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编制说明

1 工作简况

1.1 任务来源
YS/T 84-2006《光谱分析用铱基体》产品标准自发布实施十余年以来，为我国发射光谱法测定铱产品中杂质元素含量所用铱基体及其标准样品的制备，以及为该纯度铱产品的深加工、研制、生产和使用作出了重要的贡献。但是，随着我国铱族金属二次资源废料的组成、成分日趋复杂，湿法冶金精炼铱生产技术的进步，使用企业对产品质量的要求和发射光谱分析法等对杂质元素分析检测技术的提高，以及GB/T 1422《铱粉》中仍保留发射光谱分析法，2016年4月，贵研资源(易门)有限公司提出修订YS/T 84-2006《光谱分析用铱基体》产品标准的建议书。于2017年4月工业和信息化部 [2017]40号文下达该标准的修订任务，项目起止时间为2017年～2019年，行业标准计划号为2017-0201T-YS。技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。
1.2 标准项目单位、起草人及其所做工作
在贵研资源(易门)有限公司接到标准修订任务后，根据任务落实会会议精神，组建了《光谱分析用铱基体》标准起草小组，主要由贵研资源(易门)有限公司、贵研铂业股份有限公司的冶金和分析技术人员组成。标准起草小组成员刘伟、杨海岸、刘文等，主要进行了如下工作：
1) 确立《光谱分析用铱基体》行业标准修订遵循的基本原则；

2) 申报修订该标准的立项报告；

3) 对生产、使用厂家、分析检测机构进行调研、收集资料；

4) 查阅相关标准、资料，确定标准修订方案；

5) 确定光谱分析用铱基体产品和相关分析项目的主要技术内容；

6) 根据测试数据确定技术指标取值范围。

1.3 主要工作过程

2017年9月，由中国有色金属工业标准计量质量研究所主持，在山东省青岛市召开了任务落实会，本标准参加起草单位为昆明冶金研究院、有色金属技术经济研究院、江西汉氏贵金属有限公司、金川集团股份有限公司。
根据任务落实会会议精神、与会专家的意见和全国有色金属标准化技术委员会的要求，标准起草小组成员于2018年10月～2019年3月采用辉光放电质谱法，开展光谱分析用铱基体样品杂质元素含量测定等工作，并将标准征求意见稿、编制说明提交参加起草单位进行意见征求，根据反馈意见进行反复斟酌修改，在此基础上于2019年4月形成标准讨论稿。
2019年5月在新疆乌鲁木齐召开的标准讨论会上，与会专家提出了三项修改意见，标准起草小组认真讨论和处理了专家意见，结合修改意见于2019年6月形成标准预审稿。
2 标准编制原则

本标准以GB /T 8170《数值修约规则》、GB /T 18035《贵金属及其合金牌号表示方法》等标准为基础，根据国情修订YS/T 84-2006《光谱分析用铱基体》产品标准，力求与国外先进的技术规范接轨，既考虑到光谱分析用铱基体生产质量的先进性和使用厂家要求的普遍性，又考虑到产品标准技术的规范性，以及分析技术的先进性、适用性和可操作性，因此本标准在修定时主要遵循以下原则：
 (一) 充分满足市场要求的原则；
(二) 化繁就简的原则；

(三) 经济合理的原则；

(四) 有利于创新发展并与国际接轨的原则。
3 确定标准主要内容的依据
针对目前高纯铱行业广泛使用的分析技术的实际质量水平，以及尽量减少贵金属损耗和保护环境的目的，以YS/T 84-2006《光谱分析用铱基体》产品标准为主要参考依据，修订本标准。
3.1 关于光谱分析用铱基体产品牌号SM-Ir 99.995中杂质元素及含量的确定
鉴于目前光谱分析用铱基体主要由铱族金属二次资源循环回收的铱制得，其中可能有钛、钒、钴、镉杂质元素的存在，且有的元素含量对光谱分析使用有一定影响，依据满足市场要求的原则和化繁就简的原则，确定增加杂质元素钛、钒、钴、镉，在SM-Ir 99.995％中，确定铂、铑、钌、硅杂质含量范围为0.000 1％，确定钯、金、铁、镍、铝、铅、锡、锌、铋、钛、钒、钴、镉杂质含量范围为0.000 05％，银、铜、镁、锰、铬杂质含量范围为0.000 02％。

3.2 关于光谱分析用铱基体杂质元素含量测定、仲裁方法参照依据等的确定
YS/T 84-2006《光谱分析用铱基体》规定的杂质元素分析方法，是将铱基体产品配制成标准试样后，摄谱检验工作曲线的下部延长线是否弯曲，该方法并未给出杂质元素的含量数据，而且耗时费力。近年来辉光放电质谱法（简称GDMS）在国内已广泛用于痕量元素的测定，该方法检出限低至10-10%，70多个元素同时测定等优点，适用于高纯金属材料与合金的杂质元素分析。为确认辉光放电质谱法能否满足《光谱分析用铱基体》产品标准修订所规定的各种杂质含量的检测，标准起草小组使用Element GD型高分辨辉光放电质谱仪对2个铱基体产品样品进行了分析实验。
选择的辉光放电质谱仪工作参数见表1，各元素所选择的同位素质谱线和分辩率见表2。
表1 ELEMENT GD辉光放电质谱仪工作参数

	放电电流
	28.0mA

	放电电压
	1200 V

	辉光气体流量
	433 mL/min

	高分辨控制压力
	5.66 bar

	提取电压
	-2000 V

	聚焦电压
	-1012 V

	X方向聚焦电压
	3.52 V

	Y方向聚焦电压
	2.16 V

	整形电压
	115 V

	滤质透镜电压
	0.87 V


表2 各元素所选择的同位素质谱线和分辩率

	元素
	同位素 质谱线
	分辨率
	元素
	同位素 质谱线
	分辨率
	元素
	同位素 质谱线
	分辨率

	Mg
	24Mg
	中分辨率
	Co
	59Co
	中分辨率
	Cd
	111Cd
	中分辨率

	Al
	27Al
	中分辨率
	Ni
	60Ni
	中分辨率
	Sn
	118Sn
	中分辨率

	Si
	28Si
	中分辨率
	Cu
	63Cu
	中分辨率
	Pt
	195Pt
	中分辨率

	Ti
	48Ti
	中分辨率
	Zn
	66Zn
	中分辨率
	Au
	197Au
	中分辨率

	V
	51V
	中分辨率
	Ru
	101Ru
	中分辨率
	Pb
	207Pb
	中分辨率

	Cr
	52Cr
	中分辨率
	Rh
	103Rh
	中分辨率
	Bi
	209Bi
	中分辨率

	Mn
	55Mn
	中分辨率
	Pd
	105Pd
	中分辨率
	
	
	

	Fe
	56Fe
	中分辨率
	Ag
	107Ag
	中分辨率
	
	
	


在上述条件下对2个铱基体产品样品（JL-Ir-1, JL-Ir-2）进行分析，先预激发5分钟，将处理好的样片表面氧化层激发掉，再平行分析7次，测量结果和产品出厂参考值对比情况如表3、表4所示：

	表3 样品Ir-JL-1分析结果

	元素
	GDMS分析结果 ppm
	平均值
	RSD%
	参考值 %

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	ppm
	%
	
	

	Mg
	2.26
	2.14
	2.13
	2.12
	2.24
	2.41
	2.34
	2.235
	0.00022
	5.05
	<0.0005

	Al
	0.36
	0.31
	0.36
	0.46
	0.27
	0.32
	0.30
	0.34
	0.000034
	18.13
	<0.0005

	Si
	11.37
	10.81
	12.78
	12.23
	11.57
	12.24
	12.03
	11.86
	0.0012
	5.53
	0.001

	Ti
	2.36
	2.27
	2.24
	2.30
	2.33
	2.51
	2.40
	2.34
	0.00023
	3.89
	<0.0005

	V
	0.038 
	0.037 
	0.037 
	0.036 
	0.038 
	0.042 
	0.038 
	0.038 
	0.0000038 
	4.54
	<0.0005

	Cr
	0.72
	0.57
	0.64
	0.63
	0.71
	0.71
	0.66
	0.66
	0.000066
	7.64
	<0.0005

	Mn
	1.12
	1.02
	0.97
	0.84
	0.86
	0.95
	0.96
	0.96
	0.000096
	9.13
	<0.0005

	Fe
	88.85
	70.26
	65.23
	65.89
	68.77
	73.84
	69.83
	71.81
	0.0072
	11.21
	0.007

	Co
	0.11
	0.10
	0.09
	0.10
	0.10
	0.12
	0.10
	0.10
	0.00001
	7.22
	<0.0005

	Ni
	9.50
	9.02
	9.04
	9.32
	9.54
	10.48
	9.78
	9.53
	0.00095
	5.26
	0.001

	Cu
	6.45
	5.96
	5.96
	6.06
	6.24
	6.84
	6.41
	6.28
	0.00063
	5.11
	0.0005

	Zn
	0.73
	0.68
	0.64
	0.67
	0.64
	0.78
	0.73
	0.70
	0.000070
	7.54
	<0.0005

	Ru
	100.74
	97.60
	99.62
	103.19
	108.84
	117.17
	111.44
	105.52
	0.011
	6.79
	0.01

	Rh
	4.04
	3.45
	2.67
	2.68
	2.78
	2.97
	2.86
	3.21
	0.00032
	15.30
	<0.0005

	Pd
	52.70
	44.77
	46.61
	47.82
	44.30
	42.85
	32.81
	47.42
	0.0047
	12.66
	0.005

	Ag
	1.59
	1.46
	1.36
	1.39
	1.44
	1.50
	1.44
	1.45
	0.00015
	5.07
	<0.0005

	Cd
	0.15
	0.16
	0.18
	0.15
	0.17
	0.14
	0.16
	0.16
	0.000016
	8.18
	<0.0005

	Sn
	2.90
	2.23
	1.98
	1.90
	1.74
	1.75
	1.55
	2.01
	0.00020
	22.27
	<0.0005

	Pt
	4.32
	3.80
	3.77
	3.76
	3.44
	3.29
	3.78
	3.74
	0.00037
	8.72
	<0.0005

	Au
	0.012
	0.012
	0.010
	0.012
	0.011
	0.010
	0.011
	0.011
	0.0000011
	7.88
	<0.0005

	Pb
	19.45
	16.19
	15.25
	14.84
	13.70
	13.18
	13.00
	15.09
	0.0015
	14.88
	0.002

	Bi
	4.63
	4.05
	3.78
	3.53
	3.47
	3.60
	3.23
	3.76
	0.00038
	12.36
	<0.0005

	表4样品Ir-JL-2分析结果

	元素
	GDMS分析结果 ppm
	平均值
	RSD%
	参考值 %

	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	ppm
	%
	
	

	Mg
	0.79 
	0.63 
	0.60 
	0.69 
	0.78 
	0.78 
	0.73 
	0.71
	0.000071
	10.07
	<0.0005

	Al
	0.98
	0.94
	0.86
	0.86
	0.84
	0.68
	0.74
	0.84
	0.000084
	11.52
	<0.0005

	Si
	1.12
	1.09
	0.98
	0.94
	0.92
	0.93
	0.99
	1.00
	0.00010
	7.37
	<0.0005

	Ti
	0.42 
	0.38 
	0.36 
	0.32 
	0.32 
	0.29 
	0.26 
	0.34
	0.000034
	15.29
	<0.0005

	V
	0.224 
	0.204 
	0.194 
	0.168 
	0.172 
	0.190 
	0.192 
	0.19
	0.000019 
	9.13
	<0.0005

	Cr
	1.1
	1.05
	0.95
	0.91
	0.9
	0.77
	0.75
	0.92
	0.000092
	13.15
	<0.0005

	Mn
	0.30 
	0.29 
	0.34 
	0.25 
	0.25 
	0.21 
	0.21 
	0.26
	0.000026
	17.19
	<0.0005

	Fe
	11.50 
	10.90 
	9.80 
	9.40 
	9.20 
	8.90 
	9.10 
	9.83
	0.000983
	9.35
	0.001

	Co
	0.182 
	0.173 
	0.194 
	0.150 
	0.149 
	0.127 
	0.124 
	0.16
	0.000016
	15.9
	<0.0005

	Ni
	1.100 
	1.050 
	0.950 
	0.910 
	0.900 
	0.770 
	0.750 
	0.92
	0.000092
	13.15
	<0.0005

	Cu
	0.920 
	1.020 
	0.880 
	0.880 
	0.920 
	0.860 
	0.760 
	0.89
	0.000089
	8.12
	<0.0005

	Zn
	0.230 
	0.310 
	0.360 
	0.260 
	0.230 
	0.210 
	0.190 
	0.26
	0.000026
	21.7
	<0.0005

	Ru
	2.30 
	2.18 
	1.96 
	1.88 
	1.84 
	1.88 
	1.82 
	1.98
	0.000198
	8.71
	<0.0005

	Rh
	1.12
	1.32
	1.28
	1.18
	1.34
	1.76
	1.36
	1.34
	0.000134
	14.27
	<0.0005

	Pd
	0.33 
	0.35 
	0.29 
	0.26 
	0.19 
	0.15 
	0.23 
	0.26
	0.000026
	26.08
	<0.0005

	Ag
	0.310 
	0.440 
	0.410 
	0.390 
	0.270 
	0.260 
	0.220 
	0.33
	0.000033
	23.88
	<0.0005

	Cd
	0.095 
	0.128 
	0.097 
	0.107 
	0.095 
	0.087 
	0.078 
	0.098
	0.0000098
	14.98
	<0.0005

	Sn
	0.039 
	0.043 
	0.050 
	0.038 
	0.033 
	0.030 
	0.028 
	0.039
	0.0000039
	18.82
	<0.0005

	Pt
	1.52
	1.44
	1.52
	1.38
	1.33
	1.36
	1.36
	1.42
	0.000142
	5.15
	<0.0005

	Au
	0.062 
	0.068 
	0.058 
	0.048 
	0.054 
	0.052 
	0.044 
	0.055
	0.0000055
	13.83
	<0.0005

	Pb
	9.120 
	8.910 
	7.760 
	6.550 
	7.02 
	8.160 
	8.040 
	7.94
	0.000794
	10.86
	0.0009

	Bi
	0.69
	0.93
	0.88
	0.78
	0.69
	0.63
	0.57
	0.74
	0.000074
	16.45
	<0.0005


从表3、表4可以看出，辉光放电质谱法分析结果与铱基体产品出厂参考值符合性好，精密度RSD均<30%，并且检出限低至10-10%，满足覆盖《光谱分析用铱基体》产品标准修订所规定的各杂质含量范围，可以作为该产品杂质元素测定的分析方法。
目前国内已有多家检测机构采用辉光放电质谱法测定高纯铱中的杂质元素含量，贵研铂业股份有限公司正在制定高纯钯化学分析方法的行业标准（任务号2018-2054T-YS ），铱基体产品杂质元素含量测定方法待该标准完成后直接引用。
同时考虑到使用公司的要求，保留发射光谱分析方法对铱基体产品检验的相关规定，原标准引用的GB/T 1422-2004 《铱粉》附录A修改为引用YS/T 364《纯铱中杂质元素的发射光谱分析》。
4 标准水平分析

4.1 采用国际标准和国外先进标准的程度

无

4.2 国际、国外同类标准水平的对比分析
经标准查新检索到国外同类标准：美国ASTM B671-81《精制铱》(R2010年)，与该标准水平相比，本标准主要有如下不同：

（1）按铱的含量分为1个牌号： SM-Ir 99.995。
（2）规定的杂质元素有17个相同，但本标准包含Al、Mg、Mn、Ti、V、Co，不包含As。
（3）包含光谱分析用铱基体杂质元素含量测定的仲裁依据。
（4）产品杂质元素测定方法为辉光放电质谱法，所有杂质元素含量均比美国ASTM B671-81《精制铱》(R2010)的低，见表2和表3。
表2 美国ASTM B671-81《精制铱》（R2010）杂质元素含量(%)
	元素
	Ir99.80
	Ir 99.90

	Pt
	0.10
	0.05

	Pd
	0.05
	0.05

	Ru
	0.05
	0.05

	Rh
	0.15
	0.05

	Au
	---
	0.02

	Ag
	---
	0.02

	Pb
	0.02
	0.015

	Sn
	0.01
	0.01

	Zn
	0.01
	0.01

	Fe
	0.01
	0.01

	Cu
	---
	0.02

	Ni
	---
	0.003

	Cr
	---
	0.02

	Si
	0.02
	0.01

	As
	0.01
	0.005

	Bi
	0.01
	0.005

	Cd
	0.01
	0.005


表3 本标准规定的铱基体杂质元素及其含量

	元素
	SM-Ir 99.995  含量(%)≤

	Pt
	0.0001

	Pd
	0.00005

	Rh
	0.0001

	Ru
	0.0001

	Au
	0.00005

	Ag
	0.00002

	Cu
	0.00002

	Fe
	0.00005

	Ni
	0.00005

	Al
	0.00005

	Pb
	0.00005

	Mg
	0.00002

	Si
	0.0001

	Mn
	0.00002

	Cr
	0.00002

	Sn
	0.00005

	Zn
	0.00005

	Bi
	0.00005

	Ti
	0.00005

	V
	0.00005

	Co
	0.00005

	Cd
	0.00005


综上所述，本标准是根据我国实际生产、使用和分析检测情况，在国内同类产品标准基础上修订的，其整体内容达到国内先进水平。
5 与现行法律法规、强制性国家标准及相关标准协调配套情况

本标准符合现行法律法规的要求。

目前，国内外纯铱产品标准有GB/T 1422-2018《铱粉》、ASTM B671-81《精制铱》(R2010) ，但与拟修订的《光谱分析用铱基体》相比较，分别在产品牌号、杂质元素数目、杂质元素含量范围或用途方面不能完全适用于本标准，故预计在今后相当一段时间内，将没有其他标准取代本标准。
6 涉及专利的知识产权说明

无。
7 重大分歧意见的处理经过和依据

无。
8 标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议

建议本标准作为推荐性行业标准。
9 贯彻标准的要求和措施建议

10 废止现行有关标准的建议

不可废止前版，只能代替YS/T 84-2006。
11 其他说明事项
  本标准在申报、立项和起草过程中，得到了全国有色金属标准化技术委员会和其他相关单位的支持、指导和帮助，在此特表示真诚的感谢！
《光谱分析用铱基体》行业标准编制组
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