行业标准《无铅锡基焊料化学分析方法 第17部分：银、铜、铅、铋、锑、铁、砷、锌、铝、镉、镍、铟量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》
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1  任务来源
根据工信厅科〔2015〕115号《工业和信息化部办公厅关于印发2015年第三批行业标准制修订计划的通知》以及全国有色金属标准化技术委员会下发的有色标委[2015]29号文件《关于转发2015年第二批有色金属国家、行业标准制（修）订项目计划的通知》，由云锡股份公司负责起草《无铅锡基焊料化学分析方法 第17部分：银、铜、铅、铋、锑、铁、砷、锌、铝、镉、镍、铟量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》行业标准草案，安排2016年~2017年完成该项行业标准的制定，计划号2015-1112T-YS，云南锡业研究院有限公司、广州有色金属冶金研究院、元江镍业公司、云锡股份冶炼分公司等单位参加制定本标准。2016年7月13日，全国有色金属标准化技术委员会组织，在陕西省宝鸡市建国饭店，召开了本标准的任务落实会及工作组的第一次工作会。确定了标准的编制组成员单位。修订起草和验证的实验报告于2016年8月初汇总。全国有色金属标准化技术委员会重标委秘书处组织于2017年7月中旬召开标准预审会，计划10月下旬召开标准终审会，结束制定工作。
2  标准项目申报单位简况
云南锡业股份有限公司是云南锡业集团（控股）有限责任公司的主要子公司（以下简称云锡）是世界著名的锡生产、加工基地，是世界锡生产企业中产业链最长、最完整的企业，在世界锡行业中排名第一。云锡有责任心强、经验丰富、勇于开拓创新、组织严密的管理队伍和一支技术精湛、业务能力强、素质好的专业技术人员队伍。已形成梯级人才格局及工程、技术、管理、营销等人才储备，现有高级专业技术人员474人，其中64人享受政府特殊津贴。有中国工程院院士1名，博士生导师4人。先后取得了400多项科研成果，其中国家级52项、省部级404项、国家专利122项。这些都为云锡的发展奠定了良好基础。
云南锡业股份有限公司化验职工326人，其中专业技术人员115人，其中高工24人，工程师80人。拥有国外进口的辉光放电质谱仪、电感耦合等离子体发射光谱仪、电感耦合等离子体质谱仪、石墨炉原子吸收光谱仪、气相色谱仪、红外光谱仪、全自动滴定仪、多功能数字显微镜、火试金实验室相关设备等一流的化学分析及物理检测仪器及技术。获国家、省（部）级科技成果奖18项，先后负责组织制定和修订了有色金属行业《锡化学分析方法》、《锡精矿化学分析方法》、《锡铅焊料化学分析方法》；行业标准《铸造轴承合金化学分析方法》、云南省地方标准《锡酸钠化学分析方法》、云锡公司多种企业标准的制定；参加完成了有色金属行业《锡青铜化学分析方法》、《锡基合金化学分析方法》、《锡酸钠化学分析方法》、《二氧化锡化学分析方法》、《硫酸亚锡分析方法》、《硫醇甲基锡化学分析方法》；及行业标准《无铅锡基焊料化学分析方法》的制定工作、建立及研究制定了一整套各种有色金属矿物、有色金属合金、有色金属精矿、岩石矿物、选矿产品、冶炼中间产品、化工产品、各种原材燃料、环境样品中70多种元素、200多个项目（成分）的定性、定量分析方法；负责组织、参与与锡有关的国家标准、行业标准及企业标准的制定和修订
3  主要工作过程
3.1分析方法标准编制原则
制定《无铅锡基焊料化学分析方法 第17部分》一方面应满足现行产品标准技术参数检测需要，正确反映无铅锡基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、环保严格性的统一。
3.2标准编写的目的和意义
通过制定该标准，分析无铅焊锡中银、铜、铅、铋、锑、铁、砷、锌、铝、镉、镍、铟等12种元素含量，在无铅焊锡生产和贸易中对质量的判定将起到规范化标准化的作用。
3.3  调研、意见征求
3.3.1 由于该标准是为满足无铅锡基焊料产品的生产检验需求，小组查询国内相应的行业YS/T747-2010《无铅锡基焊料》、YS/T 746.1~16-2010《无铅锡基焊料化学分析方法》均未进行修订，产品的质量检测范围和仲裁分析方法未变更，因此，小组在2009年完成的工作任务基础上，再次对部分无铅锡基焊料生产、检测机构进行书面调研，收集对制定《无铅锡基焊料化学分析方法 第17部分》行业标准的意见和建议。
3.3.2  2016年7月，修改完善标准草案，将草案发至有关单位征集意见。并收集样品组织公司的下属生产单位开展验证工作，起草试验验证报告。
3.3.3  2017年8月根据预审会专家讨论情况，对标准草案进行修改，并将草案发至无铅锡基焊料生产、检测机构征集意见。
3.4主要工作内容
（1）2016年7月13日，全国有色金属标准化技术委员会组织，在陕西省宝鸡市建国饭店，召开了本标准的任务落实会及工作组的第一次工作会。确定了标准的编制组成员单位。会议有云南锡业研究院有限公司、广州有色金属冶金研究院、元江镍业公司、云锡股份冶炼分公司、华锡集团、铁岭选矿药剂有限公司和云南祥云飞龙再生科技股份有限公司共15位代表参加，与会专家听取起草单位代表的情况介绍后，讨论了本标准起草原则和标准内容。并要求编制组按照会议精神完善本标准的《征求意见稿》，确定国内主要生产企业和用户、实验室调研范围，对起草的标准草案框架和内容进行意见征集。
（2）在本标准2009年研制的前期工作的基础上，根据实际运用过程中总结的经验，补充完善标准内容，并安排有关单位参照现行实施的YS/T 746.1~16-2010《无铅锡基焊料化学分析方法》进行本标准的验证，证明其可行性。编制小组认真分析并着手进行了修改完善，并安排云锡股份公司的生产单位完成本标准的验证工作，起草验证报告。于2016年9月15日编制出本标准的《征求意见稿》，发往云锡锡材公司、广西柳州华锡集团公司等生产单位及实验室征求意见。
（3）2017年7月10日，编制组在公司内部召开了本标准的第二次工作会，请示全国有色金属标准化技术委员会秘书处，由云南锡业股份有限公司组织，云南锡业研究院有限公司、元江镍业公司、云锡股份冶炼分公司、云锡锡材公司等单位的10位专家参加的预审会，对本标准进行了认真、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，进一步修改、补充、完善标准文本，形成了标准审定稿。
3.5 标准编制过程中所召开的会议
2016年7月13日召开任务落实会及第一次工作会议；
2016年8月~2017年6月完成标准草案的修订，征求意见、起草验证报告等工作；
2017年7月10日至21日召开预审会议；
计划于2017年10月25日至26日召开终审会议。
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和环保方面的要求的基础上确定的。本标准根据实际样品的要求，采用电感耦合等离子体原子发射光谱仪，测定各元素含量范围见下表，计算了重复性和再现性，符合GB/T 1.1的要求。
表 1
	元素
	质量分数 

 %
	元素
	质量分数 

 %

	Ag 
	0.0010～0.100
	Fe 
	0.0005～0.100

	Al 
	0.0040～0.100
	In 
	0.0050～0.100

	As 
	0.0080～0.100
	Ni 
	0.0005～0.100

	Bi 
	0.0070～5.00
	Pb
	0.0050～0.100

	Cd 
	0.0001～0.100
	Sb 
	0.0050～5.00

	Cu 
	0.0010～5.00
	Zn 
	0.0005～5.00


4.2 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、助溶剂的选择、分析操作步骤、数据处理、以及分析方法评价（RSD）等技术内容。
5  方法试验、验证情况（详见试验报告、验证）
云南锡业股份有限公司组织相关人员对电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定无铅焊锡中银、铜、铅、铋、锑、铁、砷、锌、铝、镉、镍、铟等12种元素含量，进行了试验研究，完成了试验报告、标准征求意见稿，提交有关单位验证。方法的试验情况详见试验报告、验证报告。通过大量的试验数据表明：该方法简单，灵敏度高，结果准确，精密度高，完全满足产品质量检测范围的分析，建议作为行业标准分析方法。
6  标准水平分析
从调研相关方法标准的制定情况看，本标准具有检测分析范围广、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及深加工行业的发展及满足环保的要求。本标准尚未查询到国际上有相关的分析标准，达到国内先进水平。
7  与现行法规、标准的关系
本标准完全满足现行国家法规的要求，适用于无铅焊锡中银、铜、铅、铋、锑、铁、砷、锌、铝、镉、镍、铟等分析检测，其测定范围合理，准确度和精密度完全满足无铅焊锡产品的标准技术要求，具有快速、准确的特点。与现行标准无冲突。本标准文本内容表述合理，格式规范。
8  实施标准的要求和措施的建议
本标准只针对采用电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定无铅焊锡中银、铜、铅、铋、锑、铁、砷、锌、铝、镉、镍、铟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。
9   重大分歧意见的处理经过和依据
    无。
10  贯彻标准的要求和措施建议
建议颁布标准为推荐性行业标准，供相关组织参考采用。
11  废止现行有关标准的建议
无。
12  其他应予说明的事项
无。
                                       标准编制小组 云南锡业股份有限公司

                                              2017年10月13日
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