锡铅焊料化学分析方法     
铁量的测定

  1,10-二氮杂菲分光光度法
编制说明
1. 任务来源及计划要求
根据全国有色金属标准化技术委员会文件有色标委[2013]32号2013年第二批国家标准项目计划及有色标委[2014]23号关于印发《锡铅焊料化学分析方法》标准任务落实会会议纪要的安排，由北京有色金属研究总院负责起草《锡铅焊料化学分析方法 第4部分 铁的测定 1,10-二氮杂菲分光光度法》国家标准化学分析方法，中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、云南锡业股份有限责任公司冶炼分公司、厦门紫金矿冶技术有限公司参加起草，项目完成年限为2015年。
2 标准项目申报单位简况
北京有色金属研究总院分析测试技术研究所又称国家有色金属质量监督检验中心，是十四个国家级分析测试中心之一。中心1992年通过计量认证，2001年通过实验室国家认可。中心拥有雄厚的技术力量，先进的仪器，齐全的分析方法，以及与国际接轨的质量管理体系（ISO/IEC17025），是国家有色金属及电子材料的权威检测机构，同时是国家分析测试标准的主要起草单位之一。在痕量元素分析方面拥有国内领先的技术水平和仪器设备：电感耦合等离子体质谱仪(ICP-MS）；电感耦合等离子体发射光谱仪（ICP-AES）；离子色谱仪（IC）；石墨炉原子吸收光谱仪（GFAAS）；氧氮测定仪；氢测定仪；碳硫测定仪；超高压电子显微镜；X射线衍射仪；扫描电子显微镜；辉光放电质谱仪等。中心积极面向市场，服务社会，为我国有色金属工业的发展和科技进步做出了积极贡献。中心承担了国家科技支撑项目、国家863计划、国家自然科学基金，军工配套等计划项目的研究。曾获国家科技进步奖6项，国家发明奖3项，部级科技进步一等奖5项，部级二、三等奖98项。获得国家发明专利20余项。负责和参加起草制订分析方法国家标准150余项；行业标准70余项。
3、主要工作过程

3.1分析方法标准编制原则  
    制定锡铅焊料化学分析标准一方面应满足现行产品标准技术参数检测需要，正确反映我国锡铅焊料生产的实际质量水平，另一方面应考虑我国现阶段分析检测水平的实际和世界先进技术发展的趋势，正确兼顾技术先进性、经济合理性的统一。  
3.2 主要工作过程和工作内容  
    （1）2014年3月全国有色金属标准化技术委员会在江苏扬州召开会议，落实了《锡铅焊料化学分析方法 第4部分 铁的测定 1,10-二氮杂菲分光光度法》由北京有色金属研究总院负责起草，中国有色桂林矿产地质研究院有限公司作为第一验证单位，云南锡业股份有限责任公司冶炼分公司、厦门紫金矿冶技术有限公司作为第二验证单位；
    （2）北京有色金属研究总院接到《锡铅焊料化学分析方法 第4部分 铁的测定 1,10-二氮杂菲分光光度法》编写任务后，组织的相关技术人员，成立了标准编制小组，开展了有关资料、信息收集和调研工作。编制小组据此确立了本标准制定的基本思路，参照GB/T 10574.6-1989和GB/T 10574.5-2003的部分内容，参阅部分铁量检测相关方法文献，作为确定新标准技术要素和指标的依据。
    （3）2014年5月形成国家标准《锡铅焊料化学分析方法 第4部分 铁的测定 1,10-二氮杂菲分光光度法》讨论初稿，并连同验证样品一并寄往各验证单位；
    （4）2014年6月-9月，陆续收到各验证单位的验证报告及反馈意见，汇总完成标准征求意见稿及编制说明。反馈结果表明该方法切实可行，操作性强。
（5）2014年11月10～13日全国有色金属标准化技术委员会主持，在江苏省宜兴市召开标准讨论会，来自全国有色金属标准化技术委员会、北京有色金属研究总院、北京矿冶研究总院、西北有色金属研究院、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、云南锡业股份有限责任公司、厦门紫金矿冶技术有限公司、广州有色金属研究院、湖南有色金属研究所，鲅鱼圈出入境检验检疫局等多家单位的专家代表参会，对本标准（讨论稿）进行了认真、细致的讨论，并提出了对本标准的修改意见和建议。编制小组根据会议汇总意见，形成标准意见汇总处理表，对部分方法进行了进一步试验验证，并对讨论稿进行了修改、补充、完善，形成了标准预审稿。
(6)2015年4月25日~28日全国有色金属标准化技术委员会在湖南省长沙市召开标准审定会议，来自全国有色金属标准化技术委员会、北京有色金属研究总院、北京矿冶研究总院、西北有色金属研究院、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、云南锡业股份有限责任公司、厦门紫金矿冶技术有限公司、广州有色金属研究院、湖南有色金属研究所，鲅鱼圈出入境检验检疫局等多家单位的专家代表参会，对本标准（讨论稿）进行了认真、细致的讨论，并提出了具体的修改意见和建议，最终形成送审稿。
4标准制订的主要内容与论据
4.1  确定标准主要内容的依据

    本标准参照了GB/T 10574.6-1989、GB/T 10574.5-2003的标准分析方法，并结合用户的现阶段的使用要求及习惯，是经过调研在生产的实际水平上确定的。

    （1）本标准将GB/T 10574.5-2003中的火焰原子吸收光谱法修改为“1,10-二氮杂菲分光光度法”， 

（2）根据实际样品的要求和测定情况，测定范围由0.0005%~0.12%修改为0.002%~0.020%；

（3）增加了前言及重复性和再现性内容，符合GB/T 1.1的要求。
4.2  测定元素种类及测定范围
本部分规定了锡铅焊料中铁含量的测定方法。

本部分适用于锡铅焊料中铁含量的测定。测定范围：0.0020%～0.0200%。
4.3   标准主要技术内容  
本标准文本按照GB/1.1-2009 《标准化工作导则  第1部分：标准的结构和编写》等的规定进行编写。  
标准中简述了测定方法原理，确定了测定范围、所用试剂、制样要求、仪器测定条件及校验、分析谱线的选择、分析操作步骤、数据处理、以及分析方法评价（RSD）等技术内容。
4.4  主要技术参数说明
实验采用硝酸、酒石酸和EDTA分解样品，用EDTA和酒石酸消除锡、铅、锑等的干扰，用硫代硫酸钠掩蔽银。在pH6左右，二价铁与1,10-二氮杂菲生成红色络合物，于分光光度计波长510nm处测量其吸光度。测定范围0.002%～0.02%。试验表明：本方法测定铁、加标回收率97%～108%。方法操作简便，准确度及精密度较好，适合作为国家分析方法。

表 1   加标回收实验
	试样
	加入量(μg)
	测得量(μg)
	回收率（%）

	YT7
	0
	10.75
	--

	
	10
	20.45
	97.0%

	
	20
	31.50
	103.8%

	YT11
	0
	27.50
	--

	
	10
	38.25
	107.5%

	
	20
	47.00
	97.5%

	
	25
	52.8
	101.2%


按照实验步骤，对4种不同含铁量的试样及合成样品（每份YT11号样品加入25μg Fe）进行11次测试，结果见表2。
表2    精密度实验
	试样编号
	YT10
	YT7
	YT11
	合成样

	样品中铁含量w/%
	0.00189
	0.00442
	0.0108
	0.0206

	
	0.00191
	0.00416
	0.0112
	0.0205

	
	0.00175
	0.00451
	0.0107
	0.0211

	
	0.00166
	0.00413
	0.0104
	0.0202

	
	0.00173
	0.00429
	0.0110
	0.0221

	
	0.00186
	0.00396
	0.0112
	0.0214

	
	0.00181
	0.00465
	0.0115
	0.0207

	
	0.00188
	0.00433
	0.0112
	0.0212

	
	0.00192
	0.00422
	0.0117
	0.0204

	
	0.00177
	0.00443
	0.0109
	0.0216

	
	0.00172
	0.00418
	0.0102
	0.0218

	平均值w/%
	0.00181
	0.00430
	0.0110
	0.0211

	标准偏差
	0.00009
	0.0002
	0.0005
	0.0007

	RSD
	5.0
	4.7
	4.5
	3.3


4.5  验证的情况与结果

本分析标准实验研究结果见实验报告，验证单位中国有色桂林矿产地质研究院有限公司作为第一验证单位，云南锡业股份有限责任公司冶炼分公司、厦门紫金矿冶技术有限公司作为第二验证单位；验证单位对实验结果无异议，均同意推荐为国家标准分析方法。

表3  桂林院验证数据
	样号
	wFe(%)
	平均值

(%)
	标准偏差(%)
	相对标准偏差(%)

	YT10
	0.00181
	0.00196
	0.00173
	0.00201
	0.00186
	0.00192
	0.00179
	0.00187
	0.0001
	5.35

	YT7
	0.00413
	0.00395
	0.00425
	0.00392
	0.00416
	0.00393
	0.00401
	0.00405
	0.0002
	3.21

	YT11
	0.00967
	0.00955
	0.0101
	0.0105
	0.00974
	0.00990
	0.0115
	0.0101
	0.0007
	6.70

	合成样（YT11+25μg Fe）
	0.0211
	0.0196
	0.0220
	0.0222
	0.0193
	0.0197
	0.0216
	0.0208
	0.0012
	5.90


表4云锡验证数据
	试样编号
	YT10
	YT7
	YT11
	合成样

	样品中铁含量w/%
	0.00186
	0.00427
	0.0115
	0.0202

	
	0.00178
	0.00397
	0.0093
	0.0205

	
	0.00165
	0.00400
	0.0110
	0.0215

	
	0.00202
	0.00400
	0.0110
	0.0212

	
	0.00198
	0.00428
	0.0118
	0.0226

	
	0.00166
	0.00433
	0.0107
	0.0210

	
	0.00182
	0.00466
	0.0128
	0.0207

	
	0.00195
	0.00445
	0.0133
	0.0212

	
	0.00184
	0.00450
	0.0123
	0.0200

	平均值w/%
	0.00184
	0.00427
	0.0115
	0.0210

	标准偏差
	0.0002
	0.0003
	0.0012
	0.0008

	RSD
	7.11
	5.71
	10.47
	3.72


表4 厦门验证数据

	样品编号
	YT 7
	YT11
	YT10
	合成样

	测
试
结
果
∕%

	1
	0.0044 
	0.0112 
	0.0020 
	0.0206 

	
	2
	0.0045 
	0.0110 
	0.0019 
	0.0213 

	
	3
	0.0040 
	0.0102 
	0.0022 
	0.0212 

	
	4
	0.0042 
	0.0100 
	0.0019 
	0.0200 

	
	5
	0.0044 
	0.0108 
	0.0022 
	0.0214 

	
	6
	0.0042 
	0.0108 
	0.0017 
	0.0209 

	
	7
	0.0040 
	0.0121 
	0.0018 
	0.0205 

	
	8
	0.0043 
	0.0114 
	0.0020 
	0.0211 

	
	9
	0.0044 
	0.0102 
	0.0019 
	0.0211 

	
	10
	0.0042 
	0.0106 
	0.0018 
	0.0213 

	
	11
	0.0042 
	0.0109 
	0.0022 
	0.0220 

	
	平均值
	0.00425 
	0.0108 
	0.0020 
	0.0210 

	
	标准偏差
	0.00016 
	0.00060 
	0.00017 
	0.00053 

	
	RSD
	3.84 
	5.57 
	8.90 
	2.52 


5、标准水平分析

从调研相关方法标准的制定情况看，本标准采用1,10-二氮杂菲分光光度法检测锡铅焊料中铁的含量，本方法具有检出限低、分析范围广、检测速度快等优点。该分析标准的制定及实施将有力地推动我国锡工业的发展。经查本标准与现有标准及制定中的标准无重复交叉情况。
6、与现行法规、标准的关系

本标准适用于锡中铁含量的测定，与现行标准无冲突。本标准完全满足现行国家法规的要求，适用于锡铅焊料中铁的分析检测，其测定范围合理，准确度和精密度完全满足锡铅焊料产品的标准技术要求，具有快速、准确的特点。本标准文本内容表述合理，格式规范。
7、实施标准的要求和措施的建议
本标准只针对采用1,10-二氮杂菲分光光度法进行锡铅焊料中铁量分析时提出了一些通用性准则，可能因仪器设备型号、硬件参数设定不同以及具体使用情况的差异，在样品检测结果上会有一定的差异，因此仍需要操作者进行相关技术细节的深入研究，以获得可靠性数据。
建议颁布本部分标准为推荐性国家标准。
8、其他要说明的事项 
   无。 
9、参考资料清单 
GB/T 1.1-2003 标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写

GB/T 20001.4-2001 标准编写规则 第4部分 化学分析方法

GB/T 1467-2000 冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定

GB/T 7729-1987冶金产品化学分析 分光光度法通则

GB/T 20001.1-2001 标准编写规则 第1部分：术语
《锡铅焊料化学分析方法  铁的测定》标准编制组2015-4-10
PAGE  
5

