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一 工作简况
1任务来源及计划要求

根据全国有色金属标准化技术委员会《关于转发2017年第二批有色金属国家标准、行业、协会标准制（修）订项目计划的通知》（有色标委[2017]31号）和《工业和信息化部办公厅关于印发2017年第一批行业标准制修订计划的通知》（工信厅科[2017]40号）的要求，《二氯四氨铂化学分析方法 第1部分：铂量的测定 重量法》行业标准由徐州浩通新材料科技股份有限公司负责起草，贵研铂业股份有限公司、广东省工业分析检测中心、西安凯立新材料股份有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、浙江省冶金研究院有限公司、北矿检测技术有限公司、福建紫金矿冶测试技术有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司参与起草。该项目计划编号为2017-0147T-YS（工信厅科[2017]40号），计划完成年限：2019年。
2 项目所涉及的方法简况

对国内外相关方面文献及标准进行了详细的查新检索，铂化合物中铂含量的测定通常采用氯化铵沉铂重量法、水合肼还原重量法、高锰酸钾电位滴定法、ICP光谱法等，然而以上检测方法有的操作复杂，有的误差较大，难以满足二氯四氨铂的实际生产与贸易需求。因此，建立简单、快速、准确的二氯四氨铂中铂含量的测定方法成为必然。经过长期的检测经验积累，试样经高温灼烧破坏铂离子的配位结构，形成海绵铂，根据所得海绵铂的重量计算二氯四氨铂中的铂量，这种方法测得的结果准确稳定且可操作性较强，经验证单位验证可作为二氯四氨铂中铂量的测定方法，能够满足实际生产及贸易需要。

3 起草单位情况
徐州浩通新材料科技股份有限公司成立于2005年，主营业务为贵金属二次资源综合回收利用，主要产品包括铂、钯、铑、银及其系列深加工产品等。公司是徐州市绿色企业，江苏省第一批省级循环经济试点单位，江苏省资源综合利用类企业和国家火炬计划重点高新技术企业，被国家发改委列为“循环经济和资源节约重大示范项目”工程基地，设有江苏省（浩通）贵金属综合利用工程技术研究中心和省级企业院士工作站，主持制定了多项国家及行业标准，并有多项发明专利，成功研发了综合回收处理含贵金属废催化剂再生资源的全新生产工艺技术，成为国内技术领先的贵金属二次资源综合利用企业。公司以清洁生产、绿色环保和健康安全为追求目标，打造高科技、环保型的循环经济产业，努力追求企业的持续发展和永续经营。

4 主要工作过程

2017年5月在接到标准制定任务后，成立了标准编制工作组，确定了各成员的工作职能和任务，制订了工作计划和进度安排，填写了“推荐性行业标准项目任务书”。
2017年8月在泰安召开的有色金属标准工作会议，对本标准的任务进行了落实，确定贵研铂业股份有限公司、广东省工业分析检测中心、西安凯立新材料股份有限公司为第一验证单位，国标（北京）检验认证有限公司、浙江冶金研究院有限公司、北矿检测技术有限公司、福建紫金矿冶测试技术有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司为第二验证单位。
2017年11月编制工作组完成相应方法的调研，收集、整理相关文献资料，形成了试验方法的整体思路并开始方法试验等工作。
2018年5月编制工作组完成相应方法的试验，形成了行业标准《二氯四氨铂化学分析方法 第1部分：铂量的测定 重量法》试验报告、标准征求意见稿和标准编制说明，并将标准征求意见稿、试验报告和验证样品一同寄至各验证单位进行验证，广泛征求意见。截至2019年1月，陆续收到各验证单位的验证报告，相关专家对本标准提出了宝贵的意见与建议，标准编制小组对所有建议与意见讨论后对标准征求意见稿进行了修改完善，形成了讨论稿。
二 标准编制原则
（1）二氯四氨铂是重要的催化剂前驱体，是合成多种铂化合物的原料，也应用于电镀等其他领域，制定本标准应满足现行产品标准技术参数与生产检测需要，能够正确反应二氯四氨铂产品实际检测水平。

（2）在试验设计上以方法的可操作性强、精密度高为原则且兼顾国家法律、安全、卫生与环保相关要求。

（3）本标准完全按照GB/T 1.1-2009 《标准化工作导则 第1部分：标准的结构与编写》、GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》的要求进行编写。

三 确定标准主要内容的依据

经文献检索，目前铂及其化合物中铂含量的测定通常采用氯化铵沉铂重量法、水合肼还原重量法、高锰酸钾电位滴定法、ICP光谱法进行测定。然而以上检测方法有的操作复杂，有的误差较大，难以满足二氯四氨铂的实际生产与贸易需求。
经过长期的经验积累，试样经高温灼烧破坏铂离子的配位结构，形成海绵铂，根据所得海绵铂的重量可计算二氯四氨铂中的铂含量，此方法操作简单，准确度高，经验证单位验证可作为二氯四氨铂中铂量的测定方法。确定标准主要内容及其依据如下：

1 分解温度
称取两份2g样品，按照表1的程序进行灼烧，各个温度阶段样品烧失量详见表1。

表1 各阶段烧失量
	程序
	温度℃
	时间min
	烧失量%

	1
	室温～100
	30
	0

	
	100
	
	

	2
	100～200
	
	2.5

	
	200
	
	

	3
	200～300
	
	12.4

	
	300
	
	

	4
	300～400
	
	43.5

	
	400
	
	

	5
	400～500
	
	45.0

	
	500
	
	

	6
	500～600
	
	45.2

	
	600
	
	


由表1可以看出，样品在200℃～400℃之间几乎完全分解，为降低因剧烈分解而挥发出的大量烟气夹带而造成的铂损失，应减缓分解速率，适当延长200℃升至400℃所需时间。确定灼烧程序详见表2。

表2 灼烧程序

	温度℃
	时间min

	室温～200
	10

	200～400
	60

	400
	20

	400～800
	30

	800
	30


2 取样量
称取不同质量的样品，按照表2程序进行灼烧，检测结果详见表3。

表3 取样量对铂含量的影响
	取样量g
	铂含量%
	均值%
	标准偏差

	1
	58.374
	58.200
	58.270
	0.18

	
	58.195
	58.300
	
	

	
	58.152
	58.400
	
	

	2
	58.296
	58.330
	58.333
	0.06

	
	58.37
	58.369
	
	

	
	58.285
	58.350
	
	

	3
	58.350
	58.300
	58.341
	0.06

	
	58.295
	58.372
	
	

	
	58.359
	58.370
	
	


取样量越少，样品铂含量受恒重因素影响越明显，而恒重效果又受样品于干燥器冷却时间与实验室湿度等因素影响较为严重，因此合理的增加取样量可以有效规避上述不利影响。由表3看出，随着取样量的增加，样品的平行性较好，故综合考虑取样量为2g。
3 精密度

由于二氯四氨铂极易吸水，铂含量受水分影响较为严重，因此在精密度实验方面要求实验室对验证样品进行105℃恒重。各验证单位的验证结论同意将本标准作为行业标准。各单位验证结果详见表4。

表4 各实验室验证数据

	公司名称
	Pt%
	平均%
	RSD%

	徐州浩通新材料科技股份有限公司
	58.363
	58.352
	58.369
	58.35
	58.335
	0.06

	
	58.299
	58.300
	58.286
	58.295
	
	

	
	58.350
	58.359
	58.362
	/
	
	

	贵研铂业股份有限公司（一验）
	58.242
	58.261
	58.301
	58.267
	58.268
	0.03

	
	58.267
	58.254
	58.247
	58.284
	
	

	
	58.287
	/
	/
	/
	
	

	西安凯立新材料股份有限公司（一验）
	58.172
	58.261
	58.242
	58.314
	58.262
	0.08

	
	58.318
	58.260
	58.286
	58.247
	
	

	
	58.324
	58.251
	58.201
	/
	
	

	广东省工业分析检测中心（一验）
	58.34
	58.33
	58.32
	58.26
	58.310
	0.06

	
	58.37
	58.24
	58.30
	/
	
	

	
	/
	/
	/
	/
	
	

	国标（北京）检验认证有限公司（二验）
	58.285
	58.366
	58.282
	58.297
	58.324
	0.08

	
	58.319
	58.322
	58.234
	58.344
	
	

	
	58.359
	58.377
	58.380
	/
	
	

	深圳市中金岭南有色金属股份有限公司韶关冶炼厂（二验）
	58.359
	58.340
	58.332
	58.319
	58.330
	0.04

	
	58.302
	/
	/
	/
	
	

	
	/
	/
	/
	/
	
	

	福建紫金矿冶测试技术有限公司（二验）
	58.342
	58.367
	58.327
	/
	58.345
	0.03

	
	/
	/
	/
	/
	
	

	
	/
	/
	/
	/
	
	

	各实验室

均值
	/
	58.311
	0.10


3.1 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况下应不超过5%。重复性限（r）按表5数据采用线性内插法或外延法求得。
表5 重复性限
	wpt%
	52.50
	55.80
	58.30

	r/%
	0.08
	0.10
	0.15


3.2 再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况下不超过5%。再现性限（R）按表6数据采用线性内插法或外延法求得。

表6 再现性限

	wpt%
	52.50
	55.80
	58.30

	R/%
	0.10
	0.13
	0.18


四 标准水平分析

经查，本标准目前尚无相应的国际标准，本标准技术内容达到国内先进水平。

五 与现行法律、法规和强制性国家标准及相关标准协调配套情况

本标准的制定过程、技术指标选定、检验项目的设置等符合现行法律、法规及相关性的国家标准或行业标准。

六 标准中如涉及专利，应有明确的知识产权说明

本标准无涉及专利情况。

七 重大分歧意见的处理经过和依据

无。

八 标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议
建议该标准为推荐性行业标准。
九 贯彻标准的要求和措施建议，包括（组织措施、技术措施、过渡方法）

无。

十 废止现行有关标准的建议
无。

十一 其他应予说明的事项 

无。

十二 预期效果
随着科学技术的进步，二氯四氨铂的应用越来越广泛，对二氯四氨铂检验技术的要求也会越来越高。本标准的建立，充分考虑了国内二氯四氨铂生产的实际质量水平及检验情况，内容全面，切实可行。因此本标准的发布、实施，对于规范市场、促进企业竞争和良性发展以及产业的有序进步有着极其重要的影响和意义。

标准修订组

                                                           2019.02.15

