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1 工作简况

 硫酸铑是贵金属铑重要的基础化合物。目前国内使用主要集中在催化剂、电镀领域应用。在电镀领域主要应用于首饰,接插件,连接器及反光涂层得应用,在国标GB/T 8184-2004中规定了制备铑镀液的铑原料的纯度,制备铑电镀液所用化学试剂,铑电镀液的铑含量,铑电镀液的颜色外观,铑镀层的外观及硬度;随着近几年铑电镀技术的发展,原有的技术指标已不能覆盖铑电镀液的使用要求,对镀层的技术指标要求也有了较大的拓展,且铑镀层的许多技术指标受许多助剂的使用而发生了改变,硫酸铑溶液不再是唯一的镀层技术指标关键影响因素。同时铑镀层的技术指标也受到电镀技术的发展的影响。因此铑电镀液标准的规定已经不能准确表达原标准的目的，因此将铑电镀液标准修订为对电镀用硫酸铑的技术指标的规定；不再对电镀层的技术指标作出规定；同时硫酸铑的用途从过去的单一用途拓展到化学化工及催化剂应用领域。同时对该领域和电镀领域涉及到的共同技术指标做出规定。具体修订内容见修订说明。
   2017年10月，贵研铂业股份有限公司提出修订《铑电镀液》GB/T 8184-2004产品国家标准的建议书。于2018年1月国家标准委以国标委综合[2017]128号文下达该标准的修订任务，项目起止时间为2018年～2019年，国家标准计划号为20173765-T-610。技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。
 2019年4月17日～4月19日由中国有色金属工业标准化委员会主持，在浙江省桐乡召开了《硫酸铑》国家标准审定会，共有14个单位的60多名代表参加了会议。

会上，与会专家首先认真听取了标准起草人介绍《硫酸铑修订说明》等技术文件，以严谨、科学的态度对本标准进行了认真审查、讨论，提出了中肯的修改意见。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，浙江省桐乡预审会提出建议将“4.1铑质量分数的测定：GB/T 34609.1-2017铑化合物化学分析方法 第1部分  铑量的测定 硝酸六氨合钴重量法”修改为“4.1 按GB/T 34609.1测定铑质量分数。”；此建议采纳。

2、浙江省桐乡预审会提出建议建议将“4.2 GB/T 34609.2-xxxx铑化合物化学分析方法 第2部分  杂质元素的测定 电感耦合等离子发射光谱法。”修改为“按 GB/T 34609.2测定杂质元素质量分数。”此建议采纳；

3、浙江省桐乡预审会提出建议将“4.3溶解试验：取1mL产品，用10mL水稀释溶解，溶液应澄清，无目视可见不溶物。”修改为“4.3 溶解试验：取1mL产品，用10mL水稀释溶解，摇匀，目视检查，溶液应澄清，无不溶物。”，此建议采纳。

与会代表一致认为：新制定的《硫酸铑》编写符合GB/T1.1－2009《标准化工作导则》的编写要求。该标准具有实用性、可操作性；该标准技术先进、结构合理、文字简练、条理清晰。 

经审定，与会代表一致同意通过本标准的预审稿，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。于2019年7月完成了标准送审稿。
2 修订原则

硫酸铑是贵金属铑重要的基础化合物。目前国内使用主要集中在催化剂、电镀领域。随着技术的进步，硫酸铑化合物的使用越来越广阔，近年国内主要生产厂家在产能及销售量上也保持稳中有增的态势。未来硫酸铑的市场前景也将是一个持续增加的情况。
贵研铂业股份有限公司是国内较早生产销售硫酸铑产品的厂家，是国内最具实力的贵金属制造研发单位，在贵金属均相催化剂领域具有强大的技术储备和生产制造能力。作为国内同行业最早的上市公司和科研单位，在检测分析、研发、技术改进方面具有明显优势。

目前距发布《铑电镀液》GB/T8184-2004已经十多年，随着近几年铑电镀技术的发展,原有的技术指标已不能覆盖铑电镀液的使用要求,对镀层的技术指标要求也有了较大的拓展,且铑镀层的许多技术指标受许多助剂的使用而发生了改变,硫酸铑溶液不再是唯一的镀层技术指标关键影响因素。同时铑镀层的技术指标也受到电镀技术的发展的影响。因此铑电镀液标准的规定已经不能准确表达原标准的目的，因此将铑电镀液标准修订为对电镀用硫酸铑的技术指标的规定；不再对电镀层的技术指标作出规定；同时硫酸铑的用途从过去的单一用途拓展到化学化工及催化剂应用领域。同时对该领域和电镀领域涉及到的共同技术指标做出规定。该标准已经不能满足行业的使用需求，急需修改。修改内容主要在铑金属质量分数的范围以及检测方法，杂质元素的种类、控制范围以及分析方法等内容上，其次由于铑电镀液的配方复杂化，相关的添加剂种类增多，添加剂功能进一步专业化复杂化，对电镀层的技术要求也更加复杂，且许多技术要求及功能不再是硫酸铑所决定，因此在该标准中删除关于铑电镀试片的制备及测试，仅对硫酸铑溶液作相关的技术要求规定。

本标准的修改完全符合《标准化工作导则》的编写要求。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，能够满足常规产品氯化钯的生产和供货需要。

3 标准主要内容的修订
3.1 修改标准名称

由于硫酸铑在铑电镀溶液中作为金属主盐在使用，硫酸铑的化学成分会直接影响到电镀镀层的质量，但由于电镀液的组成成份及电镀工艺都发生了较大的改变，尤其大量助剂的使用，在不断改变着电镀涂层得功能极技术指标，电镀溶液的配方正在呈多样化、专业化发展，因此难与直接规定电镀液的成份及规格。本标准只能规定电镀用主盐硫酸铑的成份及技术要求。因此将标准名称修订为《硫酸铑》
3.2 增加硫酸铑的分子式

为了让使用方、检测方更直观的认识硫酸铑，因此增加硫酸铑的分子式。

3.3 铑质量分数

由于电镀铑时使用的都是硫酸铑溶液，根据各厂家的使用习惯及硫酸铑在溶液中的存在浓度，规格规定铑含量为4~15%。
3.4 杂质元素质量分数
原标准仅有杂质元素的控制范围。目前随着铑粉提纯工艺的进步，行业内已经能保证99.95%的纯铑粉质量，且金属铑的溶解方式也有较大的进步，硫酸铑产品的质量也需要随着提高，使用方对常见元素的控制要求越来越严格。另一方面，随着电感耦合等离子体原子发射光谱仪在贵金属检测的大规模运用，已经能做到对常见元素进行微量监测。

标准修订时，将杂质元素增加为铂、金、铑、铁、铱、镍、铅、铝、铜、镁、锌、钙等元素。控制范围见表一。

3.5 硫酸铑溶解性试验

为控制硫酸铑溶液中不溶解物质的含量，对硫酸铑溶液中不溶物作定性检测。

3.6 删除内容

1、删除铑镀层的外观的规定及检测方法。

2、删除铑电镀层的维氏显微硬度的规定及测试方法。
3.7 引用新发表的检测标准

目前这是被厂家与使用方广泛认同的两个涉及铑化合物检测的标准。

标准在修订时，铑的质量分数的测定选用新标准：

——铑质量分数的测定修订为按GB/T 34609.1-2017铑化合物化学分析方法 第1部分  铑量的测定 硝酸六氨合钴重量法；

——杂质元素质量分数的测定修订为按 GB/T 34609.2-xxxx铑化合物化学分析方法 第2部分  杂质元素的测定 电感耦合等离子发射光谱法；

——溶解实验修订为称取0.1g产品，用10ml水溶解，溶液应澄清，无目视可见不溶物；

3.8 对取样规则进行修改，并增加外观检测的规则
由于检测项目的变更。取样方法也发生相应的变更，原有的取样与验收规则：GB/T 619采样及验收规则 已经不符合近年来贵金属化合物的取样与验收规程，所以修订为更适合贵金属化合物行业的规则。

3.9 检测项目的修订

为了提高硫酸铑的质量，因此标准在修订时对检测与验收判定处的一些细节进行修改：

增加了外观的检验项目与检测方法；

5  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。

6  标准实施的建议

建议该标准为推荐性国家标准。

7  参考资料清单

GB/T 34609.1-2017铑化合物化学分析方法 第1部分  铑量的测定 硝酸六氨合钴重量法；

 GB/T 34609.2-xxxx铑化合物化学分析方法 第2部分  杂质元素的测定 电感耦合等离子发射光谱法；

