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一、工作简况

（一）任务来源
根据2022年12月30日，国家标准化管理委员会《关于下达2022年第四批推荐性国家标准计划及相关标准外文版计划的通知》（国标委发【2022】51号的要求，国家标准《钯化合物分析方法 钯含量的测定 二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法和重量法》修订项目由全国有色金属标准化技术委员会归口，计划编号：20221730-T-610，项目周期为16个月，完成年限为2024年4月，标准起草单位为：贵研铂业股份有限公司、贵研检测科技（云南）有限公司、贵研化学材料(云南)有限公司、 中船重工黄冈贵金属有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有、国标（北京）检验认证有限公司、 国合通用（青岛）测试评价有限公司、成都光明派特贵金属有限公司、江西省君鑫贵金属科技材料有限、浙江微通催化新材料有限公司、黑龙江省东北林业大学、陕西瑞科新材料股份有限公司、 广东省科学院工业分析检测中心。
（二）主要参加单位和工作成员及其所作的工作

2.1主要参加单位情况
标准主编单位贵研铂业股份有限公司和贵研检测科技（云南）有限公司在标准的编制过程中，积极主动收集国内外的钯化合物产品标准及分析标准，跟据收集到的标准开展试验，编写现场试验过程报告模板，编制实测数据统计表，公司能够带领编制组成员单位认真细致修改标准文本，征求多家企业的修改意见，最终带领编制组完成标准的编制工作。贵研化学材料(云南) 有限公司提供实验样品及验证样品。
各验证单位，积极参加标准调研工作，针对标准的讨论稿和征求意见稿提出修改意见，主要负责标准中检测范围文本内容编写把关，承担标准中的试验验证工作。深圳市中金岭南有色金属股份有、 国合通用（青岛）测试评价有限、 国标（北京）检验认证有限公司、中船重工黄冈贵金属有限公司、成都光明派特贵金属有限公司针对钯化合物分析条件试验、加标回收、精密度进行可靠的数据分析确定及试验验证工作；陕西瑞科新材料股份有限公司、 广东省科学院工业分析检测中心、国标（北京）检验认证有限公司、东北林业大学、江西省君鑫贵金属科技材料有限、 浙江微通催化新材料有限公司对钯化合物分析精密度试验进行可靠的数据分析确定及承担标准中的试验验证工作，为标准技术要求提供有力保障。
2.2 主要工作成员所负责的工作情况
本标准主要起草人及工作职责见表1。
表1 主要起草人及工作职责

	起草人
	工作职责

	陶赛祥
	负责试验方案设计及试验、撰写实验报告、标准稿及编制说明

	金娅秋、陈国华
	负责标准的工作指导、标准文本的编写及组织协调

	刘桂华、刘朝能
	样品制备

	王丹、张航波
	参与分析测试、方法比对

	朱武勋
	标准审定外部协调

	张圣欢 夏江 左鸿毅 胡璇 李甜 王巍 刘含笑 孙阳 林晶 郁丰善 杨帆 刘斌 王冠 陈立钢 牛娜 杜冰 周爱玲 周世豪 覃永振
	方法试验验证

	孙琦 杨梅英 鲁瑞智 王川
	辅助实验


（三）主要工作过程
1 预研阶段

1.1标准调研

 2022年5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单位讨论技术要求，并征求相关企业意见，由主编单位整理后初步形成标准讨论稿。

1.2标准工作会议

由全国有色金属标准化技术委员会组织召开标准工作会议，会议对贵研铂业股份有限公司、贵研检测科技（云南）有限公司为主编单位提出修订《钯化合物分析方法 钯含量的测定 二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法和重量法》 国家标准计划进行认真讨论，并提出进一步修改讨论稿意见。

2 立项阶段

2022年10月, 贵研铂业股份有限公司向全国有色金属标准化技术委员会提交了《钯化合物分析方法 钯含量的测定 二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法和重量法》国家标准项目建议书，标准草案及立项报告等材料，全体委员会讨论论证同意该国家标准立项。

2022年12月30日，国家标准化管理委员会下达了修订《钯化合物分析方法 钯含量的测定 二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法和重量法》国家标准的任务，计划号为20221730-T-610，完成年限到2024年4月，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。
3 起草阶段

3.1标准进度汇报及进度协调会

2023年2月21日，全国有色金属标准化技术委员会在广东省佛山市组织召开了标准项目任务落实会议，会议对《钯化合物分析方法 钯含量的测定 二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法和重量法》等 91项标准项目进行了审定、预审、讨论及任务落实（有色标委 [2023] 10号）。
3.2验证样品发放及数据反馈

   2023年9月，标准主编单位向验证单位发放验证样品及征求意见稿。在本标准的试验过程中，采用钯化合物样品做加标回收试验，硫酸钯、硫酸四氨钯、氯化钯三种样品做精密度试验来计算方法的准确度及重复性、再现性。根据验证单位返回的数据，于2023年11月形成了标准讨论稿I及编制说明。

4征求意见阶段
4.1 标准征求意见会议
2023年9月，以电子邮件、电话、微信等形式征求验证单位意见，根据验证单位意见及试验数据，再次形成讨论稿II。

4.2标准发函征求意见

 2023年9月以会议的形式召开工作会议以及通过网络、微信和电子邮件等方式在全国开展征求意见工作，对XX家相关研究院所、生产企业、下游用户以及第三方检测机构进行了征求意见，2023年x月xx日～x月xx日在xxx召开《钯化合物分析方法 钯含量的测定 二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法和重量法》预审会，发送《征求意见稿》的单位数XX个，收到《征求意见稿》后，回函的单位数XX个，回函并有建议或意见的单位数xx个。编制组单位根据回函意见，对标准稿进行了修改和完善，并于2023年x月形成了标准送审稿。回函意见见意见汇总表表：
5 审查阶段
2024年x月x日～x月x日，在xxx召开了国家标准《钯化合物分析方法 钯含量的测定 二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法和重量法》审定会，根据与会专家及企业代表认真研究及讨论，形成审定会纪要，并在会议上经过专家审议通过，根据审定会纪要，修订标准的送审稿，编制《钯化合物分析方法 钯含量的测定 二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法和重量法》的报批稿。
6 报批阶段
 2024年x月，标准起草工作组根据审查会提出的修改意见和建议对标准进行了进一步的修改整理，形成了本标准的报批稿。报标委会秘书处。
二、标准编制原则

编制本标准的原则是以能满足钯化合物产品标准中钯含量的准确、快速测定要求。本着分析技术的先进性、适用性、可操作性和便捷性。修订本标准。

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 标准检测范围确定

本标准适用于钯化合物中钯含量的测定，包含二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法（方法一）和二甲基乙二醛肟重量法（方法二）。测定范围:4.00%～70.00%。

2 试验方法确定

2.1二甲基乙二醛肟析出 EDTA 络合滴定法
2.1.1 硝酸浓度影响

由表1可知，硝酸浓度在0.35mol/L～0.80mol/L范围内，第一、二终点均敏锐，测得钯结果准确。

表1  硝酸浓度影响

	HNO3(mol/L)
	第一终点
	第二终点
	测得Pd量(mg)
	绝对误差(mg)
	相对误差(%)

	0.10
	敏锐
	敏锐
	19.28
	-0.72
	-3.60

	0.20
	敏锐
	敏锐
	19.62
	-0.38
	-1.90

	0.35
	敏锐
	敏锐
	19.98
	-0.02
	-0.10

	0.40
	敏锐
	敏锐
	20.00
	0.00
	0.00

	0.50
	敏锐
	敏锐
	20.00
	0.00
	0.00

	0.60
	敏锐
	敏锐
	20.02
	+0.02
	+0.10

	0.80
	敏锐
	敏锐
	20.02
	+0.02
	+0.10

	1.20
	较敏锐
	较敏锐
	20.05
	+0.05
	+0.25

	1.50
	稍拖
	稍拖
	20.07
	+0.07
	+0.35


2.1.2 盐酸浓度影响

由表2可知，盐酸浓度在0.024mol/L～0.25mol/L范围内，第一、二终点均敏锐，测得钯结果准确。
表2  盐酸浓度影响

	HCl(mol/L)
	第一终点
	第二终点
	测得Pd量(mg)
	绝对误差(mg)
	相对误差(%)

	0.024
	敏锐
	敏锐
	19.98
	-0.02
	-0.10

	0.05
	敏锐
	敏锐
	19.97
	-0.03
	-0.15

	0.10
	敏锐
	敏锐
	19.99
	-0.01
	-0.05

	0.15
	敏锐
	敏锐
	19.99
	-0.01
	-0.05

	0.18
	敏锐
	敏锐
	20.00
	0.00
	0.00

	0.20
	敏锐
	敏锐
	20.00
	0.00
	0.00

	0.22
	敏锐
	敏锐
	19.99
	-0.01
	-0.05

	0.25
	敏锐
	敏锐
	20.01
	+0.01
	+0.05

	0.50
	较敏锐
	较敏锐
	20.05
	+0.05
	+0.25


2.1.3 盐酸和硝酸共同存在时的影响

由表3可知，盐酸浓度在0.024mol/L～0.24mol/L范围内，硝酸浓度在0.016mol/L～0.64mol/L范围内，共同存在时，第一、二终点均敏锐，测得钯结果准确。在盐酸介质中测定钯量时，硝酸浓度越低终点越敏锐。选择盐酸浓度在0.12mol/L做以下实验。
表3  盐酸和硝酸共存时的影响

	HCl
	HNO3
	第一终点
	第二终点
	测得Pd量

(mg)
	绝对误差(mg)
	相对误差(%)

	(mol/L)
	v/v（%）
	(mol/L)
	v/v（%）
	
	
	
	
	

	0.024
	0.2
	0.016
	0.1
	敏锐
	敏锐
	20.00
	0.00
	0.00

	
	
	0.032
	0.2
	敏锐
	敏锐
	   19.99
	-0.01
	-0.05

	
	
	0.064
	0.4
	较敏锐
	较敏锐
	19.97
	-0.03
	-0.15

	0.048
	0.4
	0.032
	0.2
	敏锐
	敏锐
	19.99
	-0.01
	-0.05

	
	
	0.64
	0.4
	敏锐
	较敏锐
	20.01
	+0.01
	+0.05

	
	
	0.08
	0.5
	稍拖
	稍拖
	20.15
	+0.15
	+0.75

	0.06
	0.5
	0.032
	0.2
	敏锐
	敏锐
	20.02
	+0.02
	+0.10

	
	
	0.064
	0.4
	敏锐
	较敏锐
	20.02
	+0.02
	+0.10

	
	
	0.08
	0.5
	稍拖
	拖
	20.10
	+0.10
	  +0.50

	0.12
	1.0
	0.032
	0.2
	敏锐
	敏锐
	19.98
	-0.02
	-0.10

	
	
	0.064
	0.4
	敏锐
	敏锐
	20.04
	+0.04
	+0.20

	
	
	0.08
	0.5
	稍拖
	稍拖
	20.07
	+0.07
	+0.35

	0.18
	1.5
	0.016
	0.1
	敏锐
	敏锐
	20.02
	+0.02
	+0.10

	
	
	0.032
	0.2
	敏锐
	敏锐
	   19.98
	-0.02
	-0.10

	
	
	0.064
	0.4
	较敏锐
	较敏锐
	19.97
	-0.03
	-0.15

	0.24
	2.0
	0.16
	1.0
	敏锐
	敏锐
	19.98
	-0.02
	-0.10

	0.36
	3.0
	0.32
	2.0
	稍拖
	拖
	
	
	


2.1.4 高氯酸用量选择

由表4可知，在用高氯酸处理有机化合物四（三苯基膦）钯时，用量大于8mL不易产生跳液，并且测得钯结果准确。选择高氯酸用量10ml做以下实验。
表4  高氯酸的用量

	称样量（g）
	HClO4(mL)
	测得Pd量(%)
	第二终点
	第二终点
	现象

	0.49750
	1
	6.907
	敏锐
	敏锐
	易跳液

	0.50259
	2
	9.150
	敏锐
	敏锐
	易跳液


	0.50188
	3
	9.070
	敏锐
	敏锐
	易跳液

	0.50192
	4
	9.129
	敏锐
	敏锐
	易跳液

	0.50417
	5
	9.130
	敏锐
	敏锐
	易跳液

	0.50425
	6
	9.179
	敏锐
	敏锐
	无跳液

	0.49967
	7
	9.130
	敏锐
	敏锐
	无跳液

	0.49488
	8
	9.136
	敏锐
	敏锐
	无跳液

	0.50677
	9
	9.135
	敏锐
	敏锐
	无跳液

	0.50403
	10
	9.141
	敏锐
	敏锐
	无跳液

	0.50136
	12
	9.138
	敏锐
	敏锐
	无跳液

	0.48963
	15
	9.143
	敏锐
	敏锐
	无跳液

	0.51037
	20
	9.137
	敏锐
	敏锐
	无跳液


▲注：使用高氯酸可能发生危险，请做好全面防护。
2.1.5 EDTA用量影响

由理论计算，络合20.00mg钯需要0.0306mol/L EDTA溶液6.14mL。为了确定EDTA溶液过剩量对滴定钯的影响，依次加入表5所列EDTA溶液。由表5可知，当EDTA的实际加入量高于理论需要量的0.1～3.0倍（更高未做）时，测得钯结果准确。选择加入量高于理论量的0.20倍做以下实验。

表5 EDTA用量影响

	加EDTA

mL
	过剩EDTA
	测得Pd量
mL
	绝对误差
mg
	相对误差

%

	
	mL
	倍数
	
	
	

	17.25
	0.83
	0.05
	19.51
	-0.49
	-2.45

	18.00
	1.58
	0.10
	19.86
	-0.14
	-0.20

	19.50
	3.08
	0.20
	20.00
	0.00
	0.00

	33.00
	16.58
	1.0
	20.00
	0.00
	0.00

	65.00
	48.58
	3.0
	20.01
	+0.01
	+0.05


2.1.6 二甲基乙二醛肟乙醇溶液用量影响

2.5mL二甲基乙二醛肟乙醇溶液即可将10mg钯从EDTA-Pd中析出。而10mL二甲基乙二醛肟乙醇溶液，可定量沉淀40mg以下的钯。选择加入10mL二甲基乙二醛肟乙醇溶液做以下试验。

2.1.7 加入二甲基乙二醛肟乙醇溶液搅拌和静置时间影响

于搅拌下滴加二甲基乙二醛肟乙醇溶液（1min内滴加完）后，继续搅拌1min～30min（更高未做），静置10min～60min（更高未做），测得钯结果准确。选择搅拌1min，静置15min做以下试验。

2.1.8 三氯甲烷用量对二甲基乙二醛肟-钯萃取影响
    在二甲基乙二醛肟-钯沉淀中，Pd≤10mg、Pd≤20mg、＞20mg～40mg时，分别需要三氯甲烷7mL、10mL、15mL，且萃取3min～10min溶液即澄清。选择萃取3min做以下试验。
2.1.9 共存离子的影响与消除

由表6可知，对20.00mg钯而言，当相对误差≤±0.15%时，银、铂、铑、钌、铱和常见元素不干扰测定。干扰元素可采取适当方法消除影响。
表6  共存离子的影响与消除
	加M(mg)
	测得Pd量(mg)
	绝对误差(%)
	相对误差(%)

	Ag（Ⅰ）
	90
	20.00
	0.00
	0.00

	Cu（Ⅱ）
	20
	20.02
	+0.02
	+0.10

	Ni（Ⅱ）
	20*
	20.01
	+0.01
	+0.05

	Co（Ⅱ）
	20*
	20.02
	+0.02
	+0.10

	Zn（Ⅱ）
	10*
	19.99
	-0.01
	-0.05

	Cd（Ⅱ）
	10*
	19.97
	-0.03
	-0.15

	In（Ⅲ）
	10*
	20.00
	0.00
	0.00

	Pb（Ⅱ）
	10*
	20.00
	0.00
	0.00

	Al（Ⅲ）
	10*
	19.97
	-0.03
	-0.15

	Li+
	10*
	20.01
	+0.01
	+0.05

	La（Ⅲ）
	10*
	20.00
	0.00
	0.00

	Ce（Ⅲ）
	10*
	20.01
	+0.01
	+0.05

	Y（Ⅲ）
	10*
	19.99
	-0.01
	-0.05

	Gd（Ⅲ）
	10*
	20.00
	0.00
	0.00

	Sm（Ⅲ）
	10*
	19.98
	-0.02
	-0.10

	Th（Ⅳ）
	10*
	20.00
	0.00
	0.00

	Yb（Ⅲ）
	10*
	19.98
	-0.02
	-0.10

	V（Ⅴ）
	1.0
	20.02
	+0.02
	+0.10

	Nd（Ⅲ）
	10*
	20.00
	0.00
	0.00

	Cr（Ⅲ）
	10*
	19.98
	-0.02
	-0.20

	Sb（Ⅲ）
	10*
	20.00
	0.00
	0.00

	Se（Ⅳ）
	10*
	19.99
	-0.01
	-0.05

	Te（Ⅳ）
	10*
	19.99
	-0.01
	-0.05

	Fe（Ⅲ）
	0.5
	20.02
	+0.02
	+0.10

	Mn（Ⅱ）
	0.2
	20.04
	+0.04
	+0.20


2.1.10 样品分析结果

将试液转入200mL容量瓶中（钯含量在4%～20%的样品转入100mL容量瓶），用水稀释至刻度，混匀。移取10试液置于 300 mL 烧杯中。加 2mL氯化钠溶液，低温蒸至湿盐状，加入5 mL盐酸溶液蒸至湿盐状，重复2次。
于试液中加入100mL水、20mLEDTA，在搅动下加入20mL乙酸—乙酸钠溶液、7滴二甲酚橙溶液，滴加氢氧化钠溶液调至约pH5.8，用锌标准滴定溶液滴定至溶液由黄色变成红色为终点。不记数。
在搅动下加入10mL二甲基乙二醛肟乙醇溶液，并继续搅动1min，静置15min。在搅动下加入10mL三氯甲烷，继续搅动至溶液清亮，用锌标准滴定溶液滴定至溶液由黄色变成红色为终点。

表7   样品分析结果

	样品名称
	试料量(g)
	测得Pd量(%)
	平均测得Pd(%)

	PdCl2
	0.30×10.00/200mL
	59.61  59.58 59.57  59.59 

59.59  59.67 59.60  59. 45 

59.51  59.49  59.53
	59.56

	PdBr2
	0.40×10.00/000mL
	39.90  39.94  39.86  39.94

39.84  39.88  39.88  39.80

39.84  39.92  39.92
	39.88

	Pd(NO3)2·2H2O
	0.40×10.00/200mL
	41.22  41.13  41.06  41.24

41.23  41.20  41.09  41.18

41.20  41.10  41.09
	41.16

	PdSO4
	0.40×10.00/200mL
	37.69  37.79  37.82  37.75

37.79  37.82  37.85  37.72

37.85  37.74  37.72
	37.78

	PdSO4·2H2O
	0.40×10.00/200mL
	45.56  45.50  45.61  45.58 

45.50  45.56  45.52  45.65

45.61  45.56  45.58
	45.57

	PdSO4溶液
	0.50×20.00/50mL
	3.96   3.98   3.98   3.94  

3.98   3.99   3.98   3.98 

3.98   3.97   3.98 
	3.97

	[Pd(NH3)4]SO4
	0.40×10.00/200mL
	39.17  39.26  39.24  39.31

39.19  39.21  39.19  39.23
39.23  39.26  39.28
	39.23

	Pd(NH3)2Cl2
	0.40×10.00/200mL
	49.95  50.02  49.93  49.98

50.00  49.97  50.03  50.08  

49.98  49.90  50.05
	49.99

	Pd(NH3)4Cl2
	0.40×10.00/200mL
	41.22  41.30  41.20  41.24

41.22  41.30  41.35  41.34

41.28  41.35  41.25
	41.28

	K2PdCl4
	0.40×10.00/200mL
	32.36  32.30  32.22  32.37

32.36  32.38  32.38  32.24  

32.32  32.28 32.30
	32.32

	Pd(NO2)2(NH3)2
	0.40×10.00/200mL
	46.00  45.96  46.03  46.08

46.09  45.93  46.03  46.11

46.00  45.98  46.03
	46.02

	Pd(NO2)2(NH3)4
	0.40×10.00/200mL
	45.36  45.16  45.32  45.30

45.25  45.27  45.22  45.25

45.27  45.20  45.31
	45.26

	[Pd(CH3COO)2]3
	0.40×10.00/200mL
	47.22  47.29  47.24  47.10  47.24  47.25  47.22  47.15

47.12  47.25  47.28
	47.20

	Pd(C5H7O2)2
	0.40×10.00/200mL
	34.92  34.94  34.89  34.94

34.89  34.85  34.85  34.92

34.90  34.96  34.90
	34.91

	Pd[P(C6H5)3]4
	0.50×20.00/100mL
	9.14   9.13   9.15   9.16
9.14   9.12   9.15   9.13
9.12   9.14   9.14
	9.14

	PdCl2[P(C6H5)3]2
	0.50×20.00/100mL
	14.35  14.27  14.37  14.25 

14.31  14.38  14.35  14.27

14.29  14.32  14.35
	14.32

	PdCl2[(C6H5)2PCH2CH2P(C6H5)2]
	0.50×20.00/100mL
	18.19  18.10  18.18  18.11

18.05  18.06  18.12  18.11

18.18  18.15  18.19
	18.13

	PdCl2[(C6H5)2PCH2CH2P(C6H5)2]2
	0.50×20.00/100mL
	9.35  9.32  9.31  9.40  

9.38  9.40  9.32  9.34 

9.34  9.38  9.38
	9.36


2.1.11 实验误差分析

根据表7数据，计算实验误差，结果见表8。

表8  实验误差

	样品名称
	Pd量(%)
	试验次数n
	极差(%)
	标准偏差S
	3S
	RSD（%）

	PdCl2
	59.56
	11
	0.22
	0.062
	0.186
	0.10

	PdBr2
	39.88
	11
	0.14
	0.045
	0.135
	0.11

	Pd(NO3)2·2H2O
	41.16
	11
	0.18
	0.065
	0.196
	0.16

	PdSO4
	37.78
	11
	0.16
	0.056
	0.168
	0.15

	PdSO4·2H2O
	45.57
	11
	0.15
	0.047
	0.141
	0.10

	PdSO4溶液
	3.97
	11
	0.05
	0.014
	0.042
	0.35

	[Pd(NH3)4]SO4
	39.22
	11
	0.14
	0.042
	0.126
	0.11

	Pd(NH3)2Cl2
	49.99
	11
	0.18
	0.053
	0.159
	0.11

	Pd(NH3)4Cl2
	41.28
	11
	0.15
	0.055
	0.165
	0.13

	K2PdCl4
	32.32
	11
	0.16
	0.056
	0.168
	0.17

	Pd(NO2)2(NH3)2
	46.02
	11
	0.18
	0.056
	0.168
	0.12

	Pd(NO2)2(NH3)4
	45.26
	11
	0.20
	0.058
	0.174
	0.13

	[Pd(CH3COO)2]3
	47.20
	11
	0.18
	0.058
	0.174
	0.12

	Pd(C5H7O2)2
	34.91
	11
	0.11
	0.035
	0.105
	0.10

	Pd[P(C6H5)3]4
	9.14
	11
	0.09
	0.024
	0.072
	0.26

	PdCl2[P(C6H5)3]2
	14.32
	11
	0.13
	0.044
	0.132
	0.31

	PdCl2[(C6H5)2PCH2CH2P(C6H5)2]
	18.13
	11
	0.14
	0.051
	0.153
	0.28

	PdCl2[(C6H5)2PCH2CH2P(C6H5)2]2
	9.36
	11
	0.09
	0.033
	0.099
	0.35


2.1.12 样品加标准回收分析

称取一定量样品，溶解处理后，加入不同量的钯标准溶液，加20mL EDTA溶液。以下同实验方法滴定。钯回收率在99.50%～100.50％范围内。
表9  样品加标准回收分析
	样品名称
	样重
(g)
	取液
(mL)
	平均测得Pd量
(mg)
	加标准Pd量

(mg)
	测得标准Pd量

(mg)
	回收率
(%)

	PdCl2
	0.20067
	5.00/100
	6.01
	5.00

10.00

15.00
	5.02  5.01  5.02

10.04 10.02 10.00

15.01 15.03  14.98
	100.20～100.40

100.00～100.40

99.87～100.20

	PdBr2
	0.20301
	5.00/100
	4.05
	5.00

10.00

15.00
	5.00  4.98  4.98

10.02 10.03  9.97

14.96 15.02  15.01
	99.60～100.00

99.70～100.30

99.73～100.13

	Pd(NO3)2·2H2O
	0.20002
	5.00/100
	4.11
	5.00

10.00

15.00
	4.98  5.00  5.01

10.00 10.01 10.03

15.04 14.93 14.96
	99.60～100.20

100.00～100.30

99.53～100.27

	PdSO4
	0.20072
	5.00/100
	3.79
	5.00

10.00

15.00
	5.01  4.98  5.00

10.02 9.97 10.03

14.95 14.98 15.01
	99.60～100.20

99.70～100.30

96.67～100.07

	PdSO4·2H2O
	0.20413
	5.00/100
	4.65
	5.00

10.00

15.00
	4.98  5.01  5.00

10.00  9.98  9.98

15.00 15.02 14.98
	99.60～100.20

99.80～10.00

99.87～100.13

	PdSO4溶液
	0.50236
	10.00/100
	1.99
	5.00

10.00

15.00
	5.00  5.01  5.02

9.97 10.02 10.00

14.94 15.12 15.02
	100.00～100.40

99.70～100.20

99.60～100.13

	[Pd(NH3)4]SO4
	0.20623
	5.00/100
	4.04
	5.00

10.00

15.00
	5.01  5.00  5.02

10.02  9.98 10.02
15.00 15.02 14.97
	100.00～100.40

99.80～100.20

99.73～100.13

	Pd(NH3)2Cl2
	0.20001
	5.00/100
	5.00
	5.00

10.00

15.00
	4.98  5.00  5.01

10.04 10.02  9.97

14.97 15.02 14.96
	99.60～100.20

99.70～100.40

99.73～100.13

	Pd(NH3)4Cl2
	0.20133
	5.00/100
	4.16
	5.00

10.00

15.00
	5.00  5.01  5.00

9.96  9.98  10.03

14.96 14.96 15.05
	100.00～100.20

99.60～100.30

99.73～100.33

	K2PdCl4
	0.20470
	5.00/100
	3.31
	5.00

10.00

15.00
	5.01  4.98  5.02

9.98 10.05 10.02

15.01 14.94 14.98
	99.60～100.40

99.80～100.50

99.60～100.07

	Pd(NO2)2(NH3)2
	0.20452
	5.00/100
	4.71
	5.00

10.00

15.00
	5.00  5.02  4.98

9.96 10.00 10.02

15.00 14.98 15.04
	99.60～100.40

99.60～100.20

99.87～100.27

	Pd(NO2)2(NH3)4
	0.20871
	5.00/100
	4.72
	5.00

10.00

15.00
	4.97  4.99  5.00

10.05 10.02 10.02

14.98 15.04 15.04
	99.40～100.00

100.20～100.50

99.87～100.27

	[Pd(CH3COO)2]3
	0.20124
	5.00/100
	4.79
	5.00

10.00

15.00
	5.01  5.00  5.03

9.95  10.02 9.97

14.96 15.02 15.02
	100.00～100.20

99.50～100.20

99.73～100.13

	Pd(C5H7O2)2
	0.20562
	5.00/100
	3.59
	5.00

10.00

15.00
	5.00  5.02  5.00

9.96 10.00 10.02

14.94 15.02 15.00
	100.00～100.40

99.60～100.20

99.60～100.13

	Pd[P(C6H5)3]4
	0.50214
	5.00/100
	2.56
	5.00

10.00

15.00
	4.98  4.98  5.01

10.04 9.96 10.02

15.04 14.94 14.96
	99.60～100.20

99.60～100.40

99.60～100.27

	PdCl2[P(C6H5)3]2
	0.50012
	5.00/100
	3.58
	5.00

10.00

15.00
	5.02  4.98  5.01

10.02 9.96 9.96

15.05 14.98 14.96
	99.60～100.40

99.60～100.20

99.73～100.33

	PdCl2[(C6H5)2PCH2CH2P(C6H5)2]
	0.50037
	5.00/100
	4.54
	5.00

10.00

15.00
	4.99 4.98  5.01

10.02 9.98 9.96

14.96 14.94 14.96
	99.60～100.20

99.60～100.20

99.60～99.73

	PdCl2[(C6H5)2PCH2CH2P(C6H5)2]2
	0.50089
	5.00/100
	2.35
	5.00

10.00

15.00
	5.00  5.00  5.01

9.98 9.96 10.02

15.08 14.96 14.96
	100.00～100.20

99.60～100.20

99.73～100.33


2.2二甲基乙二醛肟重量法

2.2.1   试样溶解中盐酸用量

对试样分别加入不同体积的盐酸（1+1），按照分析步骤进行测定，其结果列于表10。从表1中可以看出，盐酸（1+1）体积分别为5 mL、10mL、15mL时，其测定结果基本一致，盐酸（1+1）用量可以选择为10mL。

表10 试样溶解中盐酸（1+1）用量试验

	取钯的量（mg）
	盐酸体积v/m
	测得Pd量(mg)
	绝对误差(mg)
	相对误差(%)

	10.00
	5
	10.02
	+0.02
	+0.20

	10.00
	10
	10.01
	+0.01
	+0.10

	10.00
	15
	10.00
	+0.02
	0.00

	30.00
	5
	30.03
	+0.03
	+0.10

	30.00
	10
	30.01
	+0.01
	+0.03

	30.00
	15
	29.98
	-0.02
	-0.07

	60.00
	5
	60.01
	+0.01
	+0.02

	60.00
	10
	59.97
	-0.03
	-0.05

	60.00
	15
	59.99
	-0.01
	-0.02


2.2.2  丁二酮肟乙醇溶液用量
考虑钯化合物PdCl2中钯含量最高，称取0.1gPdCl2约有60mg钯，故取60mg钯分别加入不同体积的10 g/L丁二酮肟乙醇溶液，按照分析步骤进行测定，其结果列于表11。
表11 丁二酮肟乙醇溶液用量试验

	取钯的量（mg）
	丁二酮肟乙醇溶液体积（mL）
	测得Pd量(mg)
	绝对误差(mg)
	相对误差(%)

	60.00
	20
	59.18
	-0.82
	-1.37

	60.00
	30
	59.54
	-0.46
	-0.77

	60.00
	40
	59.98
	-0.02
	-0.03

	60.00
	50
	60.00
	0.00
	0.00

	60.00
	60
	60.02
	+0.02
	+0.03

	60.00
	70
	60.01
	+0.01
	+0.02


从表11中可以看出，当丁二酮肟乙醇溶液的体积在40 mL～60 mL范围内，测定结果准确，丁二酮肟乙醇溶液的用量可以选择为50 mL。
2.2.3  沉淀静置时间（试样中定值Pd质量分数为59.70%）
考察丁二酮肟钯沉淀静置时间对测定结果的影响，其实验数据列于表12。
表12 丁二酮肟钯沉淀静置时间

	取钯的量（mg）
	静置时间（h）
	测得Pd量(mg)
	绝对误差(mg)
	相对误差(%)

	60.00
	0.5
	59.92
	-0.08
	-0.13

	60.00
	1
	59.98
	-0.02
	-0.0.03

	60.00
	2
	60.00
	0.00
	0.00

	60.00
	3
	59.99
	-0.01
	-0.02

	60.00
	4
	60.02
	+0.02
	+0.03

	60.00
	5
	59.99
	-0.01
	-.0.02


从表12中可以看出，丁二酮肟钯沉淀静置时间不小于1 h时，其测定结果准确，综合考虑，沉淀静置时间选择为2 h。
2.2.4  方法精密度
将试料置于400 mL 烧杯中，加10mL硝酸，盖上表面皿，低温加热约1min,加 20 mL盐酸，继续加热至完全溶解，用水冲洗表面皿及烧杯壁。
于试液中加 2mL氯化钠溶液，低温蒸至湿盐状，加入5 mL盐酸溶液蒸至湿盐状，重复2次。加5 mL盐酸、200 mL水，于搅动下滴加20 mL二甲基乙二醛肟乙醇溶液，并继续搅动3 min.，静置2 h。
将二甲基乙二醛肟钯沉淀抽滤于110 ℃已烘干恒重的玻璃砂芯坩埚中，用盐酸溶液洗涤烧杯及沉淀各10次，并用带橡皮头的玻璃棒擦烧杯边沿，再用约85 ℃的热水洗涤烧杯及沉淀各5次。
将玻璃砂芯坩埚于110 ℃烘干1 h。取出，置于干燥器中30 min.，称重。如此反复，直至恒重。
对试料进行11次独立试验，测定结果列入表13。
表13氯化钯中钯量测定的精密度数据

	样品名称
	Pd量(%)
	平均值（%）
	极差(%)
	标准偏差S
	3S
	RSD（%）

	PdCl2
	59.67  59.52 59.50  59.46 

59.55  59.64 59.65  59.49 

59.52  59.56  59.55
	59.56
	0.21
	0.069
	0.207
	0.12

	PdBr2
	39.94  39.98  39.82  39.97

39.82  39.90  39.80  39.81

39.88  39.95  39.95
	39.94
	0.18
	0.070
	0.210
	0.18

	Pd(NO3)2·2H2O
	41.26  41.15  41.09  41.20

41.19  41.22  41.11  41.13
41.17  41.09  41.14
	41.20
	0.17
	0.055
	0.165
	0.13

	PdSO4
	37.65  37.72  37.85  37.75

37.83  37.84  37.81  37.72

37.80  37.71  37.77
	37.71
	0.20
	0.064
	0.192
	0.17

	PdSO4·2H2O
	45.51  45.53  45.58  45.56 

45.52  45.50  45.58  45.64

45.63  45.52  45.55
	45.53
	0.14
	0.047
	0.142
	0.10

	PdSO4溶液
	3.97   3.98   3.99   3.98

3.98   3.97   3.99   3.98 

3.97   3.97   3.97
	3.98
	0.02
	0.008
	0.024
	0.20

	[Pd(NH3)4]SO4
	39.26  39.31  39.25  39.24
39.21  39.24  39.20  39.25
39.21  39.28  39.25
	39.25
	0.11
	0.032
	0.096
	0.08

	Pd(NH3)2Cl2
	49.97  50.03  49.92  49.99

50.01  49.95  50.01  50.04  

49.96  49.93  50.06
	50.02
	0.14
	0.046
	0.138
	0.09

	Pd(NH3)4Cl2
	41.25  41.33  41.24  41.25

41.23  41.28  41.32  41.35

41.26  41.31  41.24
	41.24
	0.12
	0.042
	0.126
	0.10

	K2PdCl4
	32.34  32.31  32.20  32.35

32.33  32.34  32.36  32.27  

32.35  32.24 32.31
	32.32
	0.16
	0.051
	0.154
	0.16

	Pd(NO2)2(NH3)2
	46.05  45.91  46.06  46.11
46.05  45.94  46.06  46.10

46.03  45.95  46.04
	46.04
	0.20
	0.065
	0.196
	0.14

	Pd(NO2)2(NH3)4
	45.31  45.17  45.34  45.36

45.21  45.25  45.27  45.24

45.29  45.22  45.35
	45.33
	0.19
	0.062
	0.187
	0.14

	[Pd(CH3COO)2]3
	47.28  47.25  47.26  47.15  47.20  47.26  47.24  47.17
47.19  47.27  47.22
	47.25
	0.11
	0.043
	0.130
	0.09

	Pd(C5H7O2)2
	34.90  34.97  34.82  34.90

34.84  34.87  34.80  34.91

34.96  34.95  34.94
	34.92
	0.17
	0.058
	0.174
	0.16

	Pd[P(C6H5)3]4
	9.16   9.12   9.17   9.10
9.11   9.14   9.13   9.14
9.11   9.14   9.15
	9.16
	0.07
	0.022
	0.066
	0.24

	PdCl2[P(C6H5)3]2
	14.36  14.28  14.31  14.26 

14.30  14.34  14.37  14.25

14.28  14.33  14.36
	14.36
	0.12
	0.042
	0.127
	0.29

	PdCl2[(C6H5)2PCH2CH2P(C6H5)2]
	18.16  18.14  18.17  18.08
18.07  18.04  18.19  18.14

18.16  18.12  18.15
	18.16
	0.15
	0.047
	0.140
	0.26

	PdCl2[(C6H5)2PCH2CH2P(C6H5)2]2
	9.37  9.36  9.32  9.38  

9.41  9.37  9.31  9.35 

9.35  9.33  9.36
	9.36
	0.10
	0.028
	0.085
	0.30


2.2.5 加标回收率
根据表14移取一定试液并加入不同量的钯标准溶液，按分析步骤进行加标回收实验。
表14样品加标回收分析

	样品名称
	样重
(g)
	取液
(mL)
	平均测得Pd量
(mg)
	加标准Pd量

(mg)
	测得标准Pd量

(mg)
	回收率
(%)

	PdCl2
	0.20067
	10.00/100
	12.02
	10.00

20.00

30.00
	10.02 10.03  9.97

20.05 20.01 20.00

30.01 30.03  29.98
	99.70～100.30

100.00～100.25
99.93～100.10

	PdBr2
	0.20301
	10.00/100
	8.10
	10.00

20.00

30.00
	9.97 10.02 10.00

20.02 20.04  19.97

30.95 30.02  30.04
	99.70～100.20

99.85～100.20

99.83～100.13

	Pd(NO3)2·2H2O
	0.20002
	10.00/100
	8.22
	10.00

20.00

30.00
	10.00 10.01 10.03

20.00 20.02 20.04

30.04 29.95 29.96
	100.00～100.30

100.00～100.20

99.83～100.13

	PdSO4
	0.20072
	10.00/100
	7.58
	10.00

20.00

30.00
	10.02 9.97 10.03

20.02 19.97 20.03

29.95 29.98 30.01
	99.70～100.30

99.85～100.15
99.83～100.03

	PdSO4·2H2O
	0.20413
	10.00/100
	9.30
	10.00

20.00

30.00
	10.00  9.98  9.99

20.00 19.98 19.98

30.00 30.06 29.98
	99.80～100.00

99.90～100.00

99.93～100.20

	PdSO4溶液
	0.50236
	10.00/100
	1.99
	10.00

20.00

30.00
	9.97 10.02 10.00

19.96 20.02 20.00

29.94 30.12 30.02
	99.70～100.00

99.80～100.10

99.80～100.40

	[Pd(NH3)4]SO4
	0.20623
	10.00/100
	8.08
	10.00

20.00

30.00
	10.01  9.98 10.02
20.02 19.98 20.02
30.00 30.05 29.97
	99.80～100.20

99.90～100.10

99.90～100.17

	Pd(NH3)2Cl2
	0.20001
	10.00/100
	10.00
	10.00

20.00

30.00
	10.02 10.04  9.97

20.08 20.02  19.92

29.97 30.02 29.92
	99.70～100.40

99.60～100.40

99.73～100.07

	Pd(NH3)4Cl2
	0.20133
	10.00/100
	8.32
	10.00

20.00

30.00
	9.99  9.96  10.03

19.96 19.98 20.03

29.98 29.96 30.05
	99.60～100.30

99.80～100.15
99.87～100.17

	K2PdCl4
	0.20470
	10.00/100
	6.32
	10.00

20.00

30.00
	9.98 10.05 10.01

19.98 20.05 20.07

30.01 29.94 29.98
	99.80～100.50

99.90～100.35
99.80～100.03

	Pd(NO2)2(NH3)2
	0.20452
	10.00/100
	9.42
	10.00

20.00

30.00
	9.96 10.00 10.02

19.96 20.00 20.01

15.00 14.98 15.04
	99.90～100.20

99.80～100.05
99.87～100.27

	Pd(NO2)2(NH3)4
	0.20871
	5.00/100
	9.44
	10.00

20.00

30.00
	9.97  9.99  10.00

20.05 20.02 20.04

29.98 30.07 30.04
	99.70～100.00

100.10～100.25
99.93～100.23

	[Pd(CH3COO)2]3
	0.20124
	5.00/100
	9.58
	10.00

20.00

30.00
	9.98  10.02 9.95

19.95 20.02 19.97

29.96 30.02 30.08
	99.50～100.20

99.75～100.10

99.87～100.27

	Pd(C5H7O2)2
	0.20562
	5.00/100
	3.59
	10.00

20.00

30.00
	9.96 10.04 10.02

19.97 20.03 20.05

30.03 29.92 30.05
	99.60～100.40

99.70～100.25

99.73～100.17

	Pd[P(C6H5)3]4
	0.50214
	5.00/100
	2.56
	10.00

20.00

30.00
	9.97 10.03 10.01

19.96 20.06 20.06

30.05 29.95 29.97
	99.70～100.30

99.80～100.30

99.83～100.17

	PdCl2[P(C6H5)3]2
	0.50012
	5.00/100
	3.58
	1.00

20.00

30.00
	9.96 10.03 10.03

19.95 19.96 19.99
29.96 29.94 30.01
	99.60～100.30

99.75～99.95
99.73～100.33

	PdCl2[(C6H5)2PCH2CH2P(C6H5)2]
	0.50037
	5.00/100
	4.54
	10.00

20.00

30.00
	10.01 10.04 10.02

19.96 20.07 20.07

30.03 29.98 30.05
	100.10～100.40

99.80～100.20

99.93～100.17

	PdCl2[(C6H5)2PCH2CH2P(C6H5)2]2
	0.50089
	5.00/100
	2.35
	10.00

20.00

30.00
	10.05 10.03 10.02

19.99 20.02 20.05

30.04 29.94 29.99
	100.20～100.50

99.95～100.25

99.73～100.13


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
（一）项目的必要性简述

钯化合物是重要的催化剂，主要用于石油化工、化学化工和化学制药行业，其中一部分钯化合物是新型电镀用产品，用于电子行业镀钯，主要应用于涂镀电脑主 板及网络用插头、制造汽车催化裂解器等。2009年制订的国标标准GB/T 23276-2009《钯化合物分析方法 钯量的测定 二甲基乙二醛肟析出 EDTA络合滴定法》自实施以来，保证了钯化合物产品的质量，促进了贵金属及其钯化合物新产品的开发，也成为钯化合物中钯元素的可靠分析方法。但是，随着贵金属及其合金材料新产品的开发，近年有新的钯化合物产品生产，方法需要多样化且简便易于掌握，有利于工作人员学习掌握，准确测定钯化合物中钯含量，为钯化合物产品的质量控制提供可靠的依据。分析工作者近几年对钯化合物的分析测定进行了深入系统的研究，对原标准进行改善并增加重量法，使方法有更好的选择性，而且简便、快速、易操作。
（二）项目的可行性简述

贵研铂业股份有限公司全资子公司贵研化学材料（云南）有限公司是专业开发、生产以及销售贵金属化学材料的，其中钯化合物的研究开发近60年，种类达20多种。贵研铂业股份有限公司检测中心2009年制订的国标标准GB/T 23276-2009《钯化合物分析方法 钯量的测定 二甲基乙二醛肟析出 EDTA络合滴定法》其中包括17种钯化合物，标准对测定条件作了系统地实验研究，建立了钯化合物分析方法。该法选择性好，常见共存元素不干扰测定，能测定5%～70%钯含量，适用范围广，可覆盖较多钯化合物，操作简便，应用于样品分析中，结果令人满意。分析工作者进行了钯化合物中钯二甲基乙二醛肟重量法的系统研究，二甲基乙二醛肟析出 EDTA络合滴定法与二甲基乙二醛肟重量法结果基本吻合，完全满足产品要求。因此，修订本项目时在保留二甲基乙二醛肟析出 EDTA络合滴定法的同时增加了二甲基乙二醛肟重量法。 

（三）标准的先进性、创新性、标准实施后经济效益和社会效益
经过资料搜索，仅国标标准GB/T 23276-2009《钯化合物分析方法 钯量的测定 二甲基乙二醛肟析出 EDTA络合滴定法》包括17种钯化合物中钯量的测定，其它标准仅针对一种钯化合物进行测定且为重量法，而重量法中通氢还原法无选择性需配套其它方法进行辅助测定，二甲基乙二醛肟重量法选择性强，控制好条件，滤液中钯量可忽略。
本项目采用二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法和重量法两种分析方法，扩大了实用性保证测定的准确性，且增加重复性及再现性结果计算。保证了方法的适用及准确。
本项目的完成，对考察物料平衡，公平、公正交易，维护行业最佳秩序，促进最佳共同效益和推广应用具有重要意义。同时，为检验检测机构和生产企业提供可选择的方法，也为产品质量保证提供有力支撑。

六、采用国际标准和国外先进标准的情况
无采用。
七、与现行法律、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

目前仅检索到国家标准GB/T 23276-2009。本标准完全满足现行国家法律、法规等的要求，标准格式规范。
八、重大分歧意见的处理经过和依据

     无。
九、标准性质的建议说明

根据标准化法和有关规定，建议本标准作为推荐性国家标准。

十、贯彻标准的要求和措施建议

1.首先应在实施前保证标准文本的充足供应，使每个检测机构以及相关单位等都能及时得到标准文本，这是保证新标准贯彻实施的基础。
2.本次制定的《钯化合物分析方法 钯含量的测定 二甲基乙二醛肟析出EDTA络合滴定法和重量法》，不仅与检测机构有关，而且与产品生产、使用企业相关。对于标准使用过程中容易出现的疑问，起草单位有义务进行必要的解释。
3.可以对相关部门进行标准的培训宣贯，以保证标准的贯彻实施。
4.建议本标准批准发布6个月后实施。
十一、废止现行有关标准的建议
 在本标准发布实施之日起，代替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》。
十二、其他应予说明的事项
无。

各验证单位验证数据
1、二甲基乙二醛肟析出 EDTA 络合滴定法
	验证单位
	样品名称
	测得Pd量(%)
	平均值/%
	标准偏差/%
	RSD/%

	实验室1：贵研铂业股份有限公司、贵研检测科技（云南）有限公司
	PdSO4溶液
	3.96   3.98   3.98   3.94  

3.98   3.99   3.98   3.98 

3.98   3.97   3.98
	3.98
	0.01
	0.35

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.17 39.26 39.24 39.31  39.19 39.21  39.19  39.23 39.23  39.26  39.28
	39.23
	0.04
	0.11

	
	PdCl2
	59.61  59.58 59.57  59.59 

59.59  59.67 59.60  59. 45 

59.51  59.49  59.53
	59.56
	0.06
	0.10

	实验室2：中船黄冈贵金属有限公司

张圣欢  夏江

（一验）

	PdSO4溶液
	3.93  3.93  3.96  3.99  3.96  3.92    3.93
	3.95
	0.02
	0.59

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.30  39.17  39.30  39.32  39.25    39.24    39.39
	39.28
	0.06
	0.16

	
	PdCl2
	59.47  59.55  59.62  59.46  59.62    59.65    59.55
	59.56
	0.07
	0.11

	实验室3：深圳市中金岭南有色金属股份有限公司

（一验）


	PdSO4溶液
	3.98  3.94  3.93  3.97  3.97  3.89  3.85  3.99  4.01  4.00   4.02
	3.96
	0.05
	1.32

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.14  39.15  39.10   39.09 39.11  39.12  39.18  39.29  39.24  39.21  39.25
	39.17
	0.07
	0.17

	
	PdCl2
	59.56  59.58  59.5  59.64 59.66  59.46  59.49  59.47  59.63  59.52  59.43
	59.54
	0.08
	0.13

	实验室4：国标（北京）检验认证有限公司
胡璇 李甜

（一验）


	PdSO4溶液
	3.92  3.93  3.95  3.87 3.89  3.96  3.99
	3.93
	0.04
	1.05

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.32  39.29  39.38 39.24  39.21  39.42  39.35
	39.32
	0.08
	0.19

	
	PdCl2
	59.66  59.51  59.61 59.46  59.59  59.49  59.69
	59.57
	0.09
	0.15

	实验室5：国合通用（青岛）测试评价有限公司

王巍 刘含笑

（一验）


	PdSO4溶液
	3.997，4.013，3.985，3.991，4.005，3.999，3.988，3.998，4.002，3.994，3.993
	4.00
	0.01
	0.20

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.276，39.17，39.125，39.223，39.148，39.174，39.201，39.197，39.136，39.19，39.173
	39.18
	0.04
	0.11

	
	PdCl2
	59.383，59.341，59.517，59.518，59.362，59.429，59.518，59.44，59.396，59.473，59.479
	59.44
	0.06
	0.11

	实验室6：江西省君鑫贵金属科技材料有限公司

郁丰善  杨帆

（二验）


	PdSO4溶液
	3.96  3.98  3.96  3.99  3.92  3.91  3.96  3.95  3.95  3.99  3.93
	3.95
	0.03
	0.67

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.23
39.21
39.28
39.21 39.29
39.18
39.25
39.25  39.26
39.2
39.26
	39.24
	0.03
	0.09

	
	PdCl2
	59.53  59.55  59.51  59.53 59.56  59.52  59.54  59.51  59.53  59.56  59.52
	59.53
	0.02
	0.03

	实验室7：浙江微通催化新材料有限公司

刘斌 王冠群

（二验）
	PdSO4溶液
	3.95   3.98   3.96   3.97  3.98   3.99   3.97
	3.97
	0.02
	0.34

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.15  39.20  39.18  39.23  39.25  39.28  39.22
	39.22
	0.04
	0.11

	
	PdCl2
	59.43   59.51  59.54  59.58  59.55  59.68  59.61
	59.56
	0.08
	0.13

	实验室8：黑龙江省东北林业大学

陈立钢 牛娜

（二验）


	PdSO4溶液
	3.94  3.96  3.99  3.95  3.93  3.97  3.91
	3.95
	0.02
	0.52

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.19  39.20  39.17  39.21 39.20  39.24  39.25
	39.21
	0.02
	0.06

	
	PdCl2
	59.57  59.55  59.53  59.54 59.52  59.53  59.56
	59.54
	0.02
	0.03

	实验室9：陕西瑞科新材料股份有限公司

杜冰 周爱玲

（二验）


	PdSO4溶液
	4.01  4.00  3.98  3.99 4.01   4.01  4.00
	4.00
	0.01
	0.28

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.30  39.28  39.26  39.32  39.26  39.28  39.28
	39.28
	0.02
	0.05

	
	PdCl2
	59.53  59.52  59.54  59.53  59.56  59.52  59.54
	59.53
	0.02
	0.02


通过采用格拉布斯法（Grubbs法）检验组内离群值：检验出歧离值予于保留，统计离群值予以剔除。采用狄克逊法（Dixon法）检验组间离群值：检验出的歧离值和统计离群值，歧离值予于保留，统计离群值予以剔除。计算出的重复性限和再现性限列于下表。

  重复性限

	WPd/%
	3.98
	39.23
	59.56

	r /%
	0.062
	0.139
	0.166


  再现性限

	WPd/%
	3.98
	39.23
	59.56

	R /%
	0.087
	0.171
	0.179


2、二甲基乙二醛肟重量法
	验证单位
	样品名称
	测得Pd量(%)
	平均值/%
	标准偏差/%
	RSD/%

	实验室1：贵研铂业股份有限公司、贵研检测科技（云南）有限公司
	PdSO4溶液
	3.97   3.98   3.99   3.98

3.98   3.97   3.99   3.98 

3.97   3.97   3.97
	3.98
	0.01
	0.20

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.26 39.31 39.25  39.24
39.21 39.24  39.20  39.25
39.21 39.28  39.25
	39.25
	0.05
	0.09

	
	PdCl2
	59.67  59.52 59.50  59.46 

59.55  59.64 59.65  59.49 

59.52  59.56  59.55
	59.56
	0.07
	0.12

	实验室2：中船黄冈贵金属有限公司

张圣欢  夏江

（一验）

	PdSO4溶液
	3.91  3.98  3.95  3.91  3.98  3.91   3.98
	3.95
	0.03
	0.82

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.43  39.22  39.39  39.68  39.48    39.41    39.52
	39.45
	0.13
	0.33

	
	PdCl2
	59.30  59.50  59.48  59.55  59.33    59.38    59.89 
	59.49
	0.18
	0.31

	实验室3：深圳市中金岭南有色金属股份有限公司

（一验）


	PdSO4溶液
	3.97  3.95  4.02  4.03  3.98  3.94  3.95  3.95  3.98  3.99  3.98
	3.98
	0.03
	0.73

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.11  39.12  39.12  39.11 39.16  39.08  39.14  39.18  39.19  39.18  39.17
	39.14
	0.04
	0.09

	
	PdCl2
	59.51  59.57  59.48  59.44 59.41  59.43  59.43  59.50   59.53  59.58  59.49
	59.49
	0.06
	0.10

	实验室4：国标（北京）检验认证有限公司
胡璇 李甜

（一验）


	PdSO4溶液
	3.98  3.98  3.95  3.96  3.96  3.99  3.97
	3.97
	0.01
	0.36

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.24  39.38  39.34  39.43 39.39  39.33   39.41
	39.36
	0.06
	0.16

	
	PdCl2
	59.59  59.40   59.45  59.48 59.51  59.55  59.57
	59.51
	0.07
	0.12

	实验室5：国合通用（青岛）测试评价有限公司

王巍 刘含笑

（一验）


	PdSO4溶液
	3.975，4.030，3.980，4.002，4.005，3.991，3.977，4.016，3.992，3.995，4.004
	4.00
	0.02
	0.42

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.091  39.276  39.111  39.183  39.193  39.147  39.101  39.229  39.152  39.159  39.190
	39.17
	0.06
	0.14

	
	PdCl2
	59.522，59.335，59.508，59.429，59.422，59.469，59.515，59.382，59.465，59.455，59.424
	59.45
	0.06
	0.10

	实验室6：成都光明派特贵金属有限公

孙阳 林晶

（一验）


	PdSO4溶液
	4.01  4.00  3.96  3.94  3.98  3.96  3.99  4.00  3.99  3.96  3.95
	3.95
	0.02
	0.59

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.38  39.39  39.24 39.21  39.26  39.32  39.25  39.34  39.40  39.41  39.38
	39.33
	0.07
	0.19

	
	PdCl2
	59.60  59.83  59.71 59.81  59.87  59.59  59.82  59.75  59.64  59.81  59.82
	59.75
	0.10
	0.17

	实验室7：江西省君鑫贵金属科技材料有限公司

郁丰善  杨帆

（二验）


	PdSO4溶液
	3.95
3.96
3.92
3.95 3.96
3.92
3.96
3.94 3.93
3.91
3.92
	3.94
	0.02
	0.48

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.24
39.26
39.22
39.21 39.29
39.22
39.19
39.22 39.21
39.2
39.21
	39.22
	0.03
	0.07

	
	PdCl2
	59.57
59.57
59.52
59.52 59.53
59.51
59.56
59.52 59.51
59.51
59.52
	59.53
	0.02
	0.04

	实验室8：浙江微通催化新材料有限公司

刘斌 王冠群

（二验）
	PdSO4溶液
	3.98  3.98  3.97  3.97  3.96  3.97  3.98
	3.97
	0.01
	0.20

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.13  39.22  39.14  39.27  39.17  39.21  39.24
	39.20
	0.05
	0.13

	
	PdCl2
	59.59  59.70  59.44  59.50  59.56  59.62  59.65
	59.58
	0.09
	0.15

	实验室9：黑龙江省东北林业大学

陈立钢 牛娜

（二验）


	PdSO4溶液
	3.93  3.97  3.95  3.95  3.93  3.96  3.95
	3.95
	0.01
	0.30

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.24  39.27  39.24  39.21 39.23  39.25  39.21
	39.24
	0.02
	0.05

	
	PdCl2
	59.52  59.51  59.51  59.54 59.57  59.55  59.56
	59.54
	0.02
	0.03

	实验室10：陕西瑞科新材料股份有限公司

杜冰 周爱玲

（二验）


	PdSO4溶液
	3.95  4.02  3.98  3.99 3.96  3.94  3.96
	3.97
	0.03
	0.66

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.28  39.32  39.27  39.27  39.33  39.24  39.23
	39.28
	0.04
	0.09

	
	PdCl2
	59.55  59.54  59.54  59.57  59.52  59.56  59.56
	59.55
	0.02
	0.02

	实验室11：广东省科学院工业分析检测中心

周世豪 覃永振

（二验）


	PdSO4溶液
	3.91  3.95  3.93  3.98 4.01  3.89  3.98
	3.95
	0.04
	1.08

	
	[Pd(NH3)4]SO4
	39.35  39.57  39.39 39.30  39.08  39.34  39.45
	39.35
	0.15
	0.38

	
	PdCl2
	59.62  60.05  59.78 59.41  59.88  60.01  59.56
	59.76
	0.02
	0.40


通过采用格拉布斯法（Grubbs法）检验组内离群值：检验出歧离值予于保留，统计离群值予以剔除。采用狄克逊法（Dixon法）检验组间离群值：检验出的歧离值和统计离群值，歧离值予于保留，统计离群值予以剔除。成都光明派特贵金属有限公司PdCl2群值离群，整组剔除。计算出的重复性限和再现性限列于下表。

表5  重复性限

	WPd/%
	3.98
	39.23
	59.56

	r /%
	0.058
	0.173
	0.232


表6  再现性限

	WPd/%
	3.98
	39.23
	59.56

	R /%
	0.072
	0.289
	0.233
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