
 
[image: image1.emf]团      体      标      准  


 

 

                T/CNA X X X X -201X     
钌锌催化剂
 Ruthenium Zinc Catalyst

送审稿
201X-XX-XX 发布

201X-XX-XX 实施
	中国有色金属工业协会
中国有色金属工业学会

	发 布


前    言

本标准是按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本标准由全国有色金属标准化技术委员会(SAC/TC 243)提出和归口。
本标准起草单位：贵研铂业股份有限公司、贵研工业催化剂（云南）有限公司、西安凯立新材料股份有限公司…
本标准主要起草人：安霓虹，戴云生，周伟，吴美岩，沈亚峰，王红琴，董继龙，王剑辉，张孟旭，李明杰，谢继阳，唐春，马媛、杨洋，赵文虎、金娅秋、甘建壮
钌锌催化剂

1 范围

本标准规定了钌锌催化剂产品的要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输、贮存，质量证明书和订货单（或合同）内容。

本标准适用于己内酰胺、己二酸、环己醇、环己酮等行业用的钌锌催化剂产品。

2 规范性引用文件

下列文件对本文件的应用是必不可少的。凡注明日期的引用文件，仅注明日期的版本适用于本文件。凡不注明日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

YS/T 682        钌粉
GB/T 3884.12     铜精矿化学分析方法 第12部分：氟和氯含量的测定 离子色谱法
3 定义

下列术语和定义适用于本标准。

3.1 

钌锌催化剂ruthenium zinc catalyst 

指活性组分钌和助剂锌组成的复合物。

4技术要求

4.1 化学成分

4.1.1 组成成分

主要由钌、锌两组分构成。
4.1.2 成分含量

钌锌催化剂化学成分应符合表1的规定。

表1 钌锌催化剂的化学成分                

	钌质量分数

%
	杂质元素质量分数，不大于

%

	
	Cl
	Pb
	Ni
	Fe

	90.00～95.00
	0.01
	0.005
	0.005
	0.005


需方对钌含量有特殊要求时，可由供、需双方协商确定。
4.2 比表面积

钌锌催化剂的比表面积应不小于50 m2/g。

4.3钌晶粒粒径计算值
钌锌催化剂上钌晶粒粒径计算值为4~6nm。

4.4 外观

产品应为黑色浆液，无目视可见夹杂物。 

5 试验方法 

5.1 主成分的测定

催化剂主成分钌、锌的定性分析采用X荧光光谱法测定。将样品用玛瑙乳钵研磨至三百到四百目后，将粉末样品放到X荧光光谱仪样品槽中进行测定。
锌含量的测定按照附录A的规定进行。钌含量为100%减去锌和杂质含量的余量。
5.2杂质含量测定

5.2.1金属杂质含量测定按照YS/T 682的规定进行测试。
5.2.2 氯含量的测定。测试前将样品加入二次水20ml，70℃超声30min。按照GB/T 3884.12的第六部分分析步骤规定进行测试。

5.3 比表面积的测定

采用氮吸附法测定。钌锌产品于60℃真空干燥2小时后，冷却至室温。取0.2~0.5g试样装入样品管进行脱气处理，加热至100℃抽真空脱气。脱气装置真空度达到1.33Pa以下时，继续抽空脱气4h。关闭加热套，冷却至室温，充氮气至常压。用物理吸附仪测试样品的比表面，液氮法，测试2次取平均值。

5.4 钌晶粒粒径的计算
采用X射线衍射法进行测定计算。取试样用玛瑙乳钵研磨30~40min，装入试样框架内，垂直压紧成型。用X射线衍射仪对试样进行测定。由所得到的衍射线宽的范围通过Scherrer式进行计算，得到钌平均微晶粒径。D=Kλ/(βcosθ)（K为常数；λ为X射线波长；β为为衍射峰半高宽；θ为衍射角）。在上式中常数K的取值与β的定义有关，当β为半宽高时，K取0.89。当β为积分宽度时，K取1.0。具体地讲，将Cu kα线用作X射线源，由在衍射角（2θ）为44°附近具有极大值的衍射线的范围进行计算。
5.5 外观采用目视进行检测。
6检验规则

6.1检查和验收

6.1.1 产品应由供方进行检验，保证产品质量符合本标准及订货单的规定，并填写质量证明书。

6.1.2需方应对收到的产品按本标准的规定进行检验，如检验结果与本标（或订货合同）的规定不符时，应在收到产品之日起7日内向供方提出，由供需双方协商解决。如需仲裁，应由供需双方协商确定。

6.2组批

产品应成批提交验收，每批应由一次投料生产的产品组成。

6.3 检验项目
每批产品出厂前应进行化学成分、比表面积、钌晶粒计算值、外观的检验。

6.4  取样和制样
6.4.1  取样时，将同一批产品混合均匀，从不同部位取产品总量的1%～5%，但最少不少于50g，再用四分法缩分至检验所需数量。

6.4.2  制样时，将所取样品放入真空烘箱60℃干燥4h，冷却至室温待用。
6.5  检验结果的判定

产品检验项目化学成分、比表面积、钌晶粒计算值、外观中有一项检验结果不合格时，则判该批产品不合格。

7 标志、包装、运输、贮存和质量证明书

7.1 产品标志

在检验合格的产品上应有如下标志：

a）供方名称；

b）产品名称；

c）生产批次；

d）数量；

e）生产日期。

7.2  包装、运输、贮存

7.2.1  包装

产品应以内衬聚乙烯袋的塑料桶包装，严密封口。整齐放入木箱内，用纸屑、泡沫塑料等软物填料添固，不得有松动现象。

7.2.2. 运输

产品可以由供需双方协商确定采用铁路、公路、水路等方式运输, 运输途中不能接触有腐蚀性和有污染的物质。
7.2.3  贮存

产品应放于干燥阴凉处，严防受潮、暴晒。

7.3  质量证明书

每批产品应附有质量证明书，注明：

a）供方名称、地址、电话、传真；

b）产品名称；

c）批号；

d）数量；

e）检验结果和技术检验部门印记；

f）本标准编号；

g）出厂日期。

8订货单（或合同）内容

本标准所列材料的订货单（或合同）内应包括下列内容：

a）产品名称；

b）包装规格；

b）数量；

c）本标准编号；

e）其他。

附录A

钌锌催化剂化学分析方法
锌量的测定
AAS法

A.1  范围

    本附录规定了钌锌催化剂中锌量的测定方法。测定范围：锌质量分数为5~10%。
A.2  方法提要

试料于30ml高铝坩埚中用过氧化钠在800℃碱熔，冷却后用20%HCl浸取，定容后分取，用AAS测定。

A.3  试剂

    除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和一级水。

A.3.1  过氧化钠。

A.3.2  浓盐酸。

A.3.3  盐酸（20%）。

A.3.4  盐酸（5%）。

A.3.5  Zn标准溶液：

A.3.5.1 Zn标准储备液：外购Zn标准溶液（1000μg/ml），取10ml于100ml容量瓶，以5%盐酸定容至刻度。

A.3.5.2 Zn标准极差溶液：准确量取Zn标准储备液0、0.5、1.0、2.0、3.0、4.0、5.0ml于100ml容量瓶中，用5%盐酸定容至刻度。

A.4  设备

A.4.1  天平  感量0.0001g。

A.4.2  马弗炉。

A.4.3  原子吸收光谱仪。
A.5 分析步骤
A.5.1  试料

称取约0.1g试样（不小于0.1g），精确至0.0001g。

A.5.2 测定次数

独立地进行两次测定，取其平均值。

A.5.3 空白试验

随同试料做空白试验。

A.5.4  测定

A.5.4.1  试样的溶解
将试料称于30ml高铝坩埚中，加入约2g过氧化钠(A.3.1)，摇匀，覆盖约5g过氧化钠，于800℃马弗炉中碱熔15min，取出冷却，于250ml烧杯中先用少量水冲洗，再用20%盐酸（A.3.3）浸取，洗净坩埚，定容到100ml容量瓶。

A.5.4.2  试样的分取
取试液(5.4.1)取5ml溶液于100ml容量瓶中，加入5ml 浓盐酸（A.3.2），用水定容。

A.5.4.3 仪器测试
A.6  分析结果的表述

按式（1）计算锌的质量分数w，数值以%表示：
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式中：

C——测定样品溶液的浓度，ug/ml；

C0――测定空白溶液的浓度，ug/ml；
V0――样品定容体积，单位为毫升（mL）；

V1――分取试液体积，单位为毫升（mL）；

V2――分取液定容体积，单位为毫升（mL）；

m0――试料的质量，单位为克（g）；

所得结果应表示至小数点后第二位。

A.7  精密度

A.7.1  允许差

锌质量分数为5~10%时，实验室之间分析结果的允许差不应大于2%。
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