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一、 工作简况

1、任务来源与完成时间

    2018年10月30日，《金砷合金 砷含量测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》任务落实会在安徽合肥召开。根据全国有色金属标准化技术委员会有色标委会[2018]2号文，《国家标委会关于下达2017年第四批国家标准制修订计划的通知》（国标委综合[2017]128号）及有色标委[2018]50号文要求，确定《金砷合金 砷含量测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》（项目编号：20173529-T-610）由北京有色金属与稀土应用研究制定，样品由北京有色金属与稀土应用研究所制备提供。计划于2019年12月完成。

2、标准项目编制单位、起草人及其所做的工作

2.1、标准项目编制单位
根据全国有色金属标准化技术委员会有色标秘[2018]60号文下达落实通知，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会，由北京有色金属与稀土应用研究所制定。标准起草单位为北京有色金属与稀土应用研究所、北京达博有色金属焊料有限责任公司、北京市冶金产品质量监督检验站。本标准主要起草人：郅富国、许丽娟、陈晓宇、王炜、韩鹏、杜连民。
本标准委托以下单位进行验证

第一验证单位：1、广州省工业分析检测中心

              2、南京市产品质量监督检验院

第二验证单位：1、福建紫金矿冶测试技术有限公司

              2、北矿检测技术有限公司

              3、河南中原黄金冶炼厂

              4、长春黄金研究院有限公司

              5、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司

2.2、主要工作过程、标准主要起草人及其所的工作

接到标准制定任务后，北京有色金属与稀土应用研究所、北京达博有色金属焊料有限责任公司、北京市冶金产品质量监督检验站成立有色金属国家标准起草小组。明确了标准的进度安排、任务分工、确定了编制标准的工作计划及技术路线。

根据全国有色金属标准化技术委员会有色标秘[2018]60号文的要求，落实会后我们做了以下工作：

1） 2018年11月，我单位按照安徽合肥任务落实会的要求完成样品的采集和配制工作；

2）2018年12月，我单位按照安徽合肥任务落实会的要求完成了《金砷合金 砷含量测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》（项目编号：20173529-T-610）试验报告。并将标准分析方法讨论稿、试验报告和样品同时分发各验证单位，以进行标准分析方法主要技术条件和样品分析结果准确度、精密度等验证工作。

3）2019年3月，我单位将第一验证单位和第二验证单位发回的重复性数据、验证报告进行收集整理汇总。
4)2019年4月17日～19日全国有色金属标准化技术委员会在桐乡召开《金砷合金 砷含量测定 电感耦合等离子体发射光谱法》国家标准讨论会。会议对讨论稿、试验报告及验证报告进行分析和讨论。在此会上对本标准的主要修改意见如下：①关于标准名称《金砷合金 砷量测定 电感耦合等离子体发射光谱法》改为《金砷合金 砷含量测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》；②关于标准中警示部分，在标准中没有相对应内容建议删除；③关于1范围中银量改为银含量；④关于试剂与材料中3.3硝酸（1+1），用时现配，将用时现配删除；⑤关于试剂与材料中3.5砷标准贮存溶液，使用三氧化二砷进行配置。会后经过认真修改，形成了本标准征求意见稿、意见汇总处理表和编制说明。
5）征求意见稿完成后，向科研院所和使用单位发函再次征求意见。其中回函单位有1家单位提出了将“首页中华人民共和国国家质量监督检验检疫总局”改为“中华人民共和国国家市场监督管理总局”、将9 质量保证和控制条款，“应用国家级标准样品或行业标准样品（当前两者没有时，也可用控制标样替代）”建议改为：“应用有证标准样品（没有时，也可用控制标样替代）”2条修改建议，其他单位没有意见。本单位采纳修改形成了本标准审定稿、意见汇总处理表和编制说明。
二、 标准编制原则、主要内容及其依据
1、 编制原则
本标准在编制时，对国内外相关方面标准进行了详细的查新检索，在确定未见与标准相同的资料时，提出以下编制原则。

（1）充分满足生产及试验需要的原则

（2）促进最佳的公众利益的原则

（3）经济合理的原则

2、确定标准主要内容及其依据

目前国家标准方法有GB/T11066.9-2009《金化学分析方法 砷和锡量的测定 氢化物-原子荧光光谱法》适用于金合金中砷含量0.0002%～0.0050%测定。GB/T20899.3-2007《金矿化学分析方法 砷量的测定》和GB/T7739.3-2007《金精矿化学分析方法 砷量的测定》适用于金矿石中砷含量测定，不适用金砷合金中砷量的测定。本标准起草研究者也发表了《电感耦合等离子发射光谱法测定金砷靶材中砷量》的文章，但未申报形成正式的国家标准。通过深入研究了金砷合金中金基体对测定元素的影响，对不同砷含量的金基体的样品进行了试样加标回收及精密度实验，利用电感耦合等离子发射光谱仪测定砷含量操作方法简单，快速， 结果准确。建立了一个准确、快速、简便的测定方法，完全适用于金砷合金中的砷量的测定。因此确定了以下主要内容：

2.1 关于仪器条件的优化

    对于砷元素的仪器测试条件，我们在冷却气流量、辅助气流量、雾化器气体流量、蠕动泵速、曝光时间、摄谱曝光时间及观测高度进行了优化，确定了测定砷元素仪器的最佳条件。
2.2 关于元素谱线的选择

     因砷元素的谱线较多，不同谱线测试同一样品结果差异较大，影响检测结果的准确性。我们通过试验确定了最佳谱线，决定砷量准确性的关键步骤。

2.3 关于基体元素的影响

     利用电感耦合等离子发射光谱仪测试有时会出现基体影响被测元素，为了验证金砷合金中金基体是否影响测定我们通过在标准曲线中加入纯金和标准曲线未加纯金进行试验测试，确定了基体不影响砷的测试。

三、 标准编写的目的和意义

金砷合金材料主要用于新一代信息技术、船舶及海洋工程、航空航天、国防科技等领域，是一种优质的电子薄膜材料具有不可代替性，与国家的战略发展紧密联系在一起。并且打破了国际垄断带来的一系列弊端。测试方法的制定和国家“一带一路”技术创新等产业息息相关，因此金砷合金检测方法的制定更为重要。金砷合金材料主要用于集成电路、光盘、LCD、PDP显示器、一般玻璃镀层和P.L.S波段硅功率管等方面，应用广泛需求量大。制定方法后对控制金砷合金产品的批次一致性、稳定性、生产成本、检测周期会有明显提高和改善，为产品质量监控提供方法保障，同时电感耦合等离子发射光谱仪的市场占有率高，方法容易推广使用，并且填补了金砷合金中砷量测定的空白。因此研究制定砷的检测方法势在必行。

四、 采标情况及与国际、国外同类标准的比较情况
1、国内外标准情况
目前未见电感耦合等离子发射光谱法测定金砷合金中砷含量的标准发布。GB/T11066.9-2009《金化学分析方法 砷和锡量的测定 氢化物发生－原子荧光光谱法》适用于金合金中砷含量0.000 2%～0.005 0%测定；GB/T20899.3-2007《金矿石化学分析方法 第3部分：砷量的测定》和GB/T7739.3-2007《金精矿化学分析方法 第3部分：砷量的测定》适用于金矿石中砷含量测定，不适用金砷合金中砷量的测定。本标准是根据我国金砷生产和使用的实际情况制定，整体内容基本上达到国际先进水平。

2、国内外标准的适用性

  未发现知识产权方面的问题。

五、 标准适用范围

     本标准适用于金砷合金中砷含量的测定。测定范围：砷含量As：0.10%～3.0%。

六、 验证试验结果
表1  参加验证的实验室
	编号
	实验室

	1
	北京有色金属与稀土应用研究所

	2
	北京达博有色金属焊料有限责任公司

	3
	北京市冶金产品质量监督检验站

	4
	广州省工业分析检测中心

	5
	南京市产品质量监督检验院

	6
	福建紫金矿冶测试技术有限公司

	7
	北矿检测技术有限公司

	8
	河南中原黄金冶炼厂

	9
	长春黄金研究院有限公司

	10
	深圳市中金岭南有色金属股份有限公司


1、重复性限
    在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%，重复性限（r）按表2数据采用线性内插法求得。

表2  重复性限

	砷的质量分数/（%）
	0.25
	0.41
	0.93
	1.92
	3.03

	重复性限（r）/（%）
	0.019
	0.021
	0.036
	0.053
	0.065


2、 再现性限

    在再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表3数据采用线性内插法求得。

表3  再现性限

	砷的质量分数/（%）
	0.25
	0.41
	0.93
	1.92
	3.03

	再现性限（R）/（%）
	0.022
	0.032
	0.068
	0.099
	0.14


七、 标准水平分析
经过资料搜索，均无与金砷合金中砷量测定相关的分析标准。本标准是首次制订，填补了国际、国内金砷合金砷量测定化学分析方法的空白。《金砷合金 砷含量测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》的编写符合GB/T 1.1-2009《标准化工作导则》的编制要求。该标准技术先进、可操作性强，结构合理、文字简练、条理清晰，达到了国内先进水平。

八、 与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
本标准符合相关现行法律、法规和强制性国家标准，没有冲突。
九、 重大分歧意见的处理经过和依据
无。
十、 贯彻标准的要求和措施建议
建议颁布本标准为推荐性国家标准，供相关组织参考采用。
十一、 废止现行有关标准的建议
本标准为首次起草，无废止/替代现行有关标准。
十二、 其他应予说明的事项
无。
北京有色金属与稀土应用研究所

2019年6月
