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摘  要：采用焚烧、球磨混合、研磨取样等工序，对含铂族金属炭载体失效催化剂的取样、制样研

究，获得的分析样品对失效催化剂的物料具有较好的代表性。经 4批不同含量的失效含铂族金属炭

载体催化剂取样测定，相对标准偏差(RSD, n=5)在 0.19%~0.28%之间。 
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Abstract: The sample and sample preparation of platinum-containing metal carbon carrier failure catalyst 

were studied by using incineration, ball milling, grinding and sampling. The obtained sample was better 

representative of the material of the failure catalyst. Platinum group metal catalyst on carbon carrier was 

sampled for failure of batches containing various amounts of 4,the relative standard deviations (RSD, n=5）

were between 0.19% and 0.28%. 
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含铂族金属炭载体催化剂具有加氢还原性高、

选择性好、性能稳定、反应温度和反应压力低、使

用时投料比小、可反复套用、易于回收等特点，在

新能源、精细化工、香料工业、环保工业等领域的

加氢还原、异构化、裂化等过程得到广泛应用[1-3]。 

含铂族金属的炭载体催化剂种类繁多，其含有

的贵金属元素主要为铂、钯、铑和钌 4 种；根据催

化剂中含有的贵金属种类可分为单组份、双组份以

及单组份掺杂其它元素的催化剂；载体主要的成分

为活性炭、有机物、助催化剂等。失效含铂族金属

炭载体催化剂在二次资源废料中占有一定比例，每

年可以回收铂族金属约 30 吨，商业价值巨大。在实

际工业生产分析过程中，物料的分析结果需具有较

高的准确度和精密度，因此要求样品取样有足够的 

代表性[4]。准确的分析结果不完全取决于测定方法

本身，取样具有代表性、制样均匀是准确分析的重

要前提条件。在失效含铂族金属炭载体催化剂中，

铂族金属的含量具有很大的分布差异，凸显出取样、

制样对工业生产过程中大批物料交易的重要性。 

失效含铂族金属炭载体催化剂一般以散装交易

为主，成分主要为铂族金属、活性炭、水分、有机

物、灰尘和助催化剂，高价值的铂族金属含量(质量

分数)为 0.1%~20%。失效含铂族金属炭载体催化剂

在运输过程和取样过程中因为水分挥发和有机物挥

发，造成物料重量的减少和有价成分铂族金属含量

发生变化，不利于双方交易。废催化剂比重轻、体

积大，液态、固态混杂，整体或局部浆化，物料无

法均匀化。废催化剂不经过预处理，直接取样，样

品没有代表性、准确性，也失去分析检测铂族金属

含量的意义。传统的取样方法是失效含铂族金属炭

载体催化剂不经过预处理，直接从废催化剂中取样，

含量分布不均匀、状态复杂、样品没有代表性，铂
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族金属含量确定误差大。取样方法不当会造成交易

一方巨大的经济损失，难以达到公平、公正交易的

目的。国内相关文献报道对于铂族金属元素的取样

分析大多体现在含贵金属的矿石取样研究方面。由

于失效含铂族金属炭载体催化剂中贵金属的多样性

以及取样、制样条件的不稳定性，目前国内尚无从

失效含铂族金属炭载体催化剂的取样、制样技术的

规范和标准，解决取样、制样问题是解决准确分析

失效催化剂中的铂族金属含量的前提[5-7]。 

 

1 实验原料 
 

用于取样、制样研究的失效含铂族金属炭载体

催化剂的来源为某制药厂提供的含有不同铂族金属

元素的失效炭载体催化剂，分别为失效钯炭催化剂、

失效铑炭催化剂、失效铂炭催化剂。催化剂的形状

主要为小球状、棒状及碎粒状，其中的铂族金属含

量各不相同。 

 

2 取样和制样 
 

2.1 取样-制样流程 

失效铂族金属炭载体催化剂交易后，运输到回

收商处，由回收商回收再利用。交易流程中的每个

操作环节必须得到失效催化剂销售、回收双方的认

可，并且具有完整的整理、跟踪、记录流程，具体

操作流程如图 1 所示。 

 

 

图 1 失效含铂族金属炭载体催化剂的取样、制样流程图 

Fig.1 Flow chart of sampling and sample preparation of spent 

carbon carrier catalyst containing platinum group metal 

2.2 接收物料称重 

含铂族金属炭载体催化剂在使用失效后会被失

效催化剂回收企业回收再处理，经过富集精炼等流

程回收失效催化剂中的铂族金属。在回收时首先经

过交易双方对需回收的失效催化剂进行称重确认，

确认失效催化剂质量后记录并封装。此时的失效催

化剂质量数据不能作为交易双方确定其中铂族金属

含量的最终依据[8]。 

2.3 一次焚烧 

失效含铂族金属炭载体催化剂经过回收交易后

在严格的监管过程中被运输到失效催化剂回收工

厂，进入工厂经确认后进入一次焚烧程序。失效含

铂族金属炭载体催化剂经过焚烧炉焚烧后可去除其

中的活性炭、有机物等杂质成分。 

进行焚烧时首先将失效含铂族金属炭载体催化

剂放在焚烧炉中托盘架上的不锈钢托盘中，并且使

放入的物料数量不能超过托盘的 2/3。将放好的失

效含铂族金属炭载体催化剂推进焚烧炉中，关闭炉

门后进行焚烧。焚烧炉的工作原理是将柴油通过布

在焚烧炉中的燃油喷嘴鼓入，同时鼓入空气使柴油

雾化，从而使得柴油在焚烧炉内充分氧化燃烧。在

失效催化剂中的活性炭、有机物等助燃剂的作用下，

产生大量热量将失效催化剂焚烧。 

为使失效含铂族金属炭载体催化剂能够在焚烧

炉中充分燃烧，通过遍布焚烧炉的无数小风嘴补充

适量的空气，使焚烧炉内形成富氧氛围。焚烧过程

产生的尾气用风机输送排出一次燃烧室，尾气在二

次燃烧室 1000℃条件下充分燃烧，达到排放标准后

排放。焚烧炉整体形成微负压状态，使得失效催化

剂能够在焚烧炉内尽量充分焚烧。 

当炉温升至 600℃时，关闭燃油开关，失效催

化剂燃烧过程中会释放大量热能，能保持焚烧炉中

的温度，使其能够在焚烧炉中自燃。失效含铂族金

属炭载体催化剂在焚烧炉中经过 6~8 h 焚烧后，将

其从焚烧炉中取出，用铁耙小心翻动，使炭充分燃

尽，冷却，完成一次焚烧工作。 

2.4 二次焚烧称重 

由于大批量的物料在焚烧炉内焚烧完成后并不

能保证失效含铂族金属催化剂已经充分焚烧，为确

保取样、制样结果的准确度和精密度，需要将焚烧

后的焚烧炭灰渣在电炉中进行二次焚烧。二次焚烧

时温度控制在 750~850℃，保温 4~6 h，最终使得经

过电炉焚烧后的焚烧炭灰渣中炭的含量小于 1%。

焚烧完成后将二次焚烧渣称重，记录，最终焚烧渣
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的质量作为双方成交的重要依据。 

2.5 球磨混合、均匀化 

焚烧后的焚烧渣状态及含量不均匀，并不能直

接取样。为保证取样的物料能够具有较高的准确度

和代表性，需将焚烧渣球磨混合，使焚烧渣均匀化。

失效含铂族金属炭载体催化剂经过二次焚烧后的焚

烧渣体积小，质量少，并且焚烧渣中铂族金属含量

高、价值大。为此使用全封闭干式筒形球磨机对焚

烧渣进行球磨，避免球磨过程中的损失。进料前，

用吸尘器吸干净球磨机内胆及周边的灰尘，避免污

染主体样品[9]。 

为使焚烧渣物料混合充分，球磨后的物料具有

良好的均匀化效果，对焚烧渣进行球磨时采用多批

次、间歇式球磨方式，每批次含铂族金属焚烧渣的

质量在 5~50 kg 范围，球磨一次取一个样品，球磨

30~180 min，使焚烧渣粒度为 40~80 目。 

2.6 初样缩分取样 

失效含铂族金属炭载体催化剂的焚烧渣经过球

磨混合均匀后，采用堆锥四分法采样技术缩分取初

样，按焚烧渣质量的 1%~3%取初样。 

2.7 研磨混合 

初样在圆盘制样机中研磨，物料粒度小于 200

目，混合保证物料均匀。 

2.8 缩分器中二次取样 

研磨混合得到粒度少于 200 目的焚烧渣细粉在

样品缩分器中取 3 个样品，每个样品重量 5~10 g。

3 个样品分别是：分析样品、客户样品、封存样

品。这 3 个样品检测的铂族金属含量和二次焚烧炭

灰的质量作为双方确定铂族金属质量的依据。 

 

3 样品分析 

 

失效含铂族金属炭载体催化剂经过上述方法处

理，得到了具有良好代表性的、可供分析的失效催

化剂样品。按上述方法，本文对 4 份批量失效含铂

族金属炭载体催化剂物料进行制样、取样，所得样

品送样分析结果如表 1 所列。由表 1 可见，相对标

准偏差在 0.19%~0.28%，并且失效催化剂中含有的

铂族金属含量越高分析准确性也越高，Pd/C 批次的

相对标准偏差达到 0.19%。 

由分析结果可以看出，这种对失效含铂族金属

炭载体催化剂的取样、制样方法获得的分析结果具

有较高的准确度和精密度，能够使获得的分析样品

具有良好的代表性。 

 

表 1 样品中铂族金属含量测定结果 

Tab.1 Analysis result of PGM content in the samples 

催化剂 

批次 

催化剂 

净重/kg 

主体金属含 

量结果/% 

相对标准 

偏差(n=5)/% 

Pd/C 2103.65 61.32 0.21 

Pd/C 458.85 78.01 0.19 

Pt/C 1014.43 31.67 0.25 

Rh/C 2619.67 1.06 0.28 

 

4 结论 

 

1) 通过对不同批次的失效含铂族金属炭载体

催化剂的取样、制样研究表明，按照这种取样、制

样方法，二次焚烧后得到焚烧渣体积小，易均匀，

焚烧渣经过多次研磨取样后得到的样品具有良好的

代表性。 

2) 取样、制样后得到的分析样品的分析检测

结果显示，分析准确性较高，分析结果能够为大批

量的含贵金属失效催化剂的公平、公正交易提供有

力支撑。 

3) 通过研究表明，此取样、制样方法切实有

效，并且操作过程方便、易于掌握，适用于失效催

化剂的大批量物料取样、制样工作。 
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