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汽车尾气废三元催化剂溶样与贵金属的精准测定
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摘 要：贵金属的回收资源中汽车尾气废三元催化剂（TWC）拥有巨大的占比，它的回收处理不仅具

有重要的环保意义，还具有极高的经济价值。但汽车尾气废三元催化剂中Pt、Pd、Rh含量低，分布不

均匀，导致检测结果不精确，误差较大，是目前回收贵金属研究面临的主要问题。本研究重点讨论了

汽车尾气废三元催化剂中Pt、Pd、Rh的取样方法和溶样方法，并分别对样品进行常规酸溶、微波消解、

碱焙烧。结果表明，与其他方法相比，微波消解溶样的效果最好，样品溶解完全，采用电感耦合等离

子体光谱法（ICP-AES）进行检测分析，测得的Pt、Pd、Rh含量结果稳定，精确度高。该研究对贵金属

二次资源回收具有重要意义，也为汽车尾气废催化剂中Pt、Pd、Rh含量的精准检测提供参考。
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Abstract:  The three-way catalyst (TWC) of automobile exhaust waste has a huge proportion of precious metal 

recycling resources, which not only has important environmental significance for its recycling, but also has 

extremely high economic value. However, the content of Pt, Pd and Rh in the three-way catalyst of automobile 

exhaust waste is low and the distribution is uneven, which leads to inaccurate detection results and large errors, 

which is the main problem faced by the research on the recovery of precious metals. In this study, we focused on the 

sampling methods and dissolution methods of platinum, palladium and rhodium in automobile exhaust waste three-

way catalysts, and the samples were subjected to conventional acid solubilization, microwave digestion and alkali 

roasting, respectively. The results showed that compared with other methods, the microwave digestion had the best 

effect, the sample was completely dissolved, and the inductively coupled plasma spectroscopy (ICP-AES) was used 
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for detection and analysis, and the measured Pt, Pd and Rh contents were stable and accurate. This study is of great 

significance for the recovery of secondary precious metal resources, and also provides a reference for the accurate 

detection of platinum, palladium and rhodium contents in automobile exhaust waste catalysts.

Keywords:  three-way catalyst for automobile exhaust waste； noble metal； sampling； acid-soluble； microwave 

digestion； caustic roasting

铂族金属（PGMs）由铂、钯、铱、钌、锇、铑等 6种

贵金属组成，其因具有稳定性较高、催化活性和导电

性能优异等特点，被称为“战略性储备金属”[1-2]，主要

应用于汽车、石油、化工、电子电器及环境治理等领

域[3-4]。PGMs矿产资源分布不均匀，主要集中在南非、

俄罗斯等国家和地区，储量占比高达99%[5-6]。我国的

PGMs矿产资源非常稀少，约占世界总储量的 0.2%，

品位较低和开发难度大是PGMs的冶炼难题[7]。我国

对PGMs需求量很高，每年PGMs消耗量稳居世界首

位，对外依存度超过90%，供需矛盾十分突出。

PGMs 的全球稀缺性和不均衡分布以及与采矿

相关的环境压力促使近年来对 PGMs次生资源回收

的关注越来越多。PMGs的消耗主要集中在汽车尾

气净化领域，约占 60%，每 1 万吨废催化剂中含有

12.5~20 吨 PGMs，从废汽车催化剂（TWC）中回收

PGMs 不仅减轻了采矿压力，带来了巨大的经济效

益，还实现了资源的可持续利用。

现有的汽车尾气废三元催化剂主要由载体

（2MgO·2Al2O3·5SiO2）、涂层（γ -Al2O3）、活性组分

（Pd、Pt、Rh）和助剂（Ce、La、Nd 等）4 部分组成，对汽

车尾气的净化率可达 99%[8-10]。其中的活性成分 Pt、

Pd 作为催化剂促进 HC（碳氢化合物）和 CO 转化为

CO2和H2O，Rh可促进NOx还原为N2
[11]，有效降低汽车

尾气对环境的危害。具体反应如式（1）—式（3）所示：

2CO + O2¾ ®¾¾
Pt、Pd 2CO2 （1）

HC + O2¾ ®¾¾
Pt、Pd CO2 + H2O （2）

NO + 2CO¾®¾¾
Rh N2 + 2CO2 （3）

由于汽车尾气催化剂长期处于高温环境中，其

中，PGMs 会发生氧化反应生成 PtO2、PdO、Rh2O3 等

新物相分散在载体周围，或者被包裹在载体内，降低

尾气与活性组分的接触面积，还会发生烧结反应，导

致汽车催化剂的催化性能降低甚至完全丧失[12]。这

是导致汽车尾气废催化剂 TWC 中贵金属分布不均

匀的重要因素。因此，贵金属的精准检测是TWC资

源回收利用的前提条件。

目前，电感耦合等离子体光谱法（ICP-AES/MS）

是常用的 PGMs检测方法，检测结果较精准[13-14]。汽

车尾气废三元催化剂中 Pt、Pd、Rh分布不均匀，含量

较低，导致检测结果不精确，误差较大，是回收贵金

属研究面临的主要问题。本研究重点讨论了汽车尾

气废三元催化剂中 Pt、Pd、Rh 的取样方法和溶样方

法，分别对样品进行常规酸溶、微波消解、碱焙烧等，

然后采用 ICP-AES 仪进行检测分析，测得的 Pt、Pd、

Rh含量结果稳定，精确度高。该研究为汽车尾气废

催化剂中 Pt、Pd、Rh含量的精准检测提供参考，对贵

金属二次资源回收具有重要意义。

1　取 样

在实际工业应用上，准确度和精密度是物料分

析的重要标准。因此，样品取样必须具备代表性。

合适的测定方法并不能代表测定结果的准确性，取

样本身的代表性和均匀性才是准确分析的重要前提

条件。含量低和分布不均匀是目前汽车尾气废三元

催化剂 TWC 中贵金属存在的 2 个严重问题[15]，实现

均匀取样才能有效解决这些问题。目前，对汽车尾

气废三元催化剂的取样方式有机械取样、四分法取

样等多种取样方法。通过对比各种方法的优缺点，

本研究最终采用四分法进行取样。

1.1　机械取样

机械取样主要是把汽车尾气三元废催化剂通过

破碎，变成粉末状进行三级过筛，每级筛分后的物

料被分为粗、中、细 3 种粒度。然后按照 5% 或 10%

（依据贵金属质量含量）的比列进行缩分、磨细和取

样 3 个步骤。最后一级被取出的样品磨细到 0.120~

0.150 mm 区间内[16]，然后分成 2 份，一份作副样保

存，另一份烘干测定含水率并按分析要求进行预处

理和检测贵金属的含量。这样就能得到均匀且具

有代表性的试样，从而保证了取样的准确性和可靠

性。该方法主要用于大批量废催化剂的取样。具

体操作流程如图 1所示[17]。

取样的方法多种多样，机械取样更适应于大批

量的工业取样，而对于小批量的实验室取样，采用四

分法取样的方法更为合适。

1.2　四分法取样

四分法取样是先把破碎后进行筛分的物料铲起

97



有色金属科学与工程 2025 年 2 月

堆成圆锥体，再从圆锥体底部取对角的原料铲起堆

到圆锥顶部，反复堆掺，再从圆锥体顶端中心向四周

均匀摊平成圆饼形，然后将样板放到圆饼形的正中

间向下用力压到底部，圆饼被平均分成 4个扇形体。

再将对角的 2个扇形体废弃，留下的 2个扇形体按照

图 2的取样流程进行后续操作，直到取样达到规定的

粒度和试验需量。对于本文研究的汽车尾气三元废

催化剂，存在着元素含量分布不均匀的问题，尤其对

于贵金属而言，所以要进行充分混料，使其最大程度

保证均匀性。本研究的物料取样采用四分法取样，

分取的样品采用小型塑封袋以 5 g/袋的形式进行

分装。

2　实验部分

取样工作完成后，需要对样品进行溶解，使固体

样品成为液体样品，方便后续检测分析。工业上一

般采用火试金的溶样方法进行检测，该方法是利用

捕集剂实现贵贱金属分离，从而达到贵金属富集的

效果[18]。然而火试金具有污染严重，操作时间长，后

样品

称重密封

三级振动给料

一级取样

球磨

二级振动给料

斗式机提升

粉末状失效
汽车催化剂

报废汽车尾气

剪切 铁质外壳

多余物料

陶瓷载体破碎

多余物料二级取样

一级振动给料

图1　汽车尾气三元废催化剂机械化取样法流程［17］

Fig.1　Mechanized sampling process of ternary waste catalyst for automobile exhaust gas［17］

压饼取料样>1 kg

分成4份 取对角2份

堆聚二次压饼
再分成4份取对角2份

堆聚

图2　四分法取样流程

Fig.2　Quadrangular sampling flowchart
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续处理麻烦等缺点。因此，急需一种操作简单，污染

较小的方法实现贵金属的溶样和检测分析。本研究

分别采用常规酸溶法、微波消解和碱焙烧方法对样

品进行溶解，探究不同溶样方法的优缺点以及对汽

车尾气三元废催化剂中 PGMs 检测结果的准确性。

常规酸溶法就是利用强酸进行化学反应使元素以离

子形式存在溶液中，但是一些杂质并不能完全溶解，

会对检测分析造成误差，因此借助微波消解来进行

强化溶解，在高温高压下使样品溶解完全。碱焙烧

的溶样方法是利用强碱性元素生成水溶性盐来进行

溶样，但一般的碱无法将贵金属熔出，需使用 Na2O2

这类强碱与物料反应，操作难度较大。

2.1　主要试剂与仪器

实验采用的主要试剂、仪器如下：光谱分析仪

（ICAP7000型，美国赛默飞），微波消解仪（WX-8000

型，屹尧科技）、电加热板（YQ-150B-3型，上海鑫震）、

聚四氟乙烯烧杯（100，200 mL）、镍坩埚（50 mL）。盐

酸、硝酸、氢氟酸、高氯酸、过氧化钠均为分析纯，试验

用水均为高纯水。

Pt、Pd、Rh单元素标准储备溶液:1 000 mg/L；Pt、

Pd、Rh 单标准系列溶液：使用 Pt、Pd、Rh 单元素标准

储备液逐级稀释配制，溶剂为 5%HCl(体积分数)，分

别配制 1、2、5、10 mg/L的贵金属混合标准系列溶液；

空白标液用 5%HCl(体积分数)与纯水充分混合制得。

上述溶液均用100 mL容量瓶储存。

2.2　溶样方法

本研究使用的废料为汽车尾气废三元催化剂，首

先将汽车尾气废三元催化剂进行破碎、研磨成粒度小

于 0.15 mm的粉末，然后进行筛分，选取 0.075 mm 左

右的物料进行实验。采用X射线衍射仪（XRD）和荧

光分析（XRF）对冶炼渣成分及物相进行分析，根据

检测结果得出汽车尾气废三元催化剂主要元素为

Al、Si、Mg，其中稀土元素主要有 Ce、La、Nd等，贵金

属元素有Pt、Pd、Rh。汽车尾气废三元催化剂的主要

组成部分如表 1所列，汽车尾气废三元催化剂物相组

成如图 3所示，其形貌如图 4所示。由于这些分析结

果并不能准确得出贵金属的含量，还需进行进一步

的实验检测贵金属的精准含量。

2.2.1　酸溶

酸溶是用无机酸以及强氧化剂将样品中的金属

溶解浸出。简单来说就是在酸性环境中，利用强酸

进行化学反应使元素以离子形式存在溶液中以供后

表1　废三元催化剂渣样的多元素分析结果

Table 1　Multi-element analysis results of waste ternary 
catalyst slag sample

单位：%（质量分数）

元素

含量

Al

42.00

Si

35.45

Mg

7.45

Ce

2.45

La

0.31

Nd

0.15

其他

12.19

20               40               60               80              100
2θ/（°）

Al2O3

CeO2

青石2MgO·2Al2O3·5SiO2

强
度

/a
.u

.

图3　汽车尾气废三元催化剂XRD图谱

Fig.3　XRD map of waste ternary catalyst for automobile 
exhaust gas

100 μm 5 μm

图4　汽车尾气废三元催化剂SEM像

Fig.4　SEM map of waste ternary catalyst for automobile exhaust gas
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续检测[19]。由于实验物料中含有大量的硅元素，所

以进行酸溶实验时要加入氢氟酸。酸溶方法中常

用 到 的 酸 有 浓 HNO3、浓 H2SO4、浓 HCl、王 水 、

HClO4等。

由于物料成分复杂，样品体积过大不利于铝、硅

元素的溶解，从而影响贵金属的富集；样品体积少有

利于溶解，但测试浓度过低会影响元素含量的准确

性。对于酸溶实验，通过不同样品量的实验对比，最

终确定0.1 g较为合适。

实验方法：称样 0.1 g放入 200 mL聚四氟乙烯烧

杯中，往烧杯中滴加 1 mL纯水轻轻摇晃烧杯将样品

润湿均匀，接着把烧杯置于电加热板上，设置温度为

200 ℃进行加热。首先在聚四氟乙烯烧杯中加入

20 mL 王水，加热 0.5 h 后，再加 5 mL40%（指质量分

数，下同）HF；然后，继续加热至烧杯中的液体蒸发近

完全时，加入 1～2 mL 70% HClO4进行赶酸（目的是

赶走液体中残余的HF，避免对检测环节造成影响），

加热到黄豆大小，取下烧杯滴加少量纯水冷却；最

后，再加入5 mL 65%浓HNO3（保证酸性环境），煮沸，

关闭加热板。取下烧杯冷却溶液，然后将溶液倒入

250 mL容量瓶中定容。后续经稀释处理后的溶液用

光谱分析仪（ICAP7000 型，美国赛默飞)进行成分检

测。分别做3组实验，对每组实验进行检测，以3次检

测结果的平均值为准，检测结果如表2所列。

由于汽车尾气催化剂在使用过程中，高温条件

下氧化铝会发生变性，同时部分贵金属单质变为氧

化物，因此会造成溶解的困难。在上述酸溶的条件

下，还会产生溶解不完全的情况，对实验结果造成影

响。对上述难溶物进行收集，然后在干燥箱中对其

进行烘干，将烘干后的样品进行研磨，再采用XRD对

难溶样品进行检测分析，结果表明不溶物主要成分

是α-Al2O3，如图5所示。

2.2.2　微波消解

微波消解法的主要原理是将酸和样品置于密闭

容器内，通过微波加热和高压的方式消解样品。主

要原理是利用分子极化和离子导电的方式来直接加

热物质[20]，使固体样品的表层迅速破裂产生新的表

层与溶剂发生反应，达到在短时间内使样品完全分

解[21-22]。微波消解法分解样品是在常规酸溶方法的

基础上发展起来的。与聚四氟乙烯罐消化法的区别

在于加热方式不同。微波消解法采用微波进行加

热，而聚四氟乙烯罐消化法则采用电热板进行加热。

与其他溶样方法相比，微波消解法具有加热速度快，

节省试剂，对被测物干扰少，能够有效溶解难溶物料

的优点。

实验方法：分别取 0.1 g物料，放入 4组微波罐中

（1组用于测温度和压力），加入 1 mL 37% HCl、6 mL 

65% HNO3、1 mL 40% HF，放入微波消解仪中进行消

解。设置消解步骤为：第 1步设置温度为 120 ℃，保

温时间为 3 min，压力为 1.0×106 Pa；第 2 步设置温度

为 150 ℃，保温时间为 3 min，压力为 2.0×106 Pa；第 3

步设置温度为 180 ℃，保温时间为 5 min，压力为 3.5×

106 Pa；第 4步设置温度 200 ℃，保温时间为 5 min，压

力为 4.5×106 Pa。当微波消解仪内的温度降至室温

或压力降为 0时，打开微波消解仪取出微波罐，将微

波罐放入微波消解器中，各加入 1 mL 70% HClO4（目

的是赶走液体中残余的HF，避免对检测环节造成影

响），温度设置为 180 ℃，时间为 70 min，一直加热

至液体黄豆大小。将微波罐取出，常温冷却后，将样

品移入 50 mL 容量瓶内，并使用纯水定容。后续经

稀释处理后的溶液用光谱分析仪（ICAP7000 型，美

国赛默飞）进行成分检测。分别做 3组实验，对每组

实验进行检测，以 3次检测结果的平均值为准，检测

结果如表3所列。

20        30         40         50         60        70         80
2θ/（°）

α-Al2O3：PDF#75-1862

  强
度

/a
.u
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图5　汽车尾气废三元催化剂酸溶渣XRD图谱

Fig.5　XRD map of waste ternary catalyst acid dissolution 
residue of automobile exhaust gas

表2　样品中PGMs含量测定结果

Table 2　Analysis result of PGMs content in the samples

组数

1

2

3

平均值

元素质量分数/%

Pt

0.036 7

0.038 0

0.038 0

0.037 6

Pd

0.273 4

0.277 5

0.277 5

0.276 1

Rh

0.001 3

0.001 0

0.001 1

0.001 1
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2.2.3　碱焙烧

碱焙烧是利用样品和强氧化性碱（Na2O2 或

NaOH）混匀焙烧后，将其中的难溶物质转化成水溶

性盐，以此完成样品的溶解[23]。碱焙烧实验的样品

用量确定为 0.5 g，是由于过多的样品会在碱焙烧过

程中发生喷溅，造成样品的损失以及会影响后续贵

金属含量的检测。关于碱焙烧实验采用 2种方法进

行实验，对比这 2种方法的可行性，得出较优的实验

方案，具体实验方法操作步骤如下。

实验方法：①取物料 0.5 g，置于 50 mL的镍坩埚

中，再加入 2.0 g Na2O2 ，碱料质量比为 4∶1，使用玻璃

棒将碱料混合物搅拌均匀，并覆盖薄薄一层过氧化

钠，再把镍坩埚放入马弗炉中，温度设置为 750 ℃，

温度梯度为 6 ℃/min，保温时间为 3 h，待冷却至常温

后取出。往坩埚中加入热水搅拌，倒入聚四氟乙烯

烧杯中，多次少量热水冲洗，直到将坩埚内冲洗干

净。之后将烧杯放在加热板上进行加热，温度设置

为 200 ℃，往烧杯中加入 50 mL的浓盐酸，加热温度

为 230 ℃，直到液体澄清，把烧杯取下冷却，液体倒

入 250 mL 容量瓶中定容。后续经稀释处理后的溶

液用光谱分析仪（ICAP7000型，美国赛默飞）进行成

分检测，分别做 3 组实验，对每组实验进行检测，以

3 次检测结果的平均值为准，检测结果如表 4 所列。

②取物料 0.5 g，氢氧化钠 0.5 g，过氧化钠 1.5 g，物料

和氢氧化钠以及过氧化钠的质量比值为 1∶1∶3，置于

50 mL 的镍坩埚中，用玻璃棒将碱料混合物搅拌均

匀，再把镍坩埚放入马弗炉中，温度设置为 750 ℃，

温度梯度为 6 ℃/min，保温时间为 3 h，待冷却至常温

后取出。在坩埚中加入热水搅拌，倒入聚四氟乙烯

烧杯中，多次少量热水冲洗，直到将坩埚内冲洗干

净。之后将烧杯放入加热板（温度设置 200 ℃）加

热，往烧杯中加入 40 mL的王水，加热温度为 230 ℃，

直到液体澄清，把烧杯取下冷却，液体倒入 250 mL

容量瓶定容。分别做 3组试验，后续经稀释处理后的

溶液用光谱分析仪（ICAP7000型，美国赛默飞）进行

成分检测，分别做 3 组实验，对每组实验进行检测，

以 3 次检测结果的平均值为准，检测结果如表 4 所

列。通过对比检测结果，第②种方法由于钠盐的用

量增多，对检测结果造成很大的干扰。所以第 1种碱

焙烧方法对贵金属的测定更准确。

2.3　检测分析

溶样实验结束后，需要选取合适的仪器对溶样

结果进行检测分析。汽车尾气废三元催化剂中的贵

金属含量被准确测定是后续贵金属有效回收的依

据。电感耦合等离子体原子发射光谱法(ICP-AES)

是 20世纪六七十年代提出并发展起来的，适应于检

测含 PMGs 的样品[24]。它的操作原理主要是先将

ICP光源射入待测液中，待测液在高温条件下被蒸发、

原子化、电离和激发，从而发出特征辐射波长。再依

据每种元素的特定波长进行定性分析，通过特定波长

的强度进行定量分析[25-29]。由于汽车尾气废三元催化

剂组成成分的复杂性，贵金属在使用 ICP-AES直接测

定时会受到严重的干扰，影响测定结果的准确度，因

此开展消除干扰方面的研究显得尤为重要。方卫

等[30]使用Te共沉淀法对催化剂中的Pt、Pd、Rh进行分

离，避免其他元素干扰，用 ICP-AES同时测定Pt、Pd、

Rh的含量，这种方法提高了贵金属含量检测的准确

性，同时也在实际应用过程中取得了较好的效果。综

合考虑，本研究中的检测分析选择 ICP-AES。

表3　样品中PGMs含量的测定结果

Table 3　Determination of platinum group metals 
content in the sample

组数

1

2

3

平均值

元素质量分数/%

Pt

0.041 6

0.041 1

0.044 3

0.042 3

Pd

0.304 5

0.299 8

0.322 9

0.309 1

Rh

0.002 3

0.002 3

0.002 3

0.002 3

表4　样品中PGMs含量的测定结果

Table 4　Determination of platinum group metals content 
in the sample

碱焙烧方法

方法①

平均值

方法②

平均值

元素质量分数/%

Pt

0.033 5

0.035 6

0.037 8

0.035 6

0.035 3

0.034 9

0.032 8

0.343 3

Pd

0.301 4

0.291 3

0.295 6

0.296 1

0.289 5

0.287 1

0.286 3

0.287 6

Rh

0.001 8

0.002 0

0.001 9

0.001 9

—

—

—

—

      注“—”未检测出。
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在进行 ICP-AES 检测前，需要对待测液进行处

理，以满足检测要求。处理步骤如下：①对于常规酸

溶样品，用移液管取原液 20 mL，放入 500 mL的烧杯

中，将烧杯放置加热板上（温度设置 200 ℃）加热，取

20 mL 37%HCl倒入烧杯中（目的赶走待测液中的硝

酸，以免影响后续检测）进行加热；加热 20 min左右，

往溶液中滴加配置好的氯化亚锡溶液，溶液产生黑

色沉淀，待沉淀完全时，关闭加热板，取下烧杯；对烧

杯中的溶液进行过滤，将过滤后的黑色沉淀用

37%HCl 进行溶解，在加热板上进行加热，温度设置

为 200 ℃，待黑色沉淀完全溶解后，取下烧杯常温冷

却，液体倒入 100 mL容量瓶定容。②对于微波消解

样品，取溶液10 mL，再加入5 mL37%HCl（保证酸性环

境），然后将溶液倒入100 mL容量瓶中定容。③对于

碱焙烧样品，第 1 种方法的溶液取 20 mL 放入烧杯

中，将烧杯放置加热板，温度设置 200 ℃加热，往溶

液中滴加配置好的氯化亚锡溶液，溶液产生黑色沉

淀，待沉淀完全时，关闭加热板，取下烧杯，对烧杯中

的溶液进行过滤，将过滤后的黑色沉淀用 37%HCl进

行溶解，在加热板上进行加热，温度设置200 ℃，待黑

色沉淀完全溶解后，取下烧杯常温冷却，液体倒入50 mL

容量瓶定容。第 2种方法的溶液取原液 20 mL，放入

500 mL 的烧杯中，将烧杯放置加热板，温度设置

200 ℃加热，取 10 mL 37%HCl 倒入烧杯中（目的赶

走待测液中的硝酸，以免影响后续检测）进行加热，

加热 20 min，往溶液中滴加配置好的氯化亚锡溶液，

溶液产生黑色沉淀，待沉淀完全时，关闭加热板，取

下烧杯，对烧杯中的溶液进行过滤，将过滤后的黑色

沉淀用 37%HCl进行溶解，在加热板上进行加热，温

度设置为 200 ℃，待黑色沉淀完全溶解后，取下烧杯

常温冷却，液体倒入50 mL容量瓶定容。

在检测前对溶样液体进行处理，目的是为了实

现贵贱金属分离，从而实现贵金属的富集。在 ICP-
AES 上机检测中采用回标的方式进行检测，这些方

法能有效减少其他元素对 Pt、Pd、Rh的干扰，对贵金

属的精准测定有很大影响。

3　讨　论

为了验证溶样方法的准确性，将样品送至上海

英斯贝克贵金属检测公司进行检测，不同溶样方法

的检测结果如表5所列。

通过数据对比可知，微波消解的检测结果最接

近外检，而且通过 3种溶样方法的对比，酸溶的样品

Pt、Pd、Rh含量明显低于外检结果，说明常规酸溶并

不能有效溶解汽车尾气废三元催化剂中的贵金属成

分。对于碱焙烧的样品，强碱会把汽车尾气废三元

催化剂中的铝硅元素转化成水溶性盐，对后续的检

测分析造成很大干扰。微波溶样的样品能够完全消

解，消耗的试剂少，测定时引入的干扰小。由此可

知，在酸溶、微波消解、碱焙烧这些溶样方法中，微波

消解对汽车尾气废三元催化剂的溶出效果最好。

4　结 论

由于汽车尾气废三元催化剂中Pt、Pd、Rh含量和

分布的不均匀性，导致Pt、Pd、Rh含量的精准测定，对

从汽车尾气废催化剂回收利用贵金属有着重大意义，

并且能够有效控制催化剂的成本还能保证催化性能，

即便汽车尾气废三元催化剂中Pt、Pd、Rh含量的测定

方法多种多样，但真正有效准确的方法并不多。

1）本研究重点讨论了汽车尾气废三元催化剂中

Pt、Pd、Rh的取样方法，通过不同的取样方法对比，为

了汽车尾气废三元催化剂原料的取样均匀性，最终

采用四分法取样。

2）对四分法取样的样品进行常规酸溶、微波消

解、碱焙烧溶样。3种溶样方法的优缺点对比如表 6

所列，通过溶样方法的优缺点对比以及检测结果表

明，微波消解溶样的效果最好，样品能够完全溶解，

消耗的试剂少。再采用 ICP-AES 进行检测分析，微

波溶样的样品测定时引入的干扰小，对待测液的处

理比较简单，测得的Pt、Pd、Rh含量结果稳定，精确度

高。结合以上分析，微波消解可以取代常规的酸溶，

碱焙烧的方法，该研究也为汽车尾气废催化剂中铂、

钯、铑含量的精准检测提供参考，对贵金属二次资源

回收具有重要意义。

表5　汽车尾气三元废催化剂贵金属含量

Table 5　Precious metal content of ternary waste catalyst 
in automobile exhaust gas

单位：%（质量分数）

检测方法

酸溶

微波处理

碱焙烧方法①
上海英斯贝克检验

Pt

0.0376

0.0423

0.0356

0.0442

Pd

0.2761

0.3091

0.2961

0.3275

Rh

0.0011

0.0023

0.0019

0.0027
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表6　3种溶样方法对比

Table 6　Comparison of the three dissolution methods

溶样方法

酸溶

微波处理

碱熔

优点

操作简单

消解能力强，溶样时间短消，耗溶剂少，试剂带入的杂质元素的干扰少

费用低，容易操作

缺点

酸量大，样品溶解不完全

设备较昂贵，无法大规模应用

坩埚易被腐蚀，引入干扰元素较多
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