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摘 要：研究了硝酸钠存在下，溴化十六烷基吡啶-溴化钾体系浮选分离钯的行为及与一些金

属离子分离的条件。结果表明，在水溶液中，Pd~2+与溴化钾、溴化十六烷基吡啶形成不溶于水

的三元缔合物(CP)_2(PdBr_4)，此三元缔合物可浮于水相上层分成界面清晰的液-固两相。当

溶液中硝酸钠、溴化钾、溴化十六烷基吡啶的浓度分别为 0.05g/mL，3．0×10~-2mol/L，

5.0×10~-4mol/L，在 pH 4.0时，Pd~2+的浮选率达到 100%，Pd~2+可与 Ru~3+，Al~3+，Cr~3+，

Ni~2+，Ga~3+，Fe~3+，Zn~2+定量分离，据此建立了浮选分离和富集 Pd~2+的新方法。用于钯镍电镀

液中钯的浮选分离和测定，相对标准偏差为2.4%。
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    近年来利用非有机溶剂进行液一固浮选体系

分离金属离子的方法受到人们的重视[1-4]。本文

研究发现，Pd2+与KBr生成的 PdBr42_能和溴化

十六烷基吡啶阳离子（以CP+表示）形成不溶于

水的三元缔合物 (CP)2 (PdBr4)，在少量硝酸钠存

在下，此三元缔合物可浮于盐水相上层分成界面

清晰的液一固两相，Pdz+被定量浮选，而 Ru3+，

Al3+，Cr3+，NjZ+，Ga3+，Fe3+，ZnZ+在此体系中基

本不被浮选，实现了 Pd2+与这些离子的定量分

离；与有机溶剂萃取浮选分离及泡沫浮选分离相

比，该体系的显著优点是不需要使用有机溶剂，设

备简单，在微量 Pd2+的分离富集分析中有一定的

实用价值。

1  实验部分

1.1  主要仪器和试剂

    Cintra 10型紫外可见分光仪（澳大利亚 GBC

科学仪器公司）；VIS-723型分光光度仪（上海第

三分析仪器厂）；pHS-3C精密 pH计（上海雷磁

仪器厂）。

    金属离子标准溶液按文献[5]配制；溴化十六
烷基吡啶( CPB)溶液：0. 01 moI/L；溴化钾溶液：

0.1  moI/L；克拉克一鲁布斯缓冲溶液：pH 2，-,5，
按文献[6]配制。
    所有试剂均为分析纯，水为超纯水。

1.2 实验方法

    于25 mL磨口比色管中，分别加入一定量的
金属离子标准溶液、0.5 mL CPB溶液、3．O mL

溴化钾溶液、0.5 g硝酸钠，用 5．O mL缓冲溶液

调节pH 4．O并定容至 10 mL。充分振荡，静置
至液固完全分相，过滤，用pH 4．O的缓冲溶液洗
涤漏斗中的固体物质，将滤液和洗涤液收集到25

 mL容量瓶中，显色后用分光光度法测定，计算浮

选率。Pdz+的测定：在四氯化碳溶液中，以双硫
腙作显色剂，在 450 nm波长处用分光光度法测

定‘73（注：当被测的滤液和试剂空白的吸光度基
本一致时，可以认为Pd2+的浮选率达到100%）。

其他金属离子按文献[7]中相应的分光光度法测
定。
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2  结 果 与讨 论

2.1     KBr浓度对Pd'+浮选率的影响

    溴化钾浓度对Pdz+浮选率影响的试验结果

见图1。从图1可知，Pd2+的浮选率随溴化钾浓
度的增加而增大，当溴化钾浓度达到2.0×10-2

mol/L以上时，Pd2+的浮选率基本达到100%，在

实验中固定溴化钾浓度为3．O×10-z mol/L。

    图1 KBr浓度对钯浮选率的影响

  figl Effect西the concntrationofKBr呻floatation yield
    Pd2+:50Ilg:CPB:5.O Xl0-4 mol/Lr NaN03 l
    O. 05 g/mL; total volume:10 mL; pH:4.0.

2.2 CPB用量对 Pdz+浮选率的影响及浮选机理

    CPB浓度对 Pdz+浮选率的影响见图 2，从 图

2可知，随着 CPB浓度 的增加，Pdz+的浮选率 随

之增加 ，当 CPB浓度达 到 4.0×10-4 mol/L时 ，

Pd2+的浮选率基本达到 100%，继续增加 CPB浓

度 ，Pdz+的浮选率保持不变。在实验中固定 CPB

浓度为 5．O×10-4 mol/L。

    圈2 澳化十六烷基吡啶浓度对钯浮选率的影响

  flg2 Effectofthe conoentradon of CPB on floatation yield

    Pdz+;50 Vg;KBr:3.O×lO-z mol/LJNaN03:
    0. 05 g/mL} total volume:10 mL:pH:4.0.

    从上述试验结果可知 ，CPB和溴化钾二者

同时存在时 Pdz+才能被浮选 ，可见不溶于水的物

质应为 Pd2+与 Br一，CP+形成 的三元缔合物，由

此可推测 Pdz+的浮选机理可能是：

    Pd2++4Br一--PdBr42-

    水相    水相

    PdBr42- +2 CP+—,    (CP)2 (PdBr4)

    水相    浮选相

2.3 盐的选择及用量

    固定 KBr浓度为 3.0×10-z mol/L，CPB浓

度为 5.0×10-4 mol/L，pH 4.0，分别试验了

NaCl，NaN03，(NH4)2S04对 Pd2+浮选率的影

响。结果表明，(NH4)2S04和 NaCl使 Pd2+的

浮选率略微下降，NaN03对 Pdz+的 浮选率基本

没有影响。试验中发现，少量 NaN03存在能使

液一固分相更加容易，界面更加清晰，实验中控制

NaN03质量浓度为0.05 g/mL。

2.4 酸度对不同金属离子浮选率的影响

    固定各种离子的质量为 100 Vg，CPB，KBr，
NaN03的浓度分为5．O×10-4 moI/L，3．O×10-2

 moI/L，0.05 g/mL(溶液总体积 10 mL)，试验了

酸度对金属离子浮选的影响，见表 1。由表 1可

以看出，在 pH 3.0～4.5时，均能使 Pd2+完全浮

选，而 Ru3+, Al3+, Cr3+, NjZ+, Ga3+, Fe3+, ZnZ+

基本不被浮选。

2.5 合成试样中Pd2+的分离

    在选定的条件下，分别试验了合成试样二元

及多元体系中 Pd2+与 Ru3+，Al3+，Cr3+，Nj2+，

Ga3+，Fe3+，2r12+的分离，结果见表 2和表3。表

2和表 3分离结果表明，本体系能使 Pdz+与

Ru3+，Al3+，Cr3+，Nj2+，Ga3+，Fe3+，2ri2+得到很

好的分离，在多离子混合体系中，这几种离子也基

本不被浮选，而且各离子的浮选行为与其单独存

在时的情况基本相同。可见，该体系的研究建立

了从上述离子混合液中分离富集 Pd2+的新方法，

具有很好的实际意义。另外，在醋酸钠存在下，

Pd2+与 Pbz+也能得到很好的分离。必须指出，

Pt4+，Ag+，Au3+，Rl13+等离子的浮选率较高而

不能和 Pd2+定量分离。

2.6 干扰实验

    分离测定 10.0 mg/L Pd2+，相对误差在士

5%以内时，4 000倍的 2n2+，Cr3+，Ga3+，Al3+不

干扰（未作上限试验）；2 800倍的 Fe3+；2 600倍

的 Nj2+；1  900倍的 Cr3+；1 400倍的 Ru3+不干

扰。



    裹l 酸度对金属离子浮选率的影响

Table l  Effect of pH on floatation yield of metal ions

    裹2 二元混合体系中金属离子的分离(pH 4．O)

    Table 2  Results tor separation and determination of binary mixed ions( pH 4.0)

    Me表示除Pdz+以外的其它离子(Me means the other ions except for Pbz+)。



    ．表3 多种离子混合液中Pdz+的分离(pH 4．O)

    Table 3  Results for separation and determination of multiple-mixed ions (pH 4.O l

 2.7 钯镍电镀液中钯的分离和测定

    移取 25 mL钯镍电镀废液试样（其中Pd2+和

Nj2+的推荐值分别为 1. 434 g/L和 2.715 g/L）

置于小烧杯中，加入 6 mL硝酸和 2 mL高氯酸 ，

加热消解 ，蒸至近干 ，用 0.1 moI/L硝酸定量转入

25 mL容量瓶中定容 ，取 1.0 mL按实验方 法分

离和测定 Pd(ll)，7次分离和测定 Pd(lI)的平均值为

1. 473 g/L，相对标准偏差为 2.4%。
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                Study on floatation separation of palladium by

 cetyl pyridinium brom ide-potassium brom ide-sodium nitrate system

                                 LI Yu-Iing, LIU Peng, MA Wan-shan'

           (College of Chemistry and Chemical Engineering , Xinyang Normal University, Xinyang 464000, China)

Abstract: The floatation separation behaviuor of Pd2+ by KBr-cetyl pyridinium bromide system in the

presence of NaN03 and the conditions for the separation of Pd2+ from other metal ions were studied.

The results show that Pd2+ combines with KBr and cetyl pyridinium bromide into a ternary ion associ-

ation precipitate (CP)2 (PdBr4) in the aqueous solutions, which floated above the surface of water phase

with clear interface   The floatation rate of Pdz+ reaches 100% when the concentrations of NaNQ , KBr and cetyl

pyridinium bromide in solution are 0. 05  g/mL  9 3. 0 X 10-2  mol/L,  5. 0 X 10-4  mol/L(pH  4. 0), respectively.

Pd2+  could be separated from Ru3+ ,Al3+ ,Cr3+ ,NjZ+ ,Ga3+ ,Fe3+and 2n2+  by floatation quantiatively.  A method

of flotation separation and enrichment of Pd2+ was established .  This method was applied to the determination

and floatation separation of Pdz+ in Pd-Ni electroplating liquid The relative standard deviation was 2. 4%.

Key words:palladium; potassium bromide; cetyl pyridinium bromide; sodium nitrate; floatation sepa-

ration


