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1 工作简况
1.1任务来源与协作单位
铂化合物（氯铂酸（H2PtCl6）、氯铂酸钾(K2PtCl6)、氯亚铂酸钾(K2PtCl4) 、四氯化铂（PtCl4）、氯铂酸钠（Na2PtCl6）、硝酸铂（Pt(NO3)2）、羟铂酸（H2Pt(OH)6）、二亚硝基二氨铂（Pt(NH3)2(NO2)2）、二氯二氨合铂(Pt(NH3)2Cl2) 、二氯四氨合铂(Pt(NH3)4Cl2) 、氯铂酸铵((NH4)2PtCl6)）被广泛应用于镀层、广谱抗癌药物、催化剂等领域，具有不可替代的重要作用和广泛用途。近年来随着铂化工工业的发展，对铂化合物的需求也越来越大，更多的铂化合物已逐渐被认识和应用。目前铂的测定方法有重量法[1～3]，滴定法[4～5] 等不同方法的测定。2007年贵研铂业股份有限公司制定了YS/T 646-2007 铂化合物分析方法 铂量的测定 高锰酸钾电流滴定法。由于铂化合物近几年的快速发展，原执行的行业标准的覆盖范围需要扩大，方法也需要简便易于掌握。分析工作者从2010年开始对铂化合物中铂量的分析测定进行了深入系统的研究
，经过研究发现采用试料经灼烧、通氢还原后，于聚四氟乙烯消化罐加盐酸-过氧化氢高温高压消解的处理过程使测定突跃更大、更明显，且易于普及，此方法测定范围:5 %～70 %；方法加标回收率：99.50 %～100.50 %；RSD＜0.2 %。

    贵研铂业股份有限公司于2013年向上级主管部门提出修订YS/T 646-2007 铂化合物分析方法 铂量的测定 高锰酸钾电流滴定法行业标准计划书，于2014年11月获全国有色金属标准化技术委员会批准，工信厅科[2014]114号，计划编号为2014-1435T-YS，项目起止时间为2014年～2016年，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会，标准起草单位为贵研铂业股份有限公司、贵研检测科技（云南）有限公司等。
本标准主要起草人为：陶赛祥 王腾 杨梅英 钱彦林 邢银娟 金娅秋 曾荷峰 付仕梅 马媛 甘建壮 朱武勋等。
本标准委托以下单位进行验证：
第一验证单位：江西汉氏铂业有限公司；

第二验证单位：1、徐州浩通新材料科技股份有限公司；
              2、铜陵有色稀贵金属分公司；

1.2 主要工作过程、标准主要起草人所做工作
接到标准制定任务后，贵研铂业股份有限公司、贵研检测科技（云南）有限公司明确了标准的进度安排、任务分工、确定了编制标准的工作计划及技术路线。为确保制定标准的质量和水平，贵研铂业股份有限公司主持召开了该标准的内部预审会。同时，根据全国有色金属标准化技术委员会的要求，我们于2015年4月开展样品分析验证工作，并将标准分析方法讨论稿、编制说明和样品提交验证单位，以进行标准分析方法主要技术条件和样品分析结果准确度、精密度的验证实验。

2016年5月23日～5月25日由中国有色金属工业标准计量质量研究所主持，在浙江省杭州市召开了《铂化合物化学分析方法 铂量的测定 高锰酸钾电流滴定法》行业标准审定会，共有11个单位的14名代表参加了会议。标准起草单位认真听取了专家们的意见，采纳了合理的意见使之更加完善。对本标准的主要修改意见如下：

1、3.5中“ (c(KMnO4)=0.001 mol/L)”改为“(c(2/5KMnO4)=0.001mol/L)”， 意见采纳。

2、4.5中吹气装置图加描述气体的流速，意见不采纳，装置图下也注明“6——空气流量计(10～15 L/min)”。
3、3.6、6.1中“精确至0.00001 g”改为“精确至0.0001 g”， 意见采纳。
4、6.4.1.1中“聚四氟乙烯溶样罐”统一改为“聚四氟乙烯消化罐”，意见采纳。
经审定，与会代表一致同意通过本标准的预审稿。
2 标准编制原则和标准主要内容的确定
2.1  编制原则
编制本标准的原则是以各种铂化合物的产品标准为基础，根据国情制订铂化合物及其相关的分析技术规范，力求与国外先进的技术规范接轨，本着分析技术的先进性、适用性和可操作性。针对目前铂化合物广泛使用的分析技术的实际质量水平，以及尽量减少贵金属损耗和保护环境的目的制订本标准。本标准在编制时，对国内外相关方面标准进行了详细的检索，除了YS/T 646-2007 铂化合物分析方法 铂量的测定 高锰酸钾电流滴定法和YS/T 372.2-2006 贵金属合金元素分析方法 铂量的测定 高锰酸钾电流滴定法，还有氯铂酸（H2PtCl6）去年北京有色院已经起草了重量法外，未见氯铂酸钾(K2PtCl6)、氯亚铂酸钾(K2PtCl4) 、四氯化铂（PtCl4）、氯铂酸钠（Na2PtCl6）、硝酸铂（Pt(NO3)2）、羟铂酸（H2Pt(OH)6）、二亚硝基二氨铂（Pt(NH3)2(NO2)2）、二氯二氨合铂(Pt(NH3)2Cl2) 、二氯四氨合铂(Pt(NH3)4Cl2) 、氯铂酸铵((NH4)2PtCl6)中铂量测定相关检测标准，并提出以下编制原则。
2.1.1  为了使标准适用于更多化合物的分析，将原标准适用范围增加了氯铂酸钾(K2PtCl6)、硝酸铂（Pt(NO3)2）、羟铂酸（H2Pt(OH)6）三种铂化合物。

2.1.2  为了使标准适用于新增化合物的测定范围，将原标准测定范围30%～95%改为10%～70%。
2.1.3  取消了原标准硝酸及硫酸的使用，改善了试液的处理吹气等条件。
2.1.4  为了使检测方法更具有可操作性、适用性，宜于推广，将原标准的微波溶样改为使用聚四氟乙烯消化罐溶样
2.1.5  按照GB/T 20001.4-2001格式要求重新编写。
2.2确定标准主要内容的依据
2.2.1  试样溶解条件的选择
为了使试样中铂
络合物充分溶解并转化为可测定铂的离子的状态，对每种化合物采用多种溶样、处理方法，并进行结果对照。试验结果表明，氯铂酸（H2PtCl6）、氯铂酸钾(K2PtCl6)、氯亚铂酸钾(K2PtCl4) 、四氯化铂（PtCl4）、氯铂酸钠（Na2PtCl6）、硝酸铂（Pt(NO3)2）、羟铂酸（H2Pt(OH)6）、选择加20 mL盐酸，5 mL过氧化氢，进罐5 h做以下试验；二亚硝基二氨铂（Pt(NH3)2(NO2)2）、二氯二氨合铂(Pt(NH3)2Cl2) 、二氯四氨合铂(Pt(NH3)4Cl2) 、氯铂酸铵((NH4)2PtCl6)选择放入马弗炉中由低温开始灼烧，管式炉中通氢气还原后，置于聚四氟乙烯溶样罐中，加20 mL盐酸、5 mL过氧化氢，，进罐12 h做以下试验。
2.2.2  氯化亚铜溶液用量影响
考虑氯化亚铜溶液用量对结果的影响，取10 mg铂，氯化亚铜溶液用量在1mL～8 mL范围内做实验。由表2可知，氯化亚铜溶液用量在4 mL～6 mL范围内，测得铂含量准确. 选择氯化亚铜溶液用量为5 mL做以下试验。
2.2.3  酸度对测定铂影响

考虑盐酸酸度对测定结果的影响，取10 mg铂，加5 mL氯化亚铜溶液，盐酸在2 mL～8 mL范围内做实验。由表3可知，盐酸用量在2 mL～4 mL范围内，测得铂含量准确. 选择盐酸用量为3 mL做以下试验。
2.2.4  吹气时间的选择

考虑吹气时间对测定结果的影响，取10 mg铂，加5 mL氯化亚铜溶液，1 mL盐酸。按照下表做实验。由表3可知，选择两次吹气时间分别为15 min做以下试验。
3  主要试验的分析
通过对分析方法准确度和精密度进行了考察，结果表明：本标准完全满足铂化合物（氯铂酸（H2PtCl6）、氯铂酸钾(K2PtCl6)、氯亚铂酸钾(K2PtCl4) 、四氯化铂（PtCl4）、氯铂酸钠（Na2PtCl6）、硝酸铂（Pt(NO3)2）、羟铂酸（H2Pt(OH)6）、二亚硝基二氨铂（Pt(NH3)2(NO2)2）、二氯二氨合铂(Pt(NH3)2Cl2) 、二氯四氨合铂(Pt(NH3)4Cl2) 、氯铂酸铵((NH4)2PtCl6)）中铂含量测定的要求。
3.1  样品加标回收率
称取铂试样，按实验最佳条件测定测定， 样品加入纯铂标准回收试验结果见表1。从表1可以看出，样品的加标回收率在99.50 %～100.50 %之间，能够满足实际样品分析对准确度的要求。
表1  试样加标回收试验
	试样
	称样量(g)
	分取体积(mL)
	试样本底值(mg)
	加入铂量(mg)
	测得铱量(mg)
	回收率(%)

	氯铂酸
	0.15682
	10.00/100
	5.98
	2.04
	8.02
	100.00

	
	
	10.00/100
	5.98
	5.10
	11.09
	100.20

	
	
	5.00/100
	2.99
	10.20
	13.17
	99.80

	氯铂酸钾
	0.14952
	10.00/100
	5.99
	2.04
	8.02
	99.51

	
	
	10.00/100
	5.99
	5.10
	11.11
	100.39

	
	
	5.00/100
	2.99
	10.20
	13.18
	99.90

	氯亚铂酸钾
	0.14661
	10.00/100
	6.82
	2.04
	8.87
	100.49

	
	
	10.00/100
	6.82
	5.10
	11.93
	100.20

	
	
	5.00/100
	3.41
	10.20
	13.59
	99.80

	四氯化铂
	0.10882
	10.00/100
	6.29
	2.04
	8.33
	100.00

	
	
	10.00/100
	6.29
	5.10
	11.38
	99.80

	
	
	5.00/100
	3.15
	10.20
	13.35
	100.00

	氯铂酸钠
	0.15334
	10.00/100
	5.25
	2.04
	7.29
	100.00

	
	
	10.00/100
	5.25
	5.10
	10.37
	100.39

	
	
	5.00/100
	2.62
	10.20
	12.81
	99.90

	硝酸铂
	0.30856
	10.00/100
	4.99
	2.04
	7.03
	100.00

	
	
	10.00/100
	4.99
	5.10
	10.08
	99.80

	
	
	5.00/100
	2.49
	10.20
	12.66
	99.71

	羟铂酸
	0.10742
	10.00/100
	7.00
	2.04
	9.03
	99.51

	
	
	10.00/100
	7.00
	5.10
	12.11
	100.20

	
	
	5.00/100
	3.50
	10.20
	13.73
	100.29

	二亚硝基二氨铂
	0.10285
	10.00/100
	6.08
	2.04
	8.12
	100.00

	
	
	10.00/100
	6.08
	5.10
	11.19
	100.20

	
	
	5.00/100
	3.04
	10.20
	13.20
	99.61

	二氯二氨合铂
	0.10433
	10.00/100
	6.77
	2.04
	8.80
	99.51

	
	
	10.00/100
	6.77
	5.10
	11.88
	100.20

	
	
	5.00/100
	3.38
	10.20
	13.59
	100.10

	二氯四氨合铂
	0.10562
	10.00/100
	5.82
	2.04
	7.86
	100.00

	
	
	10.00/100
	5.82
	5.10
	10.91
	99.80

	
	
	5.00/100
	2.91
	10.20
	13.13
	100.20

	氯铂酸铵
	0.15826
	10.00/100
	6.73
	2.04
	8.77
	100.00

	
	
	10.00/100
	6.73
	5.10
	11.82
	99.80

	
	
	5.00/100
	3.37
	10.20
	13.55
	99.80


3.2  方法精密度
按实验最佳条件测定测定分别进行11份样品测定，统计平均值和RSD，结果列入实验报告表2。从表2可以看出相对标准偏差RSD＜0.2 %。
表2  方法精密度
	试料
	测定数据(%)
	平均值(%)
	RSD(%)

	氯铂酸
	38.13  38.20  38.16  38.15  38.14 38.17  38.10  38.12  38.16  38.08  38.15
	38.14
	0.09

	氯铂酸钾
	40.15  40.10  40.02  40.13  40.06 40.10  40.05  40.01  40.03  40.06  39.98
	40.06
	0.13

	氯亚铂酸钾
	46.49  46.50  46.42  46.50  46.51 46.55  46.59  46.60  46.53  46.51  46.46
	46.51
	0.12

	四氯化铂
	57.74  57.92  57.87  57.85  57.86 57.81  57.72  57.79  57.84  57.86  57.85
	57.83
	0.10

	氯铂酸钠
	34.16  34.20  34.23  34.27  34.16 34.20  34.14  34.13  34.23  34.31  34.29
	34.21
	0.18

	硝酸铂
	16.12  16.15  16.13  16.18  16.15  16.19  16.20  16.26  16.21  16.19  16.14
	16.17
	0.19

	羟铂酸
	65.22  65.17  65.29  65.24  65.18  65.10  65.16  65.32  65.24  65.27  65.13
	65.21
	0.11

	二亚硝基二氨铂
	59.16  59.20  58.99  59.04  59.21 59.14  59.08  59.10  59.11  59.15 59.03
	59.11
	0.12

	二氯二氨合铂
	64.84  64.95  64.88  64.95  64.78 64.89  64.94  64.74  64.85  64.87  64.91
	64.87
	0.11

	二氯四氨合铂
	55.06  54.99  55.13  55.12  55.18 55.21  55.10  55.14  55.08  55.10  55.19
	55.12
	0.11

	氯铂酸铵
	44.11  43.98  44.13  44.06  44.05 44.00  44.06  44.16  44.08  43.95  44.01
	44.05
	0.15


4  与国内外同类标准对比
对国内外标准进行了查阅，仅查到YS/T 646-2007 铂化合物分析方法 铂量的测定 高锰酸钾电流滴定法。修定后的标准方法稳定性更好、操作简便、易于掌握、测定结果令人满意，适用于实际样品分析且满足生产部门对产品质量控制的要求，宜于推广应用。
5  标准实施建议
建议该标准为推荐性行业标准。
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