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、

前    言

    本文件按照GB/T1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

本文件代替YS/T 931—2013《硝酸钯》，与YS/T 931—2013相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：

    a)增加了产品分类，对产品进行了分类（见4.1）；

b)增加了产品标记中产品名称、化学式项（见4.2）；

c)增加规定了硝酸钯的化学成分杂质元素Cl-≤0.05% ，并按H+/Pd(摩尔比)值对产品进行了分类(见5.1中表１）； 

    d)更改了杂质元素的测定方法。将原标准YS/T931—2013中引用YS/T 362 纯钯中杂质元素的发射光谱分析方法，更改为最新的方法标准YS/T1197—2017钯化合物化学分析方法   金、银、铂、铑、铱、钌、铅、镍、铜、铁、锡、铬、锌、镁、锰、铝、钙、钠、硅、铋、钾、镉的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法（见6.1.2,2013版的4.2）； 

e)增加了标准YS/T1496-2021 钯化合物分析方法 杂质阴离子含量测定 离子色谱法的引用（见6.1.2）；
f)增加了H+/Pd(摩尔比)的测定（见6.1.3）；

g)增加了H+/Pd(摩尔比)的计算公式（见6.1.3.2）；

h)增加了附录A来测定硝酸钯中H+摩尔浓度（见6.1.3.1）

i)增加了检测结果取值按GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定的引用（见7.5.1）

j)更改了标志，分为了产品标志和包装标志（见8.1，2013版的6.1）
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件自批准实施之日起，同时代替YS/T931-2013。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）归口。
    本文件起草单位：贵研铂业股份有限公司等。
本文件起草人：刘朝能、张思睿、肖云、马志斌、刘桂华、苏琳琳、刘俊、沈善问、朱武勋
何冬浩、朱江、李永强、李家林、林鹏、韩媛
    本文件及所代替的文件的历次版本发布情况为：

    ――2013年首次发布为YS/T 931—2013，2022年第一次修订；
    ――本次为第一次修订。
硝酸钯

1  范围

本文件规定了硝酸钯的要求、试验方法、检验规则和标志、包装、运输、贮存及随行文件与订货单（或合同）内容。

本文件适用于精细化工和汽车尾气催化转换器负载钯涂层用硝酸钯。
2 规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 191-2008 包装储运图示标志

GB/T 8170-2008 数值修约规则与极限数值的表示和判定

GB/T 23276-2009 钯化合物分析方法 钯含量的测定 二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法
YS/T1197—2017钯化合物化学分析方法   金、银、铂、铑、铱、钌、铅、镍、铜、铁、锡、铬、锌、镁、锰、铝、钙、钠、硅、铋、钾、镉的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法

YS/T 1496-2021 钯化合物分析方法 杂质阴离子含量测定 离子色谱法

HG/T 3921-2006化学试剂 采样及验收规则

3  术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。
4  分类（和标记）

4.1产品分类
硝酸钯根据产品性质及客户需求，可以分为低酸度硝酸钯和高酸度硝酸钯。

4.2 产品标记

产品标记为低酸度硝酸钯和高酸度硝酸钯
化学式： Pd(NO3)2
5  技术要求

5.1  化学成分

产品的化学成分应符合表1的规定。

表1　  硝酸钯的化学成分             
	分类
	外观质量
	规格
	Pd(质量分数)/%
	杂质元素

（质量分数)/%  ≤
	Pb
	Cu
	Fe
	Zn
	Ni
	Al
	Sn
	Cr
	Au
	Ag
	Cl-

	低酸度硝酸钯
	褐色液体
	H+/Pd(摩尔比)≤3.0
	10～25
	
	0.001
	0.001
	0.001
	0.001
	0.001
	0.001
	0.001
	0.001
	0.001
	0.001
	0.05

	高酸度硝酸钯
	褐色液体
	H+/Pd(摩尔比)＞3.0
	10～25
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


5.2  外观质量

硝酸钯应为褐色液体。
5.3  溶解试验

称取一定量的溶液，用硝酸酸化后的纯水稀释至钯质量分数0.5％～1.0％时，无目视可见不溶物。
6.   试验方法

6.1 化学成分

6.1.1钯质量分数的测定

钯质量分数的测定按GB/T 23276-2009中的规定进行。
6.1.2杂质元素质量分数的测定

金属杂质元素含量的测定按YS/T1197—2017钯化合物化学分析方法   金、银、铂、铑、铱、钌、铅、镍、铜、铁、锡、铬、锌、镁、锰、铝、钙、钠、硅、铋、钾、镉的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法的规定进行。

杂质元素氯的测定按YS/T 1496-2021 钯化合物分析方法 杂质阴离子含量测定 离子色谱法 的规定进行
6.1.3  H+/Pd(摩尔比)的测定

6.1.3.1 H+摩尔浓度按附录A的规定进行测定

6.1.3.2  硝酸钯中[H+]/[Pd](摩尔比)的值，按公式（1）计算：

［H+］/［Pd］=
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式中：

ωPd----产品中钯的质量分数（%）；

ρ----产品中的密度，单位为克每毫升（g/mL）；

106.42----钯的摩尔质量，单位为克每摩尔（g/mol）；
C----产品中的H+的摩尔浓度，单位为摩尔每升（mol/L）
6.2 溶解试验

称取一定量的硝酸钯，用硝酸酸化后的蒸馏水稀释至钯质量分数0.5％～1.0％时，目视检查，无可见不溶物。
6.3 外观质量

采用目视进行检查进行
7   检验规则
7.1  检查和验收

7.1.1产品应由供方技术监督部门进行验收，保证产品质量符合本标准（或合同）的规定，并填写质量证明书。
7.1.2需方应对收到的产品按本标准的规定进行复验。复验结果与本标准（或合同）的规定不符时，应在收到产品之日起15天内向供方提出，由供需双方协商解决。如需仲裁，仲裁取样应由供需双方共同进行。
7.2  组批

硝酸钯应成批提交验收，同一次投料生产出的硝酸钯溶液为一个批号。
7．3  检验项目

每批产品出厂前应进行钯质量分数、杂质元素质量分数、 H+/Pd(摩尔比)的测定、溶解试验、外观、的检验。
7．4  取样

产品取样按HG/T 3921-2006文件中4.5.1.2桶装液体产品的取样规定进行。
7．5  检验结果判定

7.5.1  检验结果的数值按GB/T 8170的规定进行修约，并采用修约值比较法判定。
7.5.2  产品化学成分、溶解试验中任意一项的检验结果不合格时，则判该批产品不合格，外观质量检验不合格，则判该瓶产品不合格。
8   标志、包装、运输、贮存和质量证明书

8.1 标志(分产品标志和包装标志）
8.1.1 产品标志
在检验合格的每瓶产品标签上应有如下标志：
a）供方名称；
b）产品名称；
c) 技术要求
d）钯含量；
e）净重；
f) 生产批次；
g）出厂日期。

8.1.2 包装标志

产品的包装箱标志应符合GB/T 191的规定
8.2  包装、运输、贮存

8.2.1 产品装入聚丙稀或聚乙烯塑料瓶中，严密封口。整齐放入木箱或纸箱内，用纸屑、泡沫塑料等软物填料添固，不得有松动现象。
8.2.2  产品可以用铁路、公路、水运等方式运输。
8.2.3  产品应放清洁避光的场所。
8.3 随行文件
每批产品应附有随行文件，其中除应包括供方信息、产品信息、本文件编号、出厂日期或包装日期外，还宜包括：
a） 产品检验报告单；
● 检验项目及其结果或检验结论；
● 批量或批号；
● 检验日期；
● 检验员签名或盖章。
b）其它。
9  订货单（或合同）内容

本文件所列材料的订货单（或合同）内应包括下列内容：
a）产品名称；
b）批号；
c）净重（或件数）；
d）本文件编号；
e）其他。


附录A
（规范性附录）
硝酸钯溶液中氢离子的测定 电位滴定法
A.1范围
本文件规定了硝酸钯溶液中氢离子含量的测定方法。

本文件适用于硝酸钯溶液中氢离子含量的测定。测定范围0.5mol/L～15 mol/L。

A.2  原理

根据经典的酸碱滴定理论，硝酸钯溶液中的氢离子跟氢氧化钠中和反应，通过复合玻璃电极检测，采用二次作图法，在滴定的同时由联机电脑实时同步绘制酸碱滴定的 pH-滴定体积曲线及其相应的一阶微分曲线，以曲线上发生酸碱中和反应引起的“pH突跃”为滴定终点的判定依据。
A.3  试剂或材料


A.3.1 氢氧化钠（分析纯）。

A.3.2 氢氧化钠标准液：0.2mol/L。

A.3.3 邻苯二甲酸氢钾基准溶液：0.1000mol/L。称取2.0422g邻苯二甲酸氢钾基准物质（105～110℃干燥至恒重），置于100mL烧杯中，加40mL新沸过的冷去离子水，溶解完全后转移至100mL容量瓶中定容，摇匀。
A.3.4电极校正液：PH=4.0(25℃)，PH=7.0(25℃)，PH=9.0(25℃)。
A.3.5 移液管：1mL，10mL。
A.4  仪器设备

A.4.1 自动电位滴定仪，配有复合玻璃电极，20mL定量管。
A.4.2  推荐仪器工作条件：动态PH滴定模式，滴定速度选择动态速度，电位评估选择等当点最大。
A.5 样品

样品储存于密闭容器内，用时现称。

A.6试验步骤

A.6.1 试料

移取硝酸钯样品0.2mL。
A.6.2 平行试验

    平行做两份试验。

A.6.3 测定

A.6.3.1电极校正
        进入电脑，打开仪器控制程序，选择PH校正方法，将电极依次放入三个规格的缓冲液中，按照提示完成电极校正。
A.6.3.2 氢氧化钠标定
移取10mL邻苯二甲酸氢钾基准溶液于100mL烧杯中，稀释至70mL，用复合玻璃电极作指示电极，进入电脑，打开仪器控制程序，选择标定方法，运行方法，用待标定的氢氧化钠标准溶液滴定至终点。平行测定三次，仪器自动计算标定结果，显示氢氧化钠标准溶液的浓度，并保存在程序中。
氢氧化钠标准溶液的物质的量浓度C1（mol/L）按式（1）计算：

C1=
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式中：

C0 ----邻苯二甲酸氢钾基准溶液的浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；
V0 ----邻苯二甲酸氢钾基准溶液的体积，单位为毫升（mL）；

[image: image3.wmf]1

V

----标定消耗的氢氧化钠标准溶液的体积，单位为毫升（mL）；

A.6.3.3  样品测定
移取0.2mL硝酸钯溶液于100mL烧杯中，稀释至70mL, 插入复合玻璃电极，进入电脑，选择推荐滴定方法，运行方法，氢氧化钠样品中的酸发生中和反应，反应接近终点时出现突跃点，其中最大突跃点为目标值。
A.7 试验数据处理

样品中氢离子（H+）含量以物质的量浓度C （mol/L）计，按公式（2）计算：
C=
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式中：


[image: image5.wmf]1

C

----氢氧化钠的物质的量浓度，单位为摩尔每升（mol/L）；


[image: image6.wmf]1

V

----消耗的氢氧化钠的体积，单位为毫升（mL）；

V----试料的取样体积，单位为毫升（mL）。

计算结果保留小数点后两位数字。

A.8 精密度

A.8.1 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超过重复性限（r），超过重复性限(r)的情况不超过5 %，重复性限（r）按以下表1数据采用线性内插法或外延法求得：

表 1 重复性限

	硝酸钯
	氢离子
	摩尔浓度/mol/L
	0.52
	5.16
	14.67

	
	
	r
	0.05
	0.13
	0.45


A.8.2  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）按以下表2数据采用线性内插法或外延法求得：
表 2 再现性限

	硝酸钯
	氢离子
	摩尔浓度/mol/L
	0.52
	5.16
	14.67

	
	
	R
	0.07
	0.15
	0.51


A.9试验报告

本章规定试验报告所包括的内容。至少应给出以下几个方面的内容：

——试验对象；

——使用的标准（包括发布或出版年号）；

——使用的方法（如果标准中包括几个方法）；

——分析结果及其表示；

——与基本分析步骤的差异；

——观察到的异常现象；

——试验日期。
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