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一、工作简况

（一）任务来源
根据2021年2月8日，全国有色金属标准技术委员会关于下达标准计划及相关标准外文版计划的通知，标准《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂含量的测定 高锰酸钾电位滴定法》修订项目由全国有色金属标准化技术委员会归口，计划号：2021-0401T-YS，项目时间节点为2023年11月-12月，样品制备，数据整理、撰写实验报告、标准编制说明、标准稿等；2024年1月，寄出验证样品，撰写标准编制说明；2024年2月，验证数据的汇总、整理；2024年3月，进行预审；2024年4月，补充试验，标准编制说明、标准稿修改；2024年4月，进行审定；2024年6月，提交报批稿。标准起草单位为：贵研检测科技（云南）有限公司、北矿检测技术股份有限公司、郴州市产商品质量监督检验所、云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司、贵研资源（易门）有限公司、江西省君鑫贵金属科技材料有限公司、中宝正信金银珠宝首饰检测有限公司、徐州浩通新材料科技股份有限公司、 金川集团。

因公司发展需要，贵研铂业股份有限公司已更名为云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司，更名事宜于 2023 年12月8日通过上市公司股东大会审议，2023 年12月12日完成工商变更，并取得新的营业执照，故贵研铂业股份有限公司单位名称变更为云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司。又因云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司检测中心的人员纳入贵研检测科技（云南）有限公司管理，固改第一起草单位为贵研检测科技（云南）有限公司。

（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
标准主编单位贵研检测科技（云南）有限公司、云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司在标准的编制过程中，积极主动收集国内外的铂合金产品标准及分析标准，根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。云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司提供实验样品。
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。7家验证单位针对贵研检测科技（云南）有限公司提供的铂合金试料对分析条件试验、加标回收、精密度进行可靠的数据分析确定，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

	起草人员名单
	工作职责

	杨梅英、梁洁
	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、赵万春、陈国华
	负责标准的工作指导、标准文本的编写及组织协调


	王丹、贾贵发、张航波、曾荷峰
	参与分析测试、方法比对

	杨辉、杨晓滔、李顺斌
	样品制备

	朱武勋
	标准审定外部协调

	杜浩、王浩滢、杨华东、张卓佳、韩继标、马王蕊、林波、郁丰善、 杨帆、巩伟龙 李新、温炜炜 、王玮、刘振江
	方法试验验证

	程山  鲁瑞智 陶赛祥
	辅助实验


（三）主要工作过程
1 预研阶段

1.1标准调研

 2019年9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草案稿。
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，会议对贵研检测科技（云南）有限公司、云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司为主编单位提出修订《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂含量的测定 高锰酸钾电位滴定法》 行业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

2019年11月,贵研检测科技（云南）有限公司、云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司向全国有色金属标准化技术委员会提交了《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂含量的测定 高锰酸钾电位滴定法》行业标准项目建议书、立项报告及标准草案等材料，全体委员会讨论论证同意该行业标准立项。
2021年2月，工业和信息化部下达了修订《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂含量的测定 高锰酸钾电位滴定法》行业标准的任务，计划号为2021-0401T-YS，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11月全国有色金属标准化技术委员会在云南省昆明市召开了标准项目任务落实会议，会议对《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂含量的测定 高锰酸钾电位滴定法》行业标准项目计划进行了任务落实。

2023年12月贵研检测科技（云南）有限公司、云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司、定期开展标准进度汇报及进度协调会，会议汇报标准的完成情况及需要协调问题，在本标准的试验过程中，针对铂合金进行了样品熔炼，对试样进行精密度及加标回收率实验。于2024年1月形成了标准讨论稿及编制说明。各位成员配合验证把关，及时修改讨论稿，形成标准征求意见稿。

3.2验证样品发放及数据反馈
2024年1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NiPt5 、NiPt60、PtCu5三个牌号样品做加标回收试验和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2024年3月形成了标准预审稿Ⅰ。
4征求意见阶段
4.1 标准征求意见会议
2024年3月，贵研检测科技（云南）有限公司以电子邮件、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，形成预审稿Ⅱ。

4.2标准发函征求意见

2024年3月通过网络、微信和电子邮件等方式在全国开展征求意见意见工作，对15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，发送《征求意见稿》的单位数15个，收到《征求意见稿》后，回函的单位数15个，回函并有建议或意见的单位数3个。编制组单位根据回函意见，对预审稿进行了修改和完善，并于2024年4月形成了送审稿。
5 审查阶段

2024年4月24日～4月27日，在湖南省长沙市召开了行业标准《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂含量的测定 高锰酸钾电位滴定法》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，编制《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂含量的测定 高锰酸钾电位滴定法》的报批稿及其编制说明。
6 报批阶段

2024年x月，标准修订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

修订本标准的原则是以能满足合金中铂含量的准确、快速测定要求为基础，原标准贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂含量的测定 高锰酸钾电流滴定法》，标准针对银、铂合金中铂量的测定，分析过程中使用硫酸，且使用传统的分析仪器-电流滴定仪，分析操作繁琐，且耗时较长。目前自动电位滴定仪已成为实验室常规的分析仪器，针对合金中铂量的测定，自动电位滴定仪测定准确度更高。故，拟删除原标准硫酸使用，更改亚铜的加入量及更换滴定设备，使标准方法更稳定精确，有利于推动合金综合技术发展，及快速高效的满足交易。这使得贵金属产品标准通过更完全，更稳定、更准确的方式推动整个贵金属合金综合技术健康良好的可持续性发展；同时保证产品质量，指导公平、公正交易，维护、促进贵金属贸易经济的重要依据；同时也是回收技术过程产品及最终产品质量控制的重要保障。
修订包括：

1.更改了检测设备，由电流滴定仪改为自动电位滴定仪，使标准方法更快速、稳定精确。

2.更新了合金材料的适用性，在原标准适用于银、铂合金基础上，增加了金合金和铂铑合金的测定，使标准的应用更广泛。

3.删除了原标准硫酸的使用，改善了试液的处理条件，使操作更加简单。

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.更改了检测设备，由电流滴定仪改为自动电位滴定仪。

为了满足产品检测的需求，本着更快速、更精密的原则，通过使用电流滴定仪和自动电位滴定仪进行精密度试验，两种测量仪器测定结果基本吻合，因此，在本次标准的修订中为了达到更好的精密度，以及更快的检测效果，将仪器设备电流滴定仪更改为自动电位滴定仪。

2. 删除了硫酸的使用，改善了试液的处理条件。

为了使检测方法更具有可操作性和适用性，删除了原标准的硫酸的使用，更改了氯化亚铜的用量。

3 试验方法确定

3.1  试样溶解条件的选择

为了使试样中铂充分溶解并转化为可测定铂的状态，对新增加的PtRh（铂含量为90.02%）和AuAgPt合金（铂含量为10.00%）采用多种溶样、处理方法，并进行结果对照。试验结果表明，所有铂合金产品均采用聚四氟乙烯溶样罐，加15 mL盐酸、5 mL过氧化氢，进罐12 h样品溶解完全。

	试料及含量
	溶解条件
	测定数据(%)
	结果描述

	AuAgPt
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、不进罐
	/
	样品溶解不完全

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐3 h
	/
	样品溶解不完全

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐5 h
	/
	样品溶解不完全

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐7 h
	/
	样品溶解不完全

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐9 h
	9.55、9.30、8.90
	结果偏低

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐12 h
	10.00、9.98、9.99
	结果准确

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐大于12 h
	10.00、9.99、9.99
	结果准确

	PtRh10
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、不进罐
	/
	样品溶解不完全

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐3 h
	/
	样品溶解不完全

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐5 h
	/
	样品溶解不完全

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐7 h
	/
	样品溶解不完全

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐9 h
	85.22、78.33、88.10
	结果偏低

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐12 h
	89.90、89.97、90.08
	结果准确

	
	加盐酸15 mL 、过氧化氢5 mL、进罐大于12 h
	89.88、89.96、90.10
	结果准确


表1  试样溶解条件的选择
3.2 氯化亚铜溶液用量影响

移取8.39 mg铂标准溶液，置于150 mL烧杯中，加0.5 mL氯化钠饱和溶液，低温蒸至湿盐状，加入3 mL盐酸，加入3 mL水，低温蒸至湿盐状。加入1 mL盐酸,转入100 mL高型烧杯中，加水至总体积为35 mL，加0.0～10.0 mL氯化亚铜溶液，以下按照实验方法进行操作,结果见表2。选择加入3.00 mL氯化亚铜进行以下试验。

表2 氯化亚铜用量对测定结果的影响
	序号
	CuCl（mL）
	测得Pt量 (mg)
	误差(mg)
	相对误差(%)

	1
	0
	无突跃
	——
	——

	2
	1.0
	8.58、8.56、8,56
	+0.18
	+2.15

	3
	2.0
	8.44、8.45、8.44
	+0.05
	+0.60

	4
	2.5
	8.40、8.41、8.41
	+0.02
	+0.24

	5
	3.0
	8.39、8.40、8.39
	0.00
	0.00

	6
	3.5
	8.37、8.38、8.38
	-0.01
	-0.12

	7
	4.0
	8.35、8.34、8.34
	-0.05
	-0.60

	8
	5.0
	8.26、8.27、8.27
	-0.12
	-1.43

	9
	6.0
	8.12、8.12、8.10
	-0.28
	-3.34

	10
	10.0
	无突跃
	——
	——


3.3 硫酸对测定结果的影响

移取8.39 mg铂标准溶液，置于150 mL烧杯中，加0.5 mL氯化钠饱和溶液，低温蒸至湿盐状，加入3 mL盐酸，加入3 mL水，低温蒸至湿盐状。加入1.0 mL盐酸，转入100 mL高型烧杯中，加水至总体积为30 mL，加3.0 mL氯化亚铜溶液，摇匀，将高型烧杯放入预先烧开的水中，保持微沸10 min，取出，加1.0 mL硫酸溶液(1+3),以下按照实验方法进行操作。结果见表3，由表3可知，加入1.0 mL硫酸溶液结果变化不大。以下试验采用不加硫酸溶液。

表3 硫酸对测定结果的影响

	序号
	HCL(mL)
	CuCl（mL）
	H2SO4(mL)
	测得Pt (mg)
	Pt平均(mg)

	1
	1.0
	3.0
	0
	8.39
	8.40

	2
	1.0
	3.0
	0
	8.40
	

	3
	1.0
	3.0
	0
	8.40
	

	4
	1.0
	3.0
	0
	8.40
	

	5
	1.0
	3.0
	0
	8.39
	

	6
	1.0
	3.0
	1.0
	8.36
	8.38

	7
	1.0
	3.0
	1.0
	8.40
	

	8
	1.0
	3.0
	1.0
	8.38
	

	9
	1.0
	3.0
	1.0
	8.38
	

	10
	1.0
	3.0
	1.0
	8.39
	


3.4 电流滴定仪与自动电位滴定仪滴定结果对比

为了满足产品检测的需求，本着更快速、更精密的原则，通过使用电流滴定仪和自动电位滴定仪对其中5中合金样品NiPt5、NiPt60、PtCu5、AuAgPt、PtRh10进行精密度试验，两种测量仪器测定结果基本吻合，因此，在本次标准的修订中为了达到更好的精密度，以及更快的检测效果，将仪器设备电流滴定仪更改为自动电位滴定仪,结果见表4。

表4 电流滴定仪与自动电位滴定仪滴定结果对比

	样品名称
	电流滴定仪滴定结果（%）
	自动点位滴定仪滴定结果（%）

	NiPt5
	4.99
	4.99
	4.98
	4.98
	4.99
	4.98

	
	4.97
	4.96
	4.99
	5.00
	4.96
	4.99

	NiPt60
	59.83
	60.05
	59.95
	60.02
	59.93
	59.98

	
	59.82
	60.06
	60.00
	59.88
	60.01
	59.85

	PtCu
	95.11
	95.18
	94.98
	95.16
	94.96
	95.13

	
	94.88
	95.02
	95.06
	95.2
	95.09
	94.85

	AuAgPt
	10.00 
	10.03
	9.98
	10.01
	10.02
	9.98

	
	10.03
	9.97
	9.99
	10.00
	10.00
	10.01

	PtRh10
	90.05
	90.15
	89.88
	90.13
	90.02
	89.95

	
	89.95
	89.96
	90.08
	89.9
	89.98
	89.97


3.5 共存离子的影响与消除
由表5可知，对10.00 mg铂而言，当相对误差≤±0.10%时，钯、铑、钌和常见元素不干扰测定。

表5  杂质元素干扰与消除

	铂的量（mg）
	加入的元素（mg）
	测得铂（mg）
	绝对误差(mg)
	相对误差(%)

	10.00
	Rh3+  0.50
	10.02
	+0.02
	+0.2

	10.00
	Pd2+  0.50
	10.01
	+0.01
	+0.1

	10.00
	Ir4+  0.05
	10.02
	+0.02
	+0.2

	10.00
	Ru3+  0.05
	10.01
	+0.01
	+0.1

	10.00
	Au3+  0.05
	10.01
	+0.01
	+0.1

	10.00
	Ag+   0.05
	10.00
	0
	0

	10.00
	Cu2+  1.00
	10.01
	+0.01
	+0.1

	10.00
	Fe3+  0.05
	10.03
	+0.03
	+0.3

	10.00
	Pb2+  0.05
	10.02
	+0.02
	+0.2

	10.00
	Sn4+  0.05
	10.03
	+0.03
	+0.3

	10.00
	Ca2+  0.50
	10.01
	+0.01
	+0.1

	10.00
	Mg2+  0.50
	10.03
	+0.03
	+0.3

	10.00
	Na+   1.00
	10.01
	+0.01
	+0.1

	10.00
	Cr3+  0.05
	10.01
	+0.01
	+0.1

	10.00
	Zn2+  0.05
	10.01
	+0.01
	+0.1

	10.00
	Al3+  0.05
	10.02
	+0.02
	+0.2

	10.00
	Ni2+  0.05
	10.03
	+0.03
	+0.3

	10.00
	Si4+  0.50
	10.03
	+0.03
	+0.3

	10.00
	Mn2+  0.05
	10.01
	+0.01
	+0.1

	10.00
	Ba2+  0.05
	10.02
	+0.02
	+0.2


3.6 样品分析结果

将试液转入100 mL容量瓶中（铂含量在5%～15%的样品直接转入150 mL烧杯），用水稀释至刻度，混匀。移取10 mL试液置于 150 mL 烧杯中。加 0.5 mL氯化钠溶液，低温蒸至湿盐状，加入3 mL盐酸溶液蒸至湿盐状。加入1 mL盐酸，转入100 mL高型烧杯中，加3 mL氯化亚铜溶液，冲洗高型烧杯壁，加水至总体积为35mL，摇匀，将高型烧杯放入预先烧开的水中，保持微沸10 min，取出，将吹气管插入高型烧杯中吹气15 min，取下，用水冲洗高型及杯及吹气管，再重复吹气15 min。将溶液转入120 mL烧杯中。

表6   样品分析结果
	样品名称
	试料量(g)
	测得Pt量(%)
	平均测得Pt(%)

	PtAg25
	0.10×10.00/100mL
	74.95  75.03  75.12

75.01  75.11  75.08

74.99  74.96  75.00   75.04  75.06
	75.03

	PtPdRh
	0.25×10.00/100mL
	45.23  45.11  45.18

45.11  45.20  45.09

45.10  45.07  45.16

45.20  45.17
	45.15

	PtWRe
	0.10×10.00/100mL
	90.43  90.56  90.59  90.60  90.46  90.55   90.47  90.65  90.70  90.54  90.61
	90.56

	PtPd
	0.10
	10.97  10.90  11.00  11.01  10.98  10.99  10.95  10.93  10.93 10.98  10.96
	10.96

	PtCo
	0.10×10.00/100mL
	76.53  76.65  76.70   76.52  76.65  76.50  76.66  76.68  76.61  76.59  76.69
	76.62

	PtCu
	0.10×10.00/100mL
	95.16  94.96  95.13  95.20 95.09 94.85  94.88 95.11 94.90  95.11  95.13
	95.05

	NiPt5
	0.20
	4.98  4.99  4.98  5.00  4.96  4.99  5.00  5.01  4.95 4.98    4.96
	4.98

	NiPt60
	0.15×10.00/100mL
	60.02  59.93  59.98  59.88  60.01  59.85  59.95  59.90  60.04  59.97   59.89
	59.95

	PtRh10
	0.10×10.00/100mL
	90.13  90.02  89.95  89.90  89.98  89.97  90.03  90.07  89.96  90.20  90.03
	90.02

	AuAgPt
	0.10
	10.01 10.02  9.98  9.99  10.00  10.00  10.01 10.02  9.99  9.98   9.99
	10.00


3.7 实验误差分析

根据表6数据，计算实验误差，结果见表7。

表7  实验误差

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

	PtAg25
	75.03
	11
	0.17
	0.056
	0.168
	0.08

	PtPdRh
	45.15
	11
	0.16
	0.053
	0.159
	0.12

	PtWRe
	90.56
	11
	0.27
	0.083
	0.249
	0.09

	PtPd
	10.96
	11
	0.08
	0.034
	0.102
	0.31

	PtCo
	76.62
	11
	0.18
	0.072
	0.216
	0.09

	PtCu
	95.05
	11
	0.35
	0.12
	0.360
	0.13

	NiPt5
	4.98
	11
	0.06
	0.019
	0.057
	0.38

	NiPt60
	59.95
	11
	0.17
	0.063
	0.189
	0.10

	PtRh10
	90.02
	11
	0.30
	0.086
	0.258
	0.10

	AuAgPt
	10.00
	11
	0.04
	0.014
	0.042
	0.14


3.8 样品加标准回收分析

分别称取各合金试样，按上述最佳条件进行测定， 加入纯铂标准回收试验结果见表8。回收率在99.51 %～100.59 %范围内。

表8 试样加标回收试验

	试样
	称样量

(g)
	分取体积(mL)
	试样本底值(mg)
	加入Pt量(mg)
	测得Pt量(mg)
	回收率(%)

	NiPt5
	0.20499
	/
	10.21
	2.03
	12.23
	99.51

	
	0.11004
	/
	5.48
	5.06
	10.54
	100.00

	
	0.05497
	/
	2.73
	10.13
	12.88
	100.20

	NiPt60

	0.16678
	10.00/100
	10.00
	2.03
	12.02
	99.51

	
	0.16678
	5.00/100
	5.00
	5.06
	10.08
	100.40

	
	0.16678
	2.00/100
	2.00
	10.13
	12.13
	100.00

	PtCu
	0.1002
	10.00/100
	9.52
	2.03
	11.56
	100.49

	
	0.1002
	5.00/100
	4.76
	5.06
	9.83
	100.20

	
	0.1002
	2.00/100
	1.90
	10.13
	12.04
	100.10

	PtAg25
	0.10882
	10.00/100
	8.16
	2.03
	10.20
	100.49

	
	0.10882
	5.00/100
	4.08
	5.06
	9.12
	99.60

	
	0.10882
	2.00/100
	1.63
	10.13
	11.82
	100.59

	PtPdRh
	0.22334
	10.00/100
	10.08
	2.03
	12.12
	100.49

	
	0.22334
	5.00/100
	5.04
	5.06
	10.10
	100.00

	
	0.22334
	2.00/100
	2.02
	10.13
	12.13
	99.80

	PtWRe
	0.11988
	10.00/100
	10.86
	2.03
	12.90
	100.49

	
	0.11988
	5.00/100
	5.43
	5.06
	10.51
	100.40

	
	0.11988
	2.00/100
	2.17
	10.13
	12.26
	99.61

	PtPd
	0.10742
	/
	11.77
	2.03
	13.79
	99.51

	
	0.05043
	/
	5.53
	5.06
	10.57
	99.60

	
	0.04564
	/
	5.00
	10.13
	15.12
	99.90

	PtCo
	0.12972
	10.00/100
	9.94
	2.03
	11.98
	100.49

	
	0.12972
	5.00/100
	4.97
	5.06
	10.05
	100.40

	
	0.12972
	2.00/100
	1.99
	10.13
	12.10
	99.80

	PtRh10
	0.10433
	10.00/100
	9.39
	2.03
	11.43
	100.49

	
	0.10433
	5.00/100
	4.70
	5.06
	9.75
	99.80

	
	0.10433
	2.00/100
	1.88
	10.13
	12.00
	99.90

	AuAgPt
	0.10562
	/
	10.56
	2.03
	12.58
	99.51

	
	0.06576
	/
	6.58
	5.06
	11.65
	100.20

	
	0.02345
	/
	2.34
	10.13
	12.45
	99.80


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

贵金属具有独特的物理、化学性能，在现代工业、国防建设和高新技术的各个领域中发挥着特殊的作用。铂合金已广泛应用于电接触材料、电阻材料、测温材料、复合材料、催化网材料、导电环材料等，用户覆盖航空、航天、船舶、汽车和建材等军民行业。铂系催化剂是硝酸生产主要的催化材料。

2006年制订的行标标准YS/T 372.2-2006《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂量的测定 高锰酸钾电流滴定法》自实施以来，保证了贵金属及其合金材料产品的质量，促进了贵金属及其合金材料新产品的开发，也成为贵金属及其合金产品中铂元素的可靠分析方法。但是，通过多年的实践，我们发现原标准覆盖范围需要扩大，方法也需要简便易于掌握。本项目系统研究了试料的处理条件、测定条件的选择，进行了试料的加标回收及方法精密度试验。实验结果表明，所修定的分析方法适用于铂合金中5.00 %～95.00 %铂量的测定。方法测定范围宽、准确、稳定，分析误差小，建立了可靠的分析方法，准确测定铂合金中的铂含量，为铂合金产品的质量控制及其产品交易提供可靠的依据。 

（二）项目的可行性简述

贵研铂业股份有限公司功能材料事业部和贵金属研发中心是专业开发、生产以及销售贵金属化学材料的，其中铂合金的研究开发近60年，种类达20多种。贵研铂业股份有限公司检测中心2006年制订的行业标准YS/T 372.2-2006《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂量的测定 高锰酸钾电流滴定法》其中包括7种铂合金，标准对测定条件作了系统地实验研究，建立了铂合金元素分析方法。该法选择性好，常见共存元素不干扰测定，能测定5%～95%铂含量，适用范围广，可覆盖较多铂合金产品，操作简便，应用于样品分析中，结果令人满意。分析工作者进行了铂合金中高锰酸钾电位滴定法的系统研究，完全满足产品要求。因此，修订了本标准。 

（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，行标标准YS/T 372.2-2006《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂量的测定 高锰酸钾电流滴定法》》包括7种铂合金中铂量的测定，方法测定范围宽、准确、稳定，分析误差小。

本项目采用高锰酸钾电位滴定法，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

目前仅检索到行业标准YS/T 372.2-2006。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行业标准。

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.本次修订的《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂含量的测定 高锰酸钾电位滴定法》，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3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YS/T 372.2-2006《贵金属合金元素分析方法 第2部分：铂量的测定 高锰酸钾电流滴定法》。
十二、其他应予说明的事项
无。 

各验证单位验证数
	代码
	实验室名称
	代码
	实验室名称

	1
	贵研检测科技（云南）有限公司
	2
	北矿检测技术股份有限公司

	3
	郴州市产商品质量监督检验所
	4
	贵研资源（易门）有限公司

	5
	江西省君鑫贵金属科技材料有限公司
	6
	中宝正信金银珠宝首饰有限公司

	7
	徐州浩通新材料科技股份有限公司
	8
	金川集团


	验证单位
	样品名称
	测得Pt量(%)
	平均值

/%
	标准偏差/%
	RSD/%

	1
	NiPt5
	4.98
	4.99
	4.98
	5.00
	4.96
	4.99
	5.00
	5.01
	4.95
	4.98
	4.96
	4.98
	0.02
	0.38

	
	NiPt60
	60.02
	59.93
	59.98
	59.88
	60.01
	59.85
	59.95
	59.90
	60.04
	59.97
	59.89
	59.95
	0.06
	0.10

	
	PtCu5
	95.16
	94.96
	95.13
	95.20
	95.09
	94.85
	94.88
	95.11
	94.90
	95.11
	95.13
	95.05
	0.12
	0.13

	2
	NiPt5
	5.10*
	4.87*
	4.92*
	5.05*
	5.26*
	5.15*
	4.82*
	/
	/
	/
	/
	5.02
	0.16
	3.19

	
	NiPt60
	59.95
	59.88
	60.10
	59.84
	60.08
	59.80
	60.06
	/
	/
	/
	/
	59.96
	0.13
	0.20

	
	PtCu5
	95.10
	95.22
	94.95
	95.13
	94.92
	95.07
	95.02
	/
	/
	/
	/
	95.06
	0.10
	0.11

	3
	NiPt60
	59.86
	59.82
	59.93
	59.81
	59.75
	60.01
	59.85
	/
	/
	/
	/
	59.85
	0.09
	0.14

	
	PtCu5
	95.13
	95.09
	94.96
	94.81
	94.91
	94.83
	94.97
	/
	/
	/
	/
	94.96
	0.12
	0.13

	4
	NiPt5
	5.01
	4.97
	4.96
	5.01
	4.96
	4.97
	5.00
	5.01
	4.97
	4.96
	4.97
	4.98
	0.02
	0.43

	
	NiPt60
	60.03
	60.02
	59.86
	59.87
	60.03
	60.02
	59.87
	59.86
	59.88
	60.01
	59.88
	59.94
	0.08
	0.13

	
	PtCu5
	95.18
	95.17
	95.19
	94.86
	94.88
	95.17
	94.87
	95.19
	95.18
	94.89
	94.86
	95.04
	0.16
	0.17

	5
	NiPt5
	4.92
	4.94
	4.93
	5.01
	4.96
	4.89
	4.99
	5.04
	5.08
	5.02
	4.94
	4.97
	0.06
	1.17

	
	NiPt60
	60.11
	59.86
	59.93
	59.97
	60.12
	60.05
	59.92
	59.86
	59.89
	60.05
	60.09
	59.99
	0.10
	0.17

	
	PtCu5
	94.89
	95.04
	95.21
	95.36
	94.85
	95.09
	95.27
	95.36
	95.24
	94.82
	94.81
	95.09
	0.22
	0.23

	6
	NiPt5
	4.98
	4.99
	4.98
	5.01
	4.97
	5.00
	5.00
	/
	/
	/
	/
	4.99
	0.02
	0.30

	
	NiPt60
	59.93
	59.98
	59.95
	59.96
	59.97
	59.97
	59.99
	/
	/
	/
	/
	59.96
	0.02
	0.03

	
	PtCu5
	95.09
	95.11
	95.12
	94.97
	95.07
	95.09
	95.02
	/
	/
	/
	/
	95.07
	0.05
	0.06

	7
	NiPt5
	4.95
	5.02
	4.98
	5.01
	4.92
	4.95
	5.03
	4.97
	4.99
	5.01
	4.93
	4.98
	0.04
	0.75

	
	NiPt60
	60.05
	59.85
	59.92
	60.02
	59.86
	59.88
	59.87
	59.95
	60.03
	59.96
	60.01
	59.95
	0.07
	0.12

	
	PtCu5
	94.83
	95.26
	94.96
	95.13
	95.08
	94.90
	95.21
	94.95
	95.22
	94.92
	95.08
	95.05
	0.15
	0.15

	8
	NiPt5
	4.97
	5.03
	5.02
	4.98
	4.97
	5.02
	5.01
	4.99
	5.04
	4.99
	5.01
	5.01
	0.02
	0.48

	
	NiPt60
	59.65
	59.72
	59.92
	59.86
	59.79
	59.87
	60.01
	59.93
	59.77
	59.98
	59.99
	59.86
	0.12
	0.20

	
	PtCu5
	95.34
	95.46
	95.23
	95.17
	94.89
	94.95
	95.11
	95.08
	95.23
	95.04
	95.31
	95.16
	0.17
	0.18


注：表中带*值为离群值。
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。一个理想的分析方法应该同时具有高的回收率和低的RSD值，以确保结果的准确性。北矿检测技术股份有限公司NiPt5精密度实验数据回收率较差（为96.02%-104.78%），RSD值较大（为3.19%），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

	WPt/%
	4.98
	59.95
	95.05

	r /%
	0.09
	0.25
	0.40


表6  再现性限

	WPt/%
	4.98
	59.95
	95.05

	R /%
	0.09
	0.27
	0.42
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