mL 

HNO3/ 

mL 

HF/ 

mL 

H2SO4/ 

mL 

H3PO4/ 

mL Pt Pd 

1 2.0 1.0 0.0 0.0 0.0 86.9 91.6 

2 2.0 2.0 2.0 0.5 0.5 93.2 95.8 

3 2.0 4.0 4.0 1.0 1.0 87.5 96.4 

4 2.0 6.0 6.0 1.5 1.5 84.6 90.1 

5 4.0 1.0 2.0 1.0 1.5 93.8 96.3 

6 4.0 2.0 0.0 1.5 1.0 92.5 94.1 

7 4.0 4.0 6.0 0.0 0.5 90.7 93.7 

8 4.0 6.0 4.0 0.5 0.0 92.5 97.7 

9 6.0 1.0 4.0 1.5 0.5 88.9 98.9 

10 6.0 2.0 6.0 1.0 0.0 91.2 94.5 

11 6.0 4.0 0.0 0.5 1.5 94.9 93.4 

12 6.0 6.0 2.0 0.0 1.0 95.2 99.7 

13 8.0 1.0 6.0 0.5 1.0 92.0 96.4 

14 8.0 2.0 4.0 0.0 1.5 98.2 96.7 

15 8.0 4.0 2.0 1.5 0.0 98.9 100.6 

16 8.0 6.0 0.0 1.0 0.5 96.3 97.9 

水平 1 88.05  94.25     

水平 2 92.38  98.10     

水平 3 92.55  97.43     

水平 4 96.35  93.68     

极差 8.30  4.43     

 

表 5  铂方差分析表 

Tab.5 Pt analysis of variance 

因素 偏差平方和 F比 显著性 

HCl 138.12 59.23 � 

HNO3 25.18 10.80  

HF 65.60 28.13  

H2SO4 8.35 3.58  

H3PO4 2.33 误差  
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表 6  钯方差分析表 

Tab.6 Pd analysis of variance 

因素 偏差平方和 F比 显著性 

HCl 42.41 28.91  

HNO3 2.45 1.67  

HF 59.33 40.44 � 

H2SO4 1.47 误差  

H3PO4 16.81 11.46  

 

根据 F检验法，置信度为 99%，自由度为 3，

本试验的 F临界值 F0.01(3,3)=29.46，当任意两因素

偏差平方和之比(即 F 比)大于 29.46 时，偏差平方

和大的因素即为显著因素。根据表 5、6，对铂的溶

解，盐酸用量为显著因素，对钯则氢氟酸用量为显

著因素。对照正交分析表 4，发现盐酸用量为 8 mL

时，铂的测定回收率最佳，氢氟酸用量为 2 mL 时，

钯的测定回收率最佳。 

实验中发现，加入磷酸后，溶液呈絮状乳白色，

对于分析不利，且正交试验结果表明磷酸加入量对

测定回收率并无显著影响。同样，硫酸对测定回收

率也并无明显影响。因此确定对于钛酸铝陶瓷基材

样品的最佳酸溶试剂配比条件为：盐酸用量 8 mL、

硝酸用量 4 mL、氢氟酸用量 2 mL。 

2.3 准确度验证 

分别称取 0.2500 g 堇青石基材样品和碳化硅基

材样品各 7 个平行样，采用 HJ 509 标准[3]的酸配比

方法进行消解。同样称取 0.2500 g 钛酸铝基材平行

样品 7 个，采用正交试验确定的酸溶试剂配比进行

消解，测定铂钯的含量，结果如表 7 所列。 

 

表 7 准确度测定结果 

Tab.7 Results of the accuracy test                  /(mg/g) 

钛酸铝基材 碳化硅基材 堇青石基材 
编号 

Pt Pd Pt Pd Pt Pd 

1 0.0889 0.0238 0.1799 0.0438 0.3457 0.1121 

2 0.0896 0.0231 0.1787 0.0435 0.3509 0.1125 

3 0.0944 0.0236 0.1821 0.0458 0.3455 0.1136 

4 0.0899 0.0237 0.1794 0.0439 0.3421 0.1188 

5 0.0958 0.0233 0.1814 0.0455 0.3414 0.1157 

6 0.093 0.0232 0.1794 0.0439 0.3402 0.1105 

7 0.0916 0.0228 0.1804 0.0422 0.3495 0.1135 

平均值 0.0919 0.0234 0.1802 0.0441 0.3450 0.1138 

定值 0.0946 0.0237 0.1796 0.0449 0.3420 0.1155 

RSD/% 2.86 1.50 0.67 2.78 1.18 2.38 

收率/% 97.1 98.7 100.3 98.2 100.9 98.5 

由表 7 可见，采用优化酸溶配比溶解钛酸铝基

材 DPF 样品中的铂、钯，其回收率分别为 97.1%、

98.7%，相对标准偏差(RSD)均小于 3%。方法准确

度与采用与标准酸溶法溶解后测定碳化硅基材和堇

青石基材样品相当。 

 

3 结论 

 

1) 采用酸溶法溶解不同陶瓷基材柴油颗粒过

滤器(DPF)时，由于钛酸铝基材的铝、钛含量高，

比堇青石基材和碳化硅基材难消解。在酸溶法效果

不佳的情况下，采用碱熔法可以较好消解钛酸铝基

材样品，但存在操作繁琐，结果稳定性差的不足。 

2) 采用不同配比的盐酸、硝酸、氢氟酸、硫酸

和磷酸，对钛酸铝基材的酸溶进行正交优化试验。

结果表明，盐酸和氢氟酸分别是铂和钯的显著性影

响因素，硫酸和磷酸不能提高贵金属测定回收率。

优化得到的酸溶条件为：用 8 mL 盐酸、4 mL 硝酸

和 2 mL 氢氟酸溶解 0.25 g 样品。 

3) 对比测定结果表明，优化酸溶方法测定钛酸

铝基材样品中铂、钯的回收率分别为 97.1%、98.7%，

相对标准偏差分别为 2.86%和 1.50%。与标准酸溶

法溶解堇青石基材和碳化硅基材所得测定相当。 
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