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   基于自动电位滴定法测定钯银、
钯银铜合金中的银含量

黄思敏 郭云鹏

（山西省科技资源与大型仪器开放共享中心，山西 太原 030006）

摘 要 目前，对于各种物质之中银含量的测定主要是通过电位滴定法进行对应的处理。为了展开针对性的研究，

本文基于自动电位滴定法对于钯银、钯银铜合金中的银含量进行具体的测定分析。基于硝酸溶解样品，对于外来

离子产生的干扰影响加以分析与讨论，并且利用过量 EDTA掩蔽钯的添加，就可以直接消除钯的干扰。希望通过

本文的研究，能够对今后的深入分析和探索起到一定的借鉴作用。
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所谓钯银合金，实际上就是将钯作为基本添加银

的二元合金。对于银和钯之间，可以满足相互无限制

的融合，这样就可以形成固溶体。钯银合金带有极强

的选择性透氢能力与吸氢能力，通过过滤的氢纯度能

够达到 99.9999%，属于极好的高纯氢净化材料。另外，

钯银合金本身还可以直接用于精密电阻丝、弱电接点、

电子工业等一系列的应用。钯银铜合金本身可以满足

滑动接点材料、电位器绕组材料、饰品材料等中的应用。

1 自动电位滴定仪与电位法分析

自动电位滴定仪主要是基于电位法的基本原理设

计，从而用于分析容量的一种常见的分析仪器。

电位法的基本原理是：通过指示电极以及参比电

极的合理选择，从而直接将其与被测溶液构建成一个

工作电池，伴随着滴定剂的加入，通过化学反应之后，

其被测离子的浓度就会出现对应的变化，这样就会导

致指示电极出现对应的变化。在滴定终点的位置上，

被测离子的浓度会出现突变，这样就会导致电极电位

突跃情况的出现。所以，基于电极电位的突跃，最终

就可以将滴定的终点加以明确。

对于仪器分电计以及滴定系统而言，电计本身主

要是通过电子放大控制线路的方式，这样就可以让指

示电极与参比电极之间的点位能够与预先设置好的某

一个终点电位进行相互的比较，两个信号的差值在经

过放大之后，就可以实现滴定系统滴液速度的有效控

制。在达到终点的预设电位之后，就会直接自动的停

止滴定。仪器作为微机控制滴加量，其对应的结构包

含了电计与滴定两个系统。

2 银基合金中银的测定

对于银基合金之中的银的具体测定，主要是选择

直接将氯化钠作为滴定剂从而进行对应处理的电位滴

定法，这属于标准的分析方法，实现镍氰化钾置换、

EDTA络合滴定法和电位滴定法的具体使用 [1]。目前，

在国际标准之中选择电位滴定法，因为钯会对测定产

生一定的干扰，所以就需要直接分离出银沉淀的氯化

银，之后选择氨水溶解氯化银，当其处于氨性介质中，

就可以选择银 -碘化银电极为指示电极，从而进行相

应的碘化钾溶液滴定，饱和甘汞电极则直接成为参比

电极。在本方法的实际使用之中，工作电极选择为复

合银电极，氯化钠溶液作为滴定剂。通过选择硝酸溶

解的样品，然后添加过量 EDTA掩蔽钯，直接将钯的

干扰消除，从而进行针对性的处理 [2]。

3 方法分析

第一，仪器。在仪器方面，主要是选择复合银电

极以及梅特勒 T5型号的自动电位滴定仪。

第二，试剂。在试剂方面，主要是选择硝酸、

EDTA、氯化钠以及金属银（99.99%）。

第三，试验操作。选择一定量的样品，将其直接

添加到 150mL的烧杯之中，然后添加 5mL硝酸（1:1），

通过低温加热溶解，煮沸之后直接将氮氧化物去除。

之后取下将其冷却到室温，通过过量 50%的 EDTA溶

液的添加，然后补充水到 100mL。放磁子，直接插入

复合银电极，让电位滴定仪直接滴定到终点，同时做

好氧化钠体积的记录，利用滴定度就可以实现对样品

之中银含量的计算。
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4 结果与讨论分析

4.1 硝酸介质酸度

合理的调整与改善介质之中的硝酸浓度（1.25%~ 

10%），滴定的起始电位存在一定的差异，但是终点电

位本身是基本不变的。考虑到实际的酸度较高的问题，

就会导致银电极遭受到一定的腐蚀，所以可以考虑到

2%的硝酸介质的使用。

4.2 称样量

利用本方法进行测定处理，氯化钠滴定剂直接选

择浓度 0.05mol/L，滴定管的具体溶剂为 20mL。为了满

足滴定准确度的进一步提高，就需要确保滴定的体积

超过 10mL，并且要求 10~20mL的滴定体积，称样量见

表 1所示。

4.3 EDTA加入量

通过本方法的使用，直接将过量50%的EDTA（0.1mol/

L）溶液添加进去。具体的加入量见表 2所示。

4.4 外来离子产生的影响以及对应的方法

基于氯化钠电位滴定银之后，会有 Zn2+、Al3+、

Ni2+、Cu2+等不干扰测定的出现 [3]。但是 Pd(Ⅱ )会直

接地改变 E-V曲线形状，从而导致滴定不能够顺利开

展下去，让银电极出现表面变黑的情况。这样就直接

导致溶液置换了其中的 Pd(Ⅱ )，从而将其直接沉淀在

银电极的表面，使得指示电机性质出现了改变。为了

消除 Pd(Ⅱ )的影响，可以选择通过 EDTA将 Pd(Ⅱ )

掩蔽之后再进行银的测定。通过试验分析来看，对于

溶液酸度的实际控制，在 EDTA溶液的实际添加之后，

可以将 Pd(Ⅱ )的干扰消除，直接让 E-V滴定曲线恢

复到正常的状态。对于实际的影响，具体见图 1与图 2

分析所示。

4.5 精密度试验

在实际的试验之中，主要是针对样品开展 7次的

平行测定，从而对于平均值以及相对标准偏差（RSD）

加以计算。具体见表 3所示。

4.6 回收率试验

基于回收率试验结果进行分析，见表 4所示。

4.7 小结

通过对本次选择方法的使用与分析，发现其呈现

表 1 称样量

含银量（%） 10-30 30-50 50-70 70-90

称样量（g） 0.4 0.2 0.15 0.1

表 2 EDTA加入量

称样量（g） 0.4 0.2 0.15 0.1

EDTA量（mL） 60 30 25 15

图 1 滴定曲线
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出快速、简单、准确的特点，并且不需要分离氯化银，

可以有效规避误差。在测定的时候也是致力于在无氨

的环境之下进行，不会对人体健康带来危害 [4]。在实际

的测定之中，含银量为 15%~90%。RSD＜ 1.0%，加标

回收率在 96%~103%之间，效果是非常明显的。

5 结语

总而言之，本文在实际的银含量测定之中主要是

选择自动电位滴定法进行相对应的分析与处理，利用

这样的方式为今后的具体测定起到良好的借鉴作用。

相信在今后的试验之中还能够找到更多新的方法或者

有效路径，更好地满足具体的测定要求。
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表 3 精密度试验结果（%）

编号 测得量 平均值 RSD

1 39.45 39.56 39.40 39.48 39.50 39.39 39.42 39.45 0.07

2 40.12 40.30 40.35 40.18 40.22 40.28 40.25 40.24 0.08

表 4 回收率试验结果

银加入量（mg） 测得量（mg） 回收率（%）

20 19.35 96.7

20 19.57 97.8

25 25.20 100.8

25 20.42 102.7

30 30.25 100.8

30 29.77 99.2

图 2 一阶导数曲线
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