四正丙基过钌酸铵 

编制说明

1 工作简况

2016年4月6日工业和信息化部以《工业和信息化部办公厅关于印发2016年第一批行业标准制修订计划的通知》（工信厅科〔2016〕58号）文下达该标准的修订任务，项目起止时间为2017年01月01日～2018年12月31日，行业标准计划号为2016-0309T-YS，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会，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、江西悦诚科技有限公司、西安凯立新材料股份有限公司、xxxxxxx、xxxxxxx。
本标准主要起草人：xxx、xxxx、xxx、xxxx、xxx、xxxx、xxx、xxxx、xxx、xxxx。
2 编制原则

四正丙基过钌酸铵(也称为TPAP)，又名四丙基高钌酸铵，是重要的贵金属催化剂，黑色结晶体。四正丙基过钌酸铵是化工行业中常见的一种贵金属催化剂和化学合成原料。1.在醇羟基的氧化反应中具有不可取代的地位。2. 制备钌载体催化剂。3.直接用于均相催化剂和合成一些钌化合物的原料。4. 作为医药化工的合成用中间体原料。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四正丙基过钌酸铵的需求量也得到了较快的发展。

主要工作过程和工作内容
根据标委会要求，我们于2016年5月组建了四正丙基过钌酸铵行业标准编制小组，由品控部主责，其他相关部门全力配合共同确定了四正丙基过钌酸铵行业标准的原则。主要进行如下工作：
（1）确立《四正丙基过钌酸铵》标准起草应遵循的基本原则；
（2）申报企业内部课题计划；
（3）申报起草该标准的立项报告；
（4）对生产、使用厂家进行调研、收集资料；
（5) 查阅相关标准；
（6）确定产品主要技术内容和建立仲裁分析方法；
（7）根据测试数据确定技术指标取值范围。

本标准按照GB/T1.1-2009《标准化工作导则》和四正丙基过钌酸铵生产规范需要，在反复实验和调研的基础上修订的。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。

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，会上确定了该标准编制的时间节点。

3 主要制定的技术指标

3.1 使用范围
四正丙基过钌酸铵(也称为TPAP)，又名四丙基高钌酸铵，是重要的贵金属催化剂，黑色结晶体。四正丙基过钌酸铵是化工行业中常见的一种贵金属催化剂和化学合成原料。1.在醇羟基的氧化反应中具有不可取代的地位。2. 制备钌载体催化剂。3.直接用于均相催化剂和合成一些钌化合物的原料。4. 作为医药化工的合成用中间体原料。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四正丙基过钌酸铵的需求量也得到了较快的发展。

但目前国内外尚无统一的四正丙基过钌酸铵产品标准，为使市场运作更规范和生产厂家与应用厂家技术质量检查的需要特制定本标准，制定本标准时主要考虑四正丙基过钌酸铵的共性指标，其它具体指标根据用户的具体要求，生产厂家和应用厂家共同协商制定。
本标准按照GB/T 1.1、GB/T 1.2、GB/T 20001.4和《有色金属冶炼产品、加工产品、化学分析方法国家标准、行业标准编写示例》的要求进行制定。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，能够满足常规产品四氯钯酸钠的生产和供货需要。

TPAP是一个温和的、在中性条件下使用的氧化试剂，其本身促进的化学计量氧化反应缺乏实际的应用价值。但是使用4-甲基吗啉-N-氧化物 (NMO) 或者其它氧化剂作为助氧化剂时，TPAP可以催化量地使用。TPAP/NMO组合试剂在醇羟基的氧化反应中具有不可取代的地位[1]。对带有酸敏基团或者多官能团取代底物的氧化反应，选择TPAP/NMO组合试剂是非常合适的。

TPAP/NMO组合试剂可以在反应前原位生成，它能够将伯醇和仲醇氧化成相应的醛和酮。反应一般在室温下进行，其高度的化学选择性对许多其它官能团不产生影响，例如：烯键、炔键、内酯、环氧，甚至缩醛、硅醚、四氢吡醚等 (式1)
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许多文献将该试剂与其它几个著名氧化剂进行了对比，例如：PCC和Swern 氧化试剂。发现在伯醇和仲醇氧化成相应醛和酮的化学转变过程中，前者完全可以覆盖后两者的功能，而且一般可以得到较好的结果。K. C. Nicolaou在紫杉醇全合成中曾多次用到TPAP/NMO组合试剂来完成非常复杂体系中不同类型醇的氧化反应，例如：伯醇、仲醇或者烯丙基醇 (式2~式4)
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TPAP/NMO组合试剂可以将1,5-二醇氧化成为环己内酯[8]，或者使1,2-二醇发生裂解反应，但与其它试剂相比较没有显示出更好的结果。然而，最近报道的使用该试剂将1,5-二烯氧化成顺式-四氢呋喃的报道非常值得关注 (式5)[10]，不仅是因为它能够通过一步反应生成一类具有重要生物学意义的化合物，而且它同时形成两个以上的手性中心。
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3.2 金属钌质量分数
四正丙基过钌酸铵的分子式是C12H28NO4Ru，分子量为351.42，理论钌含量为28.76%，我们根据客户的使用要求及生产的实际情况，钌含量定为27.61%~28.76%，因此在制定标准时，钌的质量分数为不小于27.61%。四正丙基过钌酸铵中钌质量分数的测定按照YS/T 562 贵金属合金化学分析方法 铂钌合金中钌量的测定 硫脲分光光度法的规定进行。
3.3 铅、铁、铜、钠、钙、镁元素质量分数

杂质元素额确定基于以下原则：一是原料或生产过程中引入元素，包括设备接触到的材料所引入的元素；二是在产品使用过程中需要控制的杂质元素；三是常见易沾污的元素；四是根据用户要求生产情况确定杂质元素的最高允许量。

称取一定量样品，在酸性的条件下用电感耦合等离子体发射光谱仪和原子吸收光谱仪进行检测，具体参照YS/T 755 亚硝酰基硝酸钌的附录A和B的规定进行测定。

3.4 外观

产品为黑色晶体。
4 主要试验验证的分析、预期经济和社会效益

4.1 四正丙基过钌酸铵中的钌质量分数在各使用厂家得到验证相当重要，这涉及到产品的计价问题。
4.2 本标准所拟定的各项技术指标先进、合理，符合本标准规定的四正丙基过钌酸铵产品均满足用户要求。通过本标准的实施，对进一步提高四正丙基过钌酸铵的质量水平，提高该类产品的市场竞争力，无疑具有重要的经济效益和社会效益。
5 国内外同类标准水平的对比分析

检索ISO、ASTM、EN、JIS、DIN及我国国家和行业标准，均无与四正丙基过钌酸铵相关的产品标准；本标准是首次制订，填补了国际、国内四正丙基过钌酸铵产品标准的空白。
6 与现行法规、标准的关系

本标准完全满足现行国家法律法规的要求，标准格式规范。

7 标准实施建议

建议该标准为推荐性行业标准。
8 参考资料清单

YS/T 562 贵金属合金化学分析方法 铂钌合金中钌量的测定 硫脲分光光度法

YS/T 755 亚硝酰基硝酸钌
