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密闭消解-ICP-AES 测定卡斯特催化剂中的铂 

 

马  媛，杨晓滔，余  尧，韩艳波，方  卫，李楷中* 

(贵研铂业股份有限公司，贵研检测科技(云南)有限公司，昆明 650106) 

 

摘  要：由于含有碳和硅的有机物，卡斯特催化剂样品消解困难。采用密闭消解法，以盐酸-硝酸-

氢氟酸混合酸为消解剂，在 150℃加热 7 h，可以去除样品中的碳和硅。所得试液中的其他杂质元素

不产生干扰，可用 ICP-AES直接测定铂量。结果表明，测定铂含量为 500~20000 µg/g的卡斯特催化

剂样品，相对标准偏差(RSD)<2%，加标回收率为 96.3%~103.6%，测定结果与实际样品名义值相符，

可满足生产分析要求。 
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Determination of Platinum in Karstedt’s Catalyst by ICP-AES with Sealed-digestion 
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Abstract: The Karstedt’s catalyst was difficult to be dissolved because of the organic compounds 

containing carbon and silicon. By using sealed digestion technique in the mixture of hydrochloride acid - 

nitric acid - hydrofluoric acid at 150℃ for 7 hours, the sample was dissolved, and the carbon and silicon 

was removed. The concentration of platinum in the solution was detected by inductively coupled plasma 

atomic emission spectrometry (ICP-AES), and the results were not disturbed by the impurities. For 

Karstedt’s catalysts with platinum concentration range of 500~20000 µg/g, the relative standard deviation 

(RSD) was less than 2%, and the recovery was 96.3%~103.6%. The results of determination were in 

agreement with the nominal values, meeting the requirements for analysis in production. 
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卡斯特催化剂(Karstedt's catalyst)是一种以有机

硅作为稀释剂的均相催化剂，其活性成分为 1,3-二

乙烯基 -1,1,3,3-四甲基二硅氧烷铂 (0)(化学式为

C8H18OPtSi2)。卡斯特催化剂又称为铂金催化剂或铂

金水，其外观为无色透明或淡黄色液体，可用于聚

氨酯涂料和有机硅硅胶涂料的同时催化固化，还可

以作为液体加成硅橡胶等的催化剂，用作液体胶硫

化剂、有机硅制品阻燃剂等，具有极高的催化活性

及使用稳定性。 

卡斯特催化剂根据用途的不同，有多种不同铂

含量的产品，其中铂含量的确定是供需双方的主要

定价依据。铂的测定需要将有机铂化合物转化为铂

的无机络离子。对含铂样品消解方法一般有酸消解

法、碱熔融法及火试金富集法 3 大类[1-3]。其中碱熔

融法引入大量盐，对后续仪器测定还需增加分离富

集的步骤。火试金富集法的处理流程较长，样品消

耗量大，适宜处理含铂量高的样品[4]。由于卡斯特

催化剂中铂含量范围宽(ω(Pt) =x00~x0000 µg/g)，不

仅含硅，还含有大量有机物，采用常规的消解处理

方法流程长，需要反复加氢氟酸除硅，加高氯酸发
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烟破坏有机物，对环境及操作实验人员伤害大，且

在敞开式消解过程中，部分待测元素易溢出损失，

从而使铂的测定值偏低。 

铂的测定方法有紫外 -可见分光光度法(UV- 

Vis)[5-8]、火焰原子吸收光谱法(FAAS)[9]和电感耦合

等离子体发射光谱法(ICP-AES)[10-11]等。UV-Vis 法

仪器成本较低，但是显色反应的前处理过程相对麻

烦，且对价态有要求，处理大批量样品效率不高。

FAAS 仪器普及率高，但对铂的测定灵敏度低。

ICP-AES 具有检出限低、精度高、线性范围宽、速

度快等优点，适用于产品分析。 

本文采用聚四氟乙烯压力罐密闭消解，在消解

体系中加入少量氢氟酸，破坏有机物的同时去除样

品中的硅。用 ICP-AES 测定所得消解液中的铂量。 

 

1 实验部分 

 

1.1 仪器和主要工作条件 

电感耦合等离子体原子发射光谱仪(美国 PE 公

司 5300DV 型 ICP-AES)。仪器工作条件与文献[12]

相同，选定铂分析线 299.797 nm 进行测定，自动积

分时间 1~10 s，重复测定 3 次。 

1.2 试剂和样品 

铂标准储备溶液(国家钢铁材料测试中心)：

1000 µg/mL；氩气(纯度不小于 99.99%)；氢氟酸、

盐酸、硝酸、过氧化氢均为分析纯。实验用水为一

次蒸馏水。实验用样品为贵研铂业股份有限公司提

供的卡斯特催化剂产品。 

1.3 实验方法 

称取 0.1~0.2 g 卡斯特催化剂样品于石英舟中，

再置于 30 mL 聚四氟乙烯密闭消解罐中，加入 15 

mL 盐酸、5 mL 硝酸、1.0 mL 氢氟酸。拧紧罐盖，

放入 150 (±5 )℃ ℃ 的烘箱中溶解 7 h 以上。取出，将

罐冷却至室温后，拧开罐盖，将溶液转入 200 mL

烧杯中，再加入 0.2~0.5 mL HF，置于低温电热板上

加热 30 min 至溶液清亮。取下，冷却至室温，将溶

液转入 100 mL 容量瓶中，用水定容。混匀，得到

待测试液。 

1.4 标准溶液系列的配制 

铂标准溶液：移取 10.00 mL 铂标准储备溶液于

100 mL 容量瓶中，加入 10 mL 盐酸，用水稀释至

刻度。混匀。此溶液 1 mL 含 100 µg 铂。 

采用逐级稀释的方法得到 0.00、1.00、5.00、

10.00、20.00、50.00 µg/mL 系列标准工作溶液，均

为 10%盐酸介质。 

 

2 结果与讨论 

 

2.1 样品分解方法 

处理卡斯特催化剂的难点在于保证在破坏有机

物的同时，分解样品中以有机硅为主体的稀释剂，

并在处理过程中避免铂的损失。对比了不同溶样方

式(电热板-烧杯、密闭消解)、不同溶样体系条件下

的溶样效果，结果如表 1 所列。 

由表 1 可见，采用烧杯溶样时，有机物破坏不

完全，硅去除不完全，测定值偏低。采用烘箱-消解

罐密闭消解溶样时，有机物破坏完全。在选用的几

种体系中，除了考虑硅的特定去除试剂氢氟酸外，

仅有盐酸或硝酸的体系是不能完全溶解铂的，还是

需要盐酸-硝酸混合酸体系。表 1 中，盐酸-硝酸-氢

氟酸体系能够较好去除有机硅和溶解铂，少量的硅

胶可在后续烧杯加热处理中以氢氟酸去除。最终选 

 

表1 样品消解方法对比 

Tab.1 Contrast test for digestion methods 

消解体系 
No. 消解方法 

消解剂 体积/mL 

消解 

时间/h 
试验现象 

测定值 

ω(Pt)/(µg/g) 

1 电热板(烧杯，敞开) HNO3+HF+HClO4+HCl 10+1.0+0.5+10 3 有机物溢出 514 

2 电热板(烧杯，表皿) HNO3+HF+HClO4+HCl 10+1.0+0.5+10 3 有机物溢出 507 

3 烘箱-密闭消解(150℃) HCl+HF 10+1.0 8 大量硅胶挂壁 466 

4 烘箱-密闭消解(150℃) HCl+H2O2+HF 10+2.0+1.0 8 大量硅胶挂壁 530 

5 烘箱-密闭消解(150℃) HNO3+HF 10+1.0 8 大量硅胶挂壁 532 

6 烘箱-密闭消解(150℃) HCl+HNO3+HF 15.0+5.0+1.0 7 极少量硅胶 550 

7 烘箱-密闭消解(150℃) HCl+HNO3+HF 15.0+5.0+1.0 8 极少量硅胶 548 

8 烘箱-密闭消解(150℃) HCl+HNO3+HF 15.0+5.0+1.0 9 极少量硅胶 551 
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用 15.0 mL 盐酸、5.0 mL 硝酸和 1.0 mL 氢氟酸作为

消解介质，在密闭体系中于 150℃(±5 )℃ 消解 7 h 就

可将有机铂化合物转化为无机铂化合物，得到可直

接进行 ICP-AES 的待测试液。 

2.2 ICP-AES 测定条件 

2.2.1 共存元素的影响 

卡斯特催化剂是用纯金属铂制备而成，除硅外，

合格产品中的金属杂质元素为微量或痕量级。在使

用过的卡斯特催化剂会引入少量钙、镁、铝、铁、

铅、铜、钠等杂质元素。 

在铂标准溶液中，分别加入不同含量共存元素

考察其对铂测定的干扰情况。结果表明，试液中 50

倍量的钙、镁、铝、铁、铅、铜、钠等共存元素，

对铂的测定无影响。 

2.2.2 酸度的影响 

考察了消解样品时所使用到的氢氟酸、盐酸和

硝酸介质对测定的影响。结果表明不同的介质对测

定结果无明显影响。但随着酸度的增加，谱线强度

降低[12]。为减小酸度对谱线强度的影响，标准溶液

与试液的酸介质浓度要尽量匹配。 

2.2.3 校准曲线 

按照设定的仪器工作条件测定标准溶液系列，

绘制校准曲线。铂的质量浓度在 0.50~50.00 mg/L

范围内与其发射强度呈线性，相关系数 r > 0.9999。 

2.3 精密度试验 

测定了 3 种不同含量卡斯特催化剂样品中铂的

含量，结果列于表 2。 
 

表 2 精密度试验结果(n=5) 

Tab.2 Experiment results for precision test (n=5) 

No. 测定值 ω(Pt)/(µg/g) 
平均值 

ω

_
(Pt)/(µg/g) 

RSD 

/% 

Pt-500 530, 541, 533, 541, 555 540 1.80 

Pt-5000 4935, 4996, 5014, 4986, 4940 4974 0.70 

Pt-2% 
20830, 20522, 20786, 20884, 

20582 
20721 0.77 

 

由表 2 结果可见，测定低含量样品(Pt-500)时的

相对标准偏差 (RSD)<2%，测定较高含量的样品

(Pt-5000、Pt-2%)时 RSD<1%，表明方法具有较好的

精密度。 

2.4 加标回收试验 

称取多个不同的卡斯特催化剂样品，分别加入

1~3 倍量的铂标准溶液，按实验方法进行消解、测

定，考察方法的加标回收率，结果列于表 3。由表 3

可见，测定含铂量为 500~20000 µg/g 的样品，加标

回收率为 96.3%~103.6%。表明方法具有较好的测定

准确度。根据表 2 的结果，样品测定值与名义值相

符，表明方法可满足实际样品测定的要求。 

 

表 3 样品加标回收率 

Tab.3 Recoveries of samples with standard addition 

Pt-500 Pt-5000 Pt-2% 

本底值 

/µg 

加入值 

/µg 

测定值 

/µg 

回收率 

/% 

本底值 

/µg 

加入值 

/µg 

测定值 

/µg 

回收率 

/% 

本底值 

/µg 

加入值 

/µg 

测定值 

/µg 

回收率 

/% 

175 200 370 97.5 1066 1000 2052 98.60 1414 1502 2861 96.3 

174 200 368 97.0 1122 2003 3164 101.95 1909 1502 3415 100.3 

170 300 469 99.7 1074 3004 4083 100.17 1397 3004 4362 98.7 

171 300 466 98.3 — — — — 1792 3004 4903 103.6 

170 500 665 99.0 — — — — 1479 3505 4950 99.0 

178 500 682 100.8 — — — — 1492 3505 4930 98.1 

 

 

3 结论 

 

1) 采用密闭消解的方式，以 15 mL 盐酸、5 mL

硝酸和 1.0 mL 氢氟酸为介质，在 150℃烘箱中保温

7 h 可溶解去除卡斯特催化剂样品中的有机物和有

机硅，后续简单处理后即可得到满足 ICP-AES 测定

铂的试液。 

2) 采用本法测定铂含量为 500 µg/g 的卡斯特

催化剂样品，方法相对标准偏差(RSD)<2%，对铂含

量 5000~20000 µg/g 的样品，RSD<1%。样品加标回

收率为 96.3%~103.6%。实际样品测定结果与名义值

相符，表明本法可满足生产测定需求。 
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