醋酸钌行业标准
编制说明
1、 工作简况
1.任务来源
1.1计划批准文件名称、文号及项目编号、项目名称、计划完成年限、项目名称更改说明、 编制组成员（单位）
[bookmark: _GoBack]根据2019年10月21日，全国有色金属标准化技术委员会《关于转发2019年第二批有色金属国家、行业、协会标准制（修）订项目计划的通知》（有色标委[2019]）73号）的要求，有色金属行业标准《醋酸钌》制定项目由全国有色金属标准化技术委员会归口，项目计划编号：工信厅科函(2019) 126号 2019-0192T-YS，项目周期为24个月，完成年限为2019年10月至2021年10月，标准起草单位为：贵研铂业股份有限公司、昆明贵金属研究所。其它编制组单位为：西安凯立新材料股份有限公司、江西汉氏贵金属有限公司、西安瑞鑫科金属材料有限责任公司、徐州浩通新材料科技股份有限公司。
1.2项目编制组单位变化情况
编制过程中项目编制组单位无变化。

2.主要参加单位和工作成员及其所做的工作
2.1 主要参加单位情况
标准起草单位贵研铂业股份有限公司是由中国唯一从事贵金属多学科领域综合性研究开发机构昆明贵金属研究所发起成立的高新技术企业，于2003年在上海证券交易所上市。公司以标准引领行业发展，持续保持贵金属领域标准制(修)订的优势地位。截至2017年末，主持和参与制订、修订国家标准72项、国家军用标准20项、行业标准114项，具备良好的工作基础。该产品生产部门环境材料事业部，主要从事铂族金属基础化合物、催化剂前驱体化合物、均相催化剂的生产及研发工作，是目前我国铂族金属化合物的主要生产基地，产品用户遍布全国各行各业上百家企业。
贵研铂业股份有限公司在标准起草任务落实后，积极组织相关人员查阅和检索国内外有关该产品的技术标准和资料，同时开展对用户的走访调研工作，收集现场实测数据，征求客户使用意见，确定厂家对产品的性能要求及杂质含量允许范围，组织公司分析检测部门进行相关技术指标的检测分析研究工作，制定科学可靠的检测方法，最后在结合生产实际的基础上完成了本标准草案的编制工作。
其它编制组单位为标准的编制提供了一些有益的建议，为标准技术要求部分提供了有力保障。
2.2标准起草主要工作成员所负责的工作情况
标准主要起草人均为高级工程师，且长期从事贵金属化合物的研发及生产工作，先后参与制定了贵金属化合物产品的国家标准或行业标准十余项，曾获中国有色金属行业协会的多项标准奖励，经验丰富，实践能力强。标准起草人及工作职责见表一。
表一 主要起草人及工作职责
	起草人
	工作职责

	沈善问  余娟  常桥稳
	主要负责人，负责标准的编写、试验方案确定及组织协调工作。

	沈善问  常桥稳  雷怀东
	技术指导及客户调研工作

	雷怀东
	客户调研工作

	陈洪来、
	产品生产及试验数据积累

	姜婧  
	产品分析检测方法研究

	左川  侯文明  朱武勋
	组织协调工作



3.主要工作过程
3.1 预研阶段
2018年2月，由全国有色金属标准化技术委员会发函组织标准编制组相关单位，奔赴贵研铂业股份有限公司、西安凯立新材料股份有限公司、江西汉氏贵金属有限公司、西安瑞鑫科金属材料有限责任公司、徐州浩通新材料科技股份有限公司等单位进行了第一次现场调研，具体内容为：了解醋酸钌的生产及应用情况，与企业技术人员深入讨论技术标准的具体技术要求，参观企业现场工作清况，根据此次调研情况，由主编单位整理并修订形成标准讨论稿。
3.2 立项阶段
2018年2月，贵研铂业股份有限公司向全体委员会议提交了《醋酸钌》标准项目建议书、 标准草案及标准立项说明等材料，全体委员会议论证结论为同意行业标准制定立项。
2018年4月，全国有色金属标准化技术委员下达了制定《醋酸钌》行业标准的任务，计划号为2019-0191T-YS，项目周期为24个月，完成年限为2019年9月至2021年9月，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。
3.3起草阶段
3. 1召开标准进度汇报及进度协调会
2019年10月，在山东泰安召开了《醋酸钌》有色金属行业标准制定任务落实会，根据与会专家及企业代表认真研究和讨论，确定了标准制定的主要参于单位为贵研铂业股份有限公司。其它编制组单位为：西安凯立新材料股份有限公司、江西汉氏贵金属有限公司、西安瑞鑫科金属材料有限责任公司、徐州浩通新材料科技股份有限公司。
根据此次会议精神，贵研铂业股份有限公司公司于2019年11月组织相关技术人员组成了《醋酸钌》标准制定起草小组，主要进行如下工作：标准起草成员深入生产现场调研生产工艺、设备、检验工艺过程，了解产品性能，建立本技术标准的技术依据。同时组织人员查阅和检索国内外有关该产品技术标准和资料，开展对用户的走访调研工作，确定了不同厂家对杂质元素的要求及杂质含量允许的范围，相关技术指标见表二:
表二 不同使用厂家技术要求
	
指标项目
	技术指标

	
	A用户
	B用户
	C用户
	D用户
	E用户

	Ir
	4.7～5.5%
Wt%
	8.5±0.5%
Wt%
	5-5.5%
Wt%
	5±0.5%
Wt%
	>5%
Wt%

	Ag
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    
Wt%

	Au
	<0.005%    Wt%
	/
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%   
 Wt%

	Pt
	<0.01%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.003%    Wt%
	<0.005%   
 Wt%

	Rh
	<0.005%    Wt%
	/
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	/

	Ir
	<0.005%    Wt%
	<0.003%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	/

	Pb
	<0.0005%    Wt%
	<0.002%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.002%   
 Wt%

	Ni
	<0.005%    Wt%
	<0.01%    Wt%
	<0.002%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%   
 Wt%

	Cu
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%   
 Wt%

	Fe
	<0.002%    Wt%
	/
	<0.002%    Wt%
	<0.01%   
 Wt%
	<0.005%    
Wt%

	Al
	<0.002%    Wt%
	<0.002%    Wt%
	<0.001%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.005%   
 Wt%

	Ca
	<0.002%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.002%    Wt%
	<0.01%   
 Wt%
	<0.005%    
Wt%

	Na
	<0.002%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.002%    Wt%
	<0.01%   
 Wt%
	<0.005%    
Wt%

	K
	<0.002%    Wt%
	<0.005%    Wt%
	<0.002%    Wt%
	<0.01%   
 Wt%
	<0.005%    
Wt%

	外观
	墨绿色溶液
	墨绿色溶液
	墨绿色溶液
	墨绿色溶液
	墨绿色溶液

	水溶解性
	无目视可见不溶物
	无目视可见不溶物
	无目视可见不溶物
	无目视可见不溶物
	无目视可见不溶物


《醋酸钌》标准的制定依据主要来自于对相关应用企业的调研，并征求了使用企业的意见，作为建立本技术标准的依据，同时也考虑了国内厂家生产实际和分析水平等情况。

二、标准编制原则
本标准起草单位自接受起草任务后，成立了标准编制工作组负责收集整理相关资料、市场需求及客户要求等信息，同时结合国家大政方针政策，未来发展趋势，本着科学发展、可持续发展的原则，坚决贯彻以人为本、绿色环保的精神，以严谨、科学的态度对本标准制定进行了反复的讨论、修改，使之不断完善。《醋酸钌》标准制定所遵循的基本原则：
1、充分满足市场要求的原则；
2、划繁就简的原则；
3、经济合理的原则；
4、有利于创新发展并与国际接轨的原则。

三、标准主要内容的确定依据 及主要试验和验证情况分析
1．本标准主要内容的确定依据
[bookmark: OLE_LINK7]1.1 查阅相关标准和国内外客户的相关技术要求；
1.2 根据国内醋酸钌生产厂家及使用企业的具体情况，力求做到标准的合理性与实用性；
1.3 根据技术发展水平及测试数据确定技术指标取值范围；
1.4 完全按照GB/T 1.1-2020和GB/T 20001.10-2014产品标准的要求进行格式和结构编写。
2. 标准主要试验和验证情况
根据调研情况及样品检测，市场上不同生产厂家生产的醋酸钌技术指标检测结果见表三。
表三 不同生产厂家指标检验结果
	
指标项目
	检验结果

	
	A厂家
	B厂家
	C厂家

	Pd
	31.5～32.37%
Wt%
	32.0±0.2%
Wt%
	>32.0%
Wt%

	Ag
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%

	Au
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%

	P
	0.001%
Wt%
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%

	Rh
	0.0013%
Wt%
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%

	Ir
	<0.0005%
Wt%
	0.0015%
Wt%
	<0.0005%
Wt%

	Pb
	<0.0005%    
Wt%
	<0.0006%
Wt%
	<0.0005%
Wt%

	Ni
	<0.0005%    
Wt%
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%

	Cu
	<0.0005%    
Wt%
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%

	Fe
	0.0015%
Wt%
	<0.0005%
Wt%
	0.0014%
Wt%

	Al
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%

	Cr
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%
	<0.0005%
Wt%

	水溶解性
	无目视可见不溶物
	无目视可见不溶物
	无目视可见不溶物


醋酸钌的化学式为[Ir3(O)(OAc)6(H2O)3]Oac，醋酸钌产品通常为溶液，溶液中通常含铱量为4-10%，根据客户的使用要求（参照表二）及各厂家实际生产的情况(参照表三)，最终确定铂质量分数为4-10%。
杂质元素的确定基于以下原则，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。在结合客户的使用要求（参照表二）及各厂家实际生产的情况(参照表三)基础上确定了杂质元素质量分数的规定如下表。
表四：杂质元素质量分数
	Ag
	Au
	Pd
	Rh
	Ru
	Pb
	Ni
	Cu
	Fe
	Al
	Cr

	0.002
	0.002
	0.002
	0.002
	0.002
	0.001
	0.001
	0.001
	0.002
	0.001
	0.001


考虑到产品在去离子水中的溶解试验可作为鉴定产品性能的指标之一，故对产品的溶解试验的要求也作出了相应的规定。本产品外观应为应为墨绿色溶液。金属铱质量分数的测定按GB/T34499.1─2017的规定进行。
四、标准中涉及专利的情况
本标准不涉及专利问题。

五、预期达到的社会效益等情况
5.1 项目的必要性简述
随着煤化工的发展，新型，高效的催化剂可以大幅降低醋酸合成的成本，简化合成工艺，，新型不含氯、硝酸根，卤素的水溶性贵金属催化剂成为了近年来研究开发的热点。醋酸钌作为一种很好满足上述要求的新型催化剂，随着近年来应用领域日益广泛以及应用水平的发展进步，对其质量要求也越来越高，为更好满足产品使用要求，规范生产，保证质量，促进行业进步，尽快制定此产品标准显得极为重要。醋酸钌行业标准所涉及的性能指标、试验方法等关键技术内容的确定，将有利于促进醋酸钌生产企业对工艺装备、技术水平、试验检测及质量管理等方面的升级发展，有利于减少企业用于产品开发、性能表征技术的研发投入和重复劳动，降低醋酸钌应用开发成本，拓展醋酸钌的应用领域，促进企业提高质量效益。随着醋酸钌应用领域的日益广泛以及技术水平的不断发展进步，应用厂家对醋酸钌的质量要求也越来越高，为更好满足产品使用要求，建立醋酸钌的技术指标是很有必要的。
制定后的产品标准各项内容科学合理，具可操作性。通过醋酸钌标准的制定并实施，可促进醋酸钌在载体催化剂制备行业中应用水平的提升，同时对提高产品质量，促进醋酸钌生产行业技术进步具有重要意义，必将产生巨大的经济效益和社会效益。

5.2 项目的可行性简述
贵研铂业股份有限公司成立于2000年，是集贵金属系列功能材料研发、制造、销售于一体的高新技术企业。贵研铂业环境材料事业部主要从事铂族金属基础化合物、催化剂前驱体化合物、均相催化剂的生产和市场营销工作，有各类工程技术和管理人员100余人，是我国目前铂族金属化合物的主要生产基地，产品用户遍布全国各行各业上百家企业。
贵研铂业环境材料事业部近年来积极研究开发，逐步掌握了多种新型催化剂的生产制备技术，推向市场的醋酸钌等产品已被部分厂家使用，效果良好。相关研发技术人员近年来对醋酸钌的生产工艺研究较为深入，解决了一系列合成难点，明确了保证产品质量的关键工艺控制点，合成工艺成熟，产品质量稳定，已建立完整生产线，能进行大批量生产，且制定了该产品的作业指导书，规定了内控标准，相关项目检测方法及手段较为成熟，为后续标准的制定及实施提供了坚实的技术保障，且可提供必要的经费支持。
现阶段国内采用醋酸钌为催化剂合成醋酸的厂家已经采用醋酸钌来替代原有的铑催化剂，且取得良好效果，市场需求量不断增加，但不同的厂家对醋酸钌的技术指标要求不尽相同，标准不一，故对产品生产厂家而言存在一定的困扰。产品现有的生产技术水平及分析检测技术的进步为标准的制定可行性提供了支撑。

5.3 标准的先进性、创新性、标准实施后预期产生的经济效益和社会效益
目前国内外对醋酸钌的合成及应用已有一定程度的研究，但到目前为止并未检索到公开的有关醋酸钌的产品技术标准。本标准所规定的技术指标均优于不同客户对本产品的技术指标要求（参见表二），同时化学成分的试验方法规定中体现了相关检测技术的的最新发展水平，本标准所规定的其它项目如检验规则及标志、包装、运输、贮存、随行文件和订货单（或合同）内容也能最大限度保护生产及使用厂家的利益。不同生产厂家指标项目实测值（参见表三）基本符合本标准的规定，说明本标准的制定是符合生产实际的。
本标准制订的各项指标均能满足国内外大多数生产厂家实际生产情况，又能满足使用厂家的要求。本标准文字简练、条理清晰，制订的各项指标合理、先进，具有实用性、可操作性，能够满足生产和使用需要，确定该标准指标水平为总体国内先进水平。
本标准规定的产品在煤化工制备醋酸行业具有较大优势，如传统的碘化铑等在催化剂中残留的氯离子严重影响催化活性与寿命，还会腐蚀设备，现阶段主要采用碘化铑等，这一体系目前为合成气制备醋酸的催化剂的主流体系，生产技术较为成熟，碘化铑体系系贵金属催化剂虽较氯化物体系性能更为优异，但还是存在如下缺陷：溶液体系酸性较强，对设备材料存在一定破坏性，影响催化性能，且生产过程会产生催化剂中毒，醋酸钌可溶于水，溶液体系为弱有机酸性，对设备腐蚀性小，且不含易使催化剂中毒的氯、硫、磷等元素，生产过程产生污染物少，有利环保，是较为理想催化剂。
制定本产品的行业标准，规范产品技术要求，有利于用户了解产品规格、性能等技术指标，从而正确使用产品，对于醋酸钌在载体催化剂行业推广应用具有重大意义，同时也也有利于规范市场，提高产品竞争力。通过醋酸钌标准的制定并实施，将进一步促进醋酸钌在化学化工行业尤其在载体催化剂制备行业中的应用，同时对提高产品质量，促进醋酸钌生产行业技术进步具有重要意义，必将产生巨大的经济效益和社会效益。

六、采用国际标准和国外先进标准的情况
  无采用国际标准和国外先进标准的情况。

七、与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性国家标准的协调配套情况
本标准完全满足现行国家法规的要求，标准格式规范。本标准属于醋酸钌专业基础标准，没有现行的法律、法规、规章制度等对其要求，本领域没有强制性标准。

八、重大分歧意见的处理经过和依据
本标准属于有色金属领域专业基础标准，编制组根据起草前确定的编制原则进行了标准起草，标准起草过程中未发生重大分歧意见。

九、标准性质的建议说明
建议该标准为推荐性有色金属行业产品标准。

十、贯彻标准的要求和建议措施
本标准全面覆盖了醋酸钌的一般要求，建议相关单位组织专项标准宣贯会进行系统的学习与贯彻实施。
本标准属于行业基础标准，对醋酸钌产品的一般要求进行了约定，对特殊行业用醋酸钌有特殊要求时，建议供需双方在本标准基础上对特殊要求在订货合同中进行详细的约定或起草专项技术协议。

十一、废止现行相关标准的建议
无相关现行标准。

十二、其他应予说明的事项
本标准在申报、立项和起草过程中，得到了全国有色金属标准化技术委员会和其他相关单位的支持、指导和帮助，在此特表示真诚的感谢！标准起草过程也是我们学习的过程，由于条件所限应细致深入的工作未能进行，还存有许多缺憾。请与会专家代表多多赐教，好的经验、办法、建议我们一定采纳学习，以便使本标准更加完善。

十三、参考资料清单 
GB/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
YS/T 562-2009 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 XXXX-XXXX 钌化合物化学分析方法  铂、钯、铑、铱、金、银、铜、铁、镍、镁、锰、铅、锌、钙、钠含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法
            贵研铂业股份有限公司
《醋酸钌》行业标准起草小组 
2020年9月
