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摘　要 :提出了微波密闭快速消解难分解的 KAu ( CN) 2 , KAu ( CN) 4 , Pt (N H3 ) 2 ( NO2 ) 2 , K2

[ Pt (NO2 ) 4 ] ,Pt (N H3 ) 2 Cl2 ,Pt (N H3 ) 4 Cl2 , (N H4 ) 2 PtCl6 , K2 PtCl4 , Pt ( C5 H7 O2 ) 2 等化合物的

方法。比较了微波密闭消解法与传统分解法的条件 ;采用精密电化学滴定法分析了 Au和 Pt

的含量 ,并与传统分析方法 BS5658法 ( H2 SO4 发烟重量法) 、火试金法和湿法重量法进行了结

果对照。结果表明 :以 HCl - H2 O2 , HCl - HNO3 分别为 Au和 Pt 类化合物的消解试剂 ,于优

化的消解条件下 ,Au和 Pt 的溶出率达 100 % ; Au , Pt 化合物对应消解时间分别为传统法的

1/ 192～1/ 40和 1/ 72～1/ 8 ,总分析流程均大大缩短 ;测得 Au和 Pt 的含量与传统方法相吻合 ,

相对标准偏差分别为 0101 %～0102 %和 0105 %～0107 %。
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　　金、铂类化合物在化工、医药、电子、电镀等领

域中具有广泛的应用。由于其用途的逐渐拓展、

价格的不断上涨及对化合物纯度要求的进一步提

高 ,故对该类化合物中金和铂含量的准确测定提

出了更高的要求。由于化合物中 Au ( CN) -
2 ,Au

(CN) -
4 , [ Pt (N H3 ) 2 (NO2 ) 2 ]2 + , [ Pt (NO2 ) 4 ]2 + ,

[ Pt (N H3 ) 2 ]2 + ,[ Pt (N H3 ) 4 ]2 + , [ (N H4 ) 2 Pt ]4 + ,

[ PtCl4 ]2 + ,[ Pt ( C5 H7 O2 ) ]2 + 络离子的极强稳定

性[1 ] ,故快速、完全地分解之成为准确测定金和铂

含量的关键因素。作者曾对微波消解难分解贵金

属铑粉、铱粉及其矿石、合金、氰化渣和催化剂

等[2210 ]进行过研究 ,方法已应用于实践中且结果

满意。

本文在采用民用微波炉消解 KAu ( CN) 2 化

合物[ 11 ]的基础上 ,采用试验室微波消解仪对 Au ,

Pt 化合物的消解做了系统的条件实验研究。比

较了微波密闭消解法与湿法分解法、敞开和烘箱

加热分解法的条件 ,采用 FeSO4 精密电位滴定法

和 K2 MnO4 精密电流滴定法分析了 KAu (CN) 2 ,

KAu (CN) 4 ,Pt (N H3 ) 2 (NO2 ) 2 , K2 [ Pt (NO2 ) 4 ] ,

Pt ( N H3 ) 2 Cl2 , Pt ( N H3 ) 4 Cl2 , Pt ( N H3 ) 4 Cl2 ,

K2 PtCl4 ,Pt ( C5 H7 O2 ) 2 等化合物中金和铂的含

量 ,并将精密电位和电流滴定法与 BS5658法、湿

法重量法、火试金法进行了结果对照。实验表明 :

当 Au ( Pt)的消解条件 ,包括试剂、功率、温度、升

温时间、恒温时间和压力分别为 HCl - H2 O2

( HCl - HNO3 ) , 600 W , 200 (221～230) ℃, 15

min ,0～5 (15～25) min 和约 756 (969～1 085)

kPa时 ,Au ,Pt 的溶出率达 100 % ;Au , Pt 化合物

对应的消解时间分别为传统法的 1/ 192～1/ 40和

1/ 72～1/ 8 ,总分析流程均大大缩短 ;各种方法测

得贵金属的含量吻合。提出的方法新颖、快速、实

—11—



© 1994-2009 China Academic Journal Electronic Publishing House. All rights reserved.    http://www.cnki.net

第 27卷第 12期
2007年 12月

　　　　　　　　　　　　　　　　　
冶　金　分　析

Metallurgical Analysis
　　　　　　　　　　　　　　Vol. 27 , No . 12

December , 2007

用 ,对环境污染小。

1　实验部分

111　主要仪器及试剂

CEM2MS5、CEM22000 微波消解仪 (最大功

率 1 200 W ,美国 CEM公司) ;p HS23 C型酸度计

(中国上海雷磁仪器厂) ; CH21型恒电位仪 (中国

江苏电分析仪器厂) ;恒温磁力搅拌器 (中国上海

雷磁仪器厂) ;铂指示电极 ;饱和氯化钾甘汞参比

电极 ;微波消化罐 (容积 100 mL) ;微量滴定管 (最

小刻度 01005 mL) 。

CuCl溶液 :30 g/ L ,用体积分数为 30 % HCl

配制 ; H2 O2 :体积分数为 30 %。

所用试剂均为分析纯 ,计量器皿均经校准。

112　实验方法

11211　消解　(a)分别称取 0115 g KAu (CN) 2 ,

KAu (CN) 4 化合物于不同的微波消化罐中 ,加 15

mL HCl ,5 mL H2 O2 ,密闭 ; (b)分别称取 0110～

0120 g Pt ( N H3 ) 2 ( NO2 ) 2 , K2 [ Pt ( NO2 ) 4 ] , Pt

( N H3 ) 2 Cl2 , Pt ( N H3 ) 4 Cl2 , ( N H4 ) 2 PtCl6 ,

K2 PtCl4 ,Pt (C5 H7 O2 ) 2 化合物于微波消化罐中 ,

加 15 mL HCl ,5 mL HNO3 ,密闭。于各自所需

功率、温度、时间和压力条件下进行消解。

11212　Au和 Pt 溶出率的测定 　含 Au 试液转

入 400 mL 烧杯中 ,加 410 mL 250 g/ L NaCl 溶

液 ,水浴蒸至湿盐状 ,用水转入 100 mL 容量瓶

中。含 Pt 试液转入 400 mL 烧杯中 ,加 410 mL

250 g/ L NaCl溶液 ,低温蒸发并用 HCl 除尽氮氧

化物。加 10 mL HCl ,用水转入 100 mL 容量瓶

中。移取约 10 mg含 Au试液于 100 mL 烧杯中 ,

加 510 mL H2 SO4 - H3 PO4 (1 + 1)混合酸 ,加水

至总体积为 40 mL ,插入铂指示电极和饱和氯化

钾甘汞参比电极 ,于 p HS23C型酸度计上 ,用 Fe2
SO4 标准滴定溶液滴定至近终点 ,再用微量滴定

管滴定至电位突跃最大为终点 ,测定 Au的含量。

移取约 10 mg含 Pt 试液于 100 mL 烧杯中 ,

低温蒸至湿盐状 ,加 2 mL HCl ,8 mL CuCl溶液 ,

加水至总体积为 40 mL ,煮沸 2 min ,加 1 mL

H2 SO4 ( 1 + 1) 溶液 ,吹空气除尽剩余 CuCl ,于

CH21型恒电位仪上 ,用 KMnO4 标准溶液滴定至

近终点时 ,再用微量滴定管滴定至电流突跃最大

为终点 ,测定 Pt 的含量。计算出各自的溶出率。

2　结果与讨论

211　Au , Pt类化合物的微波消解条件

分别采用 HCl - H2 O2 (3 + 1) , HCl - HNO3 (3

+ 1)作为 Au ,Pt类化合物的消解试剂 ,在一定消解

功率、温度、时间和压力条件下 ,对 KAu ( CN) 2 ,

KAu(CN) 4 和 Pt (N H3 ) 2 (NO2 ) 2 , K2 [ Pt (NO2 ) 4 ] ,

Pt ( N H3 ) 2 Cl2 , Pt ( N H3 ) 4 Cl2 , ( N H4 ) 2 PtCl6 ,

K2 PtCl4 , Pt ( C5 H7 O2 ) 2 等化合物进行消解试验。

结果表明 :20 mL HCl - H2 O2 (3 + 1)至少可消解

0150 g金类化合物 ,当消解功率 600 W、温度 200

℃、升温时间 15 min、恒温时间 0～5 min和压力约

756 kPa 时 , Au 化合物消解完全 ; 20 mL HCl -

HNO3 (3 + 1)至少可消解 0120 g铂 ,当消解功率

600 W、温度 221～230 ℃、升温时间 15 min、恒温时

间 15～25 min和压力约 969～1 085 kPa时 ,Pt 化

合物消解完全。结果见表 1。

212　消解法与分解法的比较

选择具有代表性的 KAu (CN) 2 , KAu (CN) 4 ,

Pt (N H3 ) 2 (NO2 ) 2 , Pt (N H3 ) 2 Cl2 , (N H4 ) 2 PtCl6 ,

K2 PtCl4 和 Pt (C5 H7 O2 ) 2 等化合物为例 ,将微波

密闭消解法与湿法分解法、敞开和烘箱罐加热分

解法进行比较。由表 2、表 3可知 ,尽管所有方法

均能完全分解化合物 ,但其它几种方法在分解时

间、分析流程、试剂用量、对环境污染程度等方面 ,

均不如微波密闭消解法。此外 ,烘箱罐加热分解

的 Pt 化合物溶液放置一周后 ,溶液黄色变浅且测

得 Pt 含量偏低。

3　分析方法的应用及对照

采用本法与英国标准分析方法 (BS56582
1979) 、火试金法、湿法重量法进行样品分析结果

对照实验。由表 4可知 ,本法测定结果与其它分

析方法测得结果相吻合。
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表 1　Au, Pt类化合物的微波消解条件

Table 1　Microwave digestion conditions of Au and Pt compounds

试样

Sample

样重 (g)

Weight

试剂

Reagent

HCl

(mL)

H2 O2

(mL)

消解条件

Digestion condition

功率 (W)

Power

温度 (℃)

Temperature

压力 (kPa)

Pressure

时间 Time

升温

Heating2up

(min)

恒温

Constant

temperature

(min)

测得贵金属

( w/ %)

Found for

precious

metals

0. 15 15 5 600 200 ～756 15 5 68. 32

KAu (CN) 2 0. 25 15 5 600 200 ～775 15 0 68. 30

0. 50 3 15 5 600 200 ～775 15 0 68. 31

0. 15 15 5 600 200 ～756 15 5 57. 90

KAu (CN) 4 0. 25 15 5 600 200 ～775 15 0 57. 89

0. 50 3 15 5 600 200 ～775 15 0 57. 91

0. 10 15 5 # 600 221 ～969 15 25 59. 94

Pt (N H3 ) 2 (NO2 ) 2 0. 15 15 5 # 600 221 ～969 15 15 59. 92

0. 20 15 5 # 600 221 ～969 15 15 59. 90

0. 10 15 5 # 600 230 ～1 085 15 25 42. 08

K2 [ Pt (NO2 ) 4 ] 0. 15 15 5 # 600 230 ～1 085 15 15 42. 00

0. 20 15 5 # 600 230 ～1 085 15 15 41. 91

0. 10 15 5 # 600 221 ～969 15 25 64. 96

Pt (N H3 ) 2 Cl2 0. 15 15 5 # 600 221 ～969 15 15 64. 90

0. 19 15 5 # 600 221 ～969 15 15 64. 88

0. 10 15 5 # 600 221 ～969 15 25 54. 22

Pt (N H3 ) 4 Cl2 0. 15 15 5 # 600 221 ～969 15 15 54. 20

0. 20 15 5 # 600 221 ～969 15 15 54. 18

0. 10 15 5 # 600 221 ～969 15 25 42. 82

(N H4 ) 2 PtCl6 0. 15 15 5 # 600 221 ～969 15 15 42. 79

0. 20 15 5 # 600 221 ～969 15 15 42. 74

0. 10 15 5 # 600 221 ～969 15 25 46. 78

K2 PtCl4 0. 15 15 5 # 600 221 ～969 15 15 46. 70

0. 19 15 5 # 600 221 ～969 15 15 46. 71

0. 97 15 5 # 600 230 ～1 085 15 25 48. 69

Pt (C5 H7 O2 ) 2 0. 15 15 5 # 600 230 ～1 085 15 15 48. 66

0. 20 15 5 # 600 230 ～1 085 15 15 48. 60

　　注 : 3 ———不是最大允许量 ; # ———HNO3 (mL) 。

(Note : 3 ———It is not the maximal quantity , # ———HNO3 (mL) . )
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表 2　微波密闭消解法与传统分解法对 Au类化合物分解条件的比较
Table 2　Comparison of microwave digestion method with traditional methods for Au compounds

条件 微波密闭消解法 湿法分解法 烘箱分解法 电热板分解法

Condition Microwave digestion Wet decomposition Oven decomposition
Elect ric hot

plate decomposition

热源 磁控管 电阻丝 电阻丝 电阻丝

Heat reservoir Magnetron Resistance wire Resistance wire Resistance wire

试样重 (g)
Weight

0115～0150 ～310 0115～0150 ～0115

试剂
Reagent

HCl - H2 O2 (3 + 1) H2 SO4 HCl - H2 O2 (3 + 1) HCl , H2 O2 (φ= 30 %)

试剂量 (mL)
Reagent volume

20 20 6～20 220 ,15

消 (分)解时间 (h)
Digestion

(Decomposition)
time

0125 110 48 10

消 (分)解方法
Digestion

(Decomposition)
method

密闭式
Closed mode

敞开式
Open mode

相对密闭式
Relatively closed mode

敞开式
Open mode

环境影响 无 HCN气体逸出 H2 SO4 烟逸出 HCN气体逸出 HCN气体逸出
Effect of

environment
Without HCN

escaped
Thick H2 SO4

smoke escaped
HCN escaped HCN escaped

试液处理时间 (h)
Solution

pret reatment time
110 15 110 110

平均测得 Au ( w/ %)
Average found for Au

(1) 68131 (68130) 3

(2) 57193 (57192) 3
68130
57. 90

68129 (68128) 3

57. 89 (57. 88) 3
68128 (68126) 3

57187 (57186) 3

Au分析方法 精密电位滴定法 重量法 精密电位滴定法 精密电位滴定法
Analysis method

of Au
Micro potentiometric

tit ration
Gravimetry

Micro potentiometric
tit ration

Micro potentiometric
tit ration

　　注 : (1) KAu (CN) 2 ; (2) KAu (CN) 41 3溶液放置 24 h后测得值。
(Note : (1) KAu (CN) 2 ; (2) KAu (CN) 4 . 3 Determination result s of solution after twenty2four hours1 )

表 3　微波密闭消解法与传统分解法对 Pt类化合物分解条件的比较
Table 3　Comparison of microwave digestion method with traditional methods for Pt compounds

条件 微波密闭消解法 湿法分解法 烘箱分解法
Condition Microwave digestion Wet decomposition Oven decomposition
热源 磁控管 电阻丝 电阻丝

Heat reservoir Magnetron Resistance wire Resistance wire
试样重 (g)

Weight
0110～0120 015～110 0115

试剂
Reagent

HCl - HNO3 (3 + 1) H2 NN H2 ·H2 O HCl - HNO3 (3 + 1)

试剂量 (mL)
Reagent volume

20 ～3 20

消 (分)解时间 (h)
Digestion

(Decomposition) time
～015 ～4 ≥36

消 (分)解方法 密闭式 敞开式 相对密闭式

Digestion
(Decomposition) method

Closed mode Open mode Relatively closed mode

环境影响 无酸气体逸出 有酸气体逸出 有酸气体逸出
Effect of environment No acerbity escaped Acerbity escaped Acerbity escaped
总分析时间 (h)

Total analytical time
～710 ～12 ～43

平均测得 Pt ( w/ %)
Average found for Pt (1) 59194 (59191) 3 59191 59188 (56160) 3
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　　(续表 3)
条件 微波密闭消解法 湿法分解法 烘箱分解法

Condition Microwave digestion Wet decomposition Oven decomposition
(2) 64196 (64190) 3 64199 64188 (61113) 3
(3) 42180 (42178) 3 42176 42171 (40177) 3
(4) 46176 (46172) 3 46173 46169 (46140) 3
(5) 48167 (48166) 3 48166 48160 (48144) 3

Pt分析方法 精密电流滴定法 重量法 精密电流滴定法
Analysis method for Pt Micro elect ricity tit ration Gravimetry Micro elect ricity tit ration

　　注 : (1) Pt (N H3 ) 2 (NO2 ) 2 ; (2) Pt (N H3 ) 2 Cl2 ; (3) (N H4 ) 2 PtCl6 ; (4) K2 PtCl4 ; (5) Pt (C5 H7 O2 ) 2 . 3溶液放置 1周
后测得值。

(Note : (1) Pt (N H3 ) 2 (NO2 ) 2 ; (2) Pt (N H3 ) 2 Cl2 ; (3) (N H4 ) 2 PtCl6 ; (4) K2 PtCl4 ; (5) Pt (C5 H7 O2 ) 21 3 Determi2
nation result s of solution after one week1 )

表 4　样品分析结果及方法对照

Table 4　Analytical results of Au, Pt in samples and comparison with other methods n = 6

样品

Sample

平均测得贵金属 ( w/ %)

Average found

A B C D

相对标准偏差 ( %)

Relative standard deviation

A B C D

KAu (CN) 2 68131 68130 68128 0101 0103 0102

KAu (CN) 4 57193 57190 57189 - 0102 0105 0107

Pt (N H3 ) 2 (NO2 ) 2 59194 59191 0105 0108

K2 [ Pt (NO2 ) 4 ] 42100 41197 0105 0111

Pt (N H3 ) 2 Cl2 64196 64199 0107 0108

Pt (N H3 ) 4 Cl2 54122 54123 0106 0109

(N H4 ) 2 PtCl6 42182 42179 0107 0109

K2 PtCl4 46178 46170 0107 0109

Pt (C5 H7 O2 ) 2 48165 48169 0107 01101

　　A1 本法 ; B1BS5658法 [12 ] ; C1 火试金法 [13 ] ; D1 湿法重量法 ( H2 NN H2 ·H2 O还原) [14 ]。

(A1 Proposed method ; B1BS5658 method ; C1 Fire assaying[13] ; D1Wet gravimetry (Reduction with H2 NNH2 ·H2 O) [14] )1
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Abstract : A novel microwave closed digestion met hod for t he decomposition of ref ractory compounds
of KAu ( CN ) 2 , KAu ( CN) 4 , Pt ( N H3 ) 2 ( NO2 ) 2 , K2 [ Pt ( NO2 ) 4 ] , Pt ( N H3 ) 2 Cl2 , Pt ( N H3 ) 4 Cl2 ,
(N H4 ) 2 PtCl6 , K2 PtCl4 and Pt (C5 H7 O2 ) 2 was developed 1 The dissolved conditions of t he p roposed
met hod were compared wit h t hose of t raditional met hods1 The content s of gold and platinum were de2
termined using precise elect rochemist ry tit ration , and t he analytical result s were also compared wit h
t raditional analysis met hod BS5658 ( Gravimet ry wit h H2 SO4 smoking) , fire assaying met hod and wet
gravimet ry1 Result s showed that t he dissolution rates of gold and platinum achieved 100 % wit h HCl
- H2 O2 , HCl - HNO3 as digestion reagent s of gold and platiunm compounds under t he optimized di2
gestion conditions , respectively1 Digestion time of the compounds as above was 1/ 192 - 1/ 40 and 1/ 72
- 1/ 8 of t he t raditional met hods , respectively1 The total analytical p rocesses were greatly shortened

and t he determination result s of gold and platiunm were consistent wit h t ho se of t raditional met hods ,
giving relative standard deviation of 0101 % - 0102 % and 0105 % - 0107 %1
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