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1 工作简况

1.1 任务来源

1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯是重要的贵金属催化剂，催化烯烃的氢化、硝基苯的加氢还原、烯烃氧化、烯烃一氧化碳羰基化、催化格式试剂与卤代烃的偶联等反应，在医药工业有机合成工业及科研领域都有较大需求，随着我国工业长足发展1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯的需求量也得到了较快的发展。

然而通过对国内外文献及标准进行查阅， 1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯通常采用不同的方法进行测定，各个公司都有自己的检测方法及标准，造成检测时的各种问题。同时尚未见 1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯相应的标准分析方法发布。为了对产品质量的更好监控，满足生产需要，使得建立 1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯中杂质元素含量的测定方法成为必要。经过长期的试验积累，采用电感耦合等离子体原子发射光谱法测定 1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯中的铜、铅、镍、镉、铁、金、铝的含量，称样量小、方法准确稳定、结果偏差小、测定结果令人满意。所以在反复实验和调研的基础上编写的；标准具有实用性、可操作性；标准技术先进、结构合理、文字简练、条理清晰，能够满足生产和使用需要。广泛用于研究和开发新化工产品。随着国内钯化合物产品市场的开拓，贵金属钯的价格昂贵，生产成本、质量控制及贸易要求等均需对钯化合物中钯含量及杂质元素进行准确分析。因此，有必要建立一个简便、准确、快速的1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯中杂质元素测定的方法。

经资料查询，国内没有1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯中杂质元素检测的标准发布。
    江西省汉氏贵金属有限公司于2015年向上级主管部门提出 1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯化学分析方法 第2部分：铜、铅、镍、镉、铁、金、铝量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法行业标准计划书，于2016年4月获全国有色金属标准化技术委员会批准，项目起止时间为2017年01月～2018年12月，计划文工信厅科〔2016〕58号，计划编号为2016-0211T-YS，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会，标准起草单位为江西省汉氏贵金属有限公司、有色金属技术经济研究院、北京有色金属研究院、广州有色金属研究院、贵研资源（易门）有限公司、江苏北矿金属循环利用科技有限公司、浙江省冶金研究院有限公司、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、江西悦诚科技有限公司、福建紫金矿冶测试技术有限公司。
本标准主要起草人为：xxxx、xxxxx、xxx、xxxx、xxxxx、xxx。
1.2 主要工作过程、标准主要起草人及其所做工作

接到标准制定任务后，根据标委会要求，我们于2016年5月组建了1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯行业标准编制小组，由品控部主责，其他相关部门全力配合共同确定了1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯行业标准的原则。
江西省汉氏贵金属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，江西省汉氏贵金属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2017年10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。
1、2016年11月01日～11月04日在江西省南昌市召开有色金属标准工作会议，会上确定了该标准的完成时间节点和验证单位名单。
2 标准编制原则和确定标准主要内容的依据

2.1编制原则

编制本标准的目的是以能满足1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯产品标准中杂质含量的准确快速测定要求为基础。编制本标准的原则是准确、具有一定的先进性和操作简单性。根据国情制订技术规范并力求与国外先进技术接轨。

2.2 确定标准主要内容的依据

2.2.1 杂质元素含量范围确定及使用检测手段确定

根据客户对产品的工艺需求和原料中的海绵钯、钯锭、氯化钯等钯的化合物的杂质元素的含量范围，1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯中杂质元素的允许量最低0.0005%；最高0.0150%。本标准确定的检测元素为：铜、铅、镍、镉、铁、金、铝。对于多元素的检测，从普及程度及成本方面考虑，电感耦合等离子体发射光谱无疑是首选。

2.2.2 样品溶解试验及样品用量确定

1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯是不会溶解于水，所以要经过盐酸，硝酸，高氯酸除去1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯中的有机物。试料溶液的制备：将试料0.5g样品置于将试料置于200mL烧杯中，加入10mL硝酸和15mL盐酸，低温加热溶解，待溶液变成红色后加10mL高氯酸，加热赶硝，分解有机物至烧杯底部冒大量白烟，加混合酸煮沸溶解完全，冷却至室温。转入50mL容量瓶中，用水洗涤表面皿及烧杯壁，倾入同一容量瓶中，用水稀释至刻度。混匀。待测； 随同试料做空白试验。

2.2.3 干扰及消除

1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯中对杂质元素含量测定产生干扰的主要有钯基体的干扰。不存在光谱干扰。通过干扰实验，确定了下列检测波长可避开大部分钯基体的干扰。而对于基体效应，可以通过选择合适的测定波长背景点进行扣除。选取的测定波长见表1。

 表1  推荐的分析线波长

	元素
	检测波长/nm
	元素
	检测波长/nm

	Al
	396.153
	Fe
	238.204

	Au
	267.595
	Ni
	221.648

	Cd
	228.802
	Pb
	217.000

	Cu
	327.393
	
	


2.2.4 样品加标回收率及方法准确度

为了防止样品元素的互相干扰，分三组进行回收率试验。每组分别称取0.5g 1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯于400mL烧杯中，按照分析步骤处理，然后加入下表所示量的元素溶液，同时作空白溶液。求出方法的回收率见下表2。

从表中可以看出1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯加标回收率为91.56%～105.82%，方法精密度符合预期要求。

表2 方法的回收率

	元素
	低量µg/mL
	中量µg/mL
	高量µg/mL

	
	加入值
	测定值
	回收率（%）
	加入值
	测定值
	回收率（%）
	加入值
	测定值
	回收率（%）

	Al
	0.5000
	0.5006
	100.12
	2.000
	2.152
	107.60
	4.000
	4.131
	103.28

	Au
	0.5000
	0.4840
	96.80
	2.000
	1.995
	99.75
	4.000
	4.037
	100.93

	Cu
	0.5000
	0.5017
	100.34
	2.000
	1.943
	97.15
	4.000
	4.019
	100.48

	Cd
	0.5000
	0.4904
	98.08
	2.000
	1.989
	99.45
	4.000
	3.940
	98.50

	Fe
	0.5000
	0.5033
	100.66
	2.000
	1.915
	95.75
	4.000
	3.875
	96.88

	Ni
	0.5000
	0.4578
	91.56
	2.000
	1.853
	92.65
	4.000
	3.899
	97.48

	Pb
	0.5000
	0.5291
	105.82
	2.000
	1.967
	98.35
	4.000
	3.967
	99.18

	Pt
	0.5000
	0.4986
	99.72
	2.000
	1.848
	92.40
	4.000
	3.721
	93.03

	Al
	0.5000
	0.5006
	100.12
	2.000
	2.152
	107.60
	4.000
	4.131
	103.28


2.2.5 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大于重复性限(r)，以大于重复性限(r)的情况不超过5%为前提。重复性限(r)按表3采用线性内插法或外延法求得。

表3重复性限

	wCu/%
	0.0013
	0.0067
	0.0146

	r/%
	0.0006
	0.0011
	0.0015

	wPb/%
	0.0014
	0.0063
	0.0148

	r/%
	0.0005
	0.0011
	0.0017

	wNi/%
	0.0016
	0.0066
	0.0147

	r/%
	0.0005
	0.0009
	0.0018

	wCd/%
	0.0015
	0.0066
	0.0146

	r/%
	0.0005
	0.0010
	0.0017

	wFe/%
	0.0015
	0.0064
	0.0146

	r/%
	0.0006
	0.0009
	0.0015

	wAu/%
	0.0015
	0.0064
	0.0144

	r/%
	0.0005
	0.0009
	0.0016

	wAl/%
	0.0014
	0.0065
	0.0145

	r/%
	0.0006
	0.0011
	0.0017


2.2.6 再现性

在再现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再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表4数据采用线性内插法或外延法求得。

表4 再现性限

	wCu/%
	0.0013
	0.0067
	0.0146

	R/%
	0.0009
	0.0015
	0.0021

	wPb/%
	0.0014
	0.0063
	0.0148

	R/%
	0.0009
	0.0016
	0.0022

	wNi/%
	0.0016
	0.0066
	0.0147

	R/%
	0.0008
	0.0013
	0.0021

	wCd/%
	0.0015
	0.0066
	0.0146

	R/%
	0.0009
	0.0015
	0.0023

	wFe/%
	0.0015
	0.0064
	0.0146

	R/%
	0.0009
	0.0014
	0.0021

	wAu/%
	0.0015
	0.0064
	0.0144

	R/%
	0.0008
	0.0015
	0.0023

	wAl/%
	0.0014
	0.0065
	0.0145

	R/%
	0.0009
	0.0018
	0.0025


3 标准水平分析

经过资料搜索，均无与1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯杂质元素检测相关的产品标准；本标准是首次制订，填补了国际、国内1,2-双二苯基膦乙烷氯化钯杂质元素检测标准的空白。

4 与现行法规、标准的关系

本标准完全满足现行国家法规的要求，标准格式规范。
5 标准实施的建议

建议该标准作为推荐性行业标准。
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