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1、 工作简况

（1） 、任务来源

2018年由贵研铂业股份有限公司提交项目申请书，全国有色金属标准化技术委员会在山东省泰安市召开了2019年度贵金属分标准化技术委员会委员换届大会暨2019年年会，会议对《正面浆料用球形银粉》等 19 项标准计划（有色标秘 [2019] 113 号）进行了任务落实，由贵研铂业股份有限公司等负责《贵金属合金化学分析方法 NiPt合金中氧含量和氮含量测定 脉冲-红外吸收法和热导检测法》标准起草，项目计划编号：2019-0189T-YS工信厅科函〔2019〕126 号，完成年限2021年。行业标准项目《贵金属合金化学分析法 NiPt合金中氧和氮含量测定 脉冲-红外吸收法和热导检测法》由：贵研铂业股份有限公司、贵研检测科技（云南）有限公司、有研亿金新材料有限公司、广东省工业分析检测中心、国标（北京）检验认证有限公司、北京有色金属与稀土应用研所、西安汉唐分析检测有限公司负责起草。

（2） 、主要参加单位和工作成员及其所做的工作

2.1 主要参加单位情况

标准主编单位贵研铂业股份有限公司和贵研检测科技（云南）有限公司在标准的编制过程中，积极主动收集国内外相关标准，对一些有代表性的涉及NiPt合金生产及使用等企业进行调研和征求意见，根据实际情况进行标准编写和试验方案实施。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。

有研亿金新材料有限公司、广东省工业分析检测中心、国标（北京）检验认证有限公司、北京有色金属与稀土应用研所、西安汉唐分析检测有限公司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，负责标准中主要试验条件以及精密度、准确度的验证和对标准文本编写把关。

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
	工作职责

	杨晓滔、马媛、方卫
	负责标准的工作指导、标准的编写、试验方案确定及组织协调

	李玉萍、鲁瑞智、杨梅英、曾荷峰、甘健壮、王应进、孙祺
	负责相关标准调研和试验方案的实施及试验数据整理

	刘朝方、（贺昕）、庄艾春、（陈小兰）、王长华、（张博、李娜）、徐钊、（马天峻）、王宽，柴琴琴
	负责对标准进行验证并对标准方法文本规范化编写提出修改意见


（三）、主要工作过程

1 预研阶段

标准调研

2016年5月，由全国有色金属标准化技术委员会组织项目主编制单位牵头讨论标准的

技术要求，并征求相关企业的意见，由主编单位整理后初步形成标准讨论稿。

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。会议对贵研铂业股份有限公司为主编制单位提出制定NiPt合金中氧含量和氮含量的测定方法行业标准计划进行认真讨论，并提出进一步修改讨论稿的意见。

2 立项阶段

2018年10月，贵研铂业股份有限公司向全体委员会议提交了《贵金属合金化学分析法 NiPt合金中氧和氮含量测定 脉冲-红外吸收法和热导检测法》标准项目建议书、标准草案及立项说明等材料。全体委员会议论证为同意行业标准立项。 

2019年10月，工业和信息化部下达了制定《贵金属合金化学分析法 NiPt合金中氧和氮含量测定 脉冲-红外吸收法和热导检测法》行业标准的任务，计划号为2019-0189T-YS，完成年限为2021年，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。2019年10月30日，全国有色金属标准化技术委员会在山东省泰安市召开了2019年度贵金属分标准化技术委员会委员换届大会暨2019年年会，会议对19 项标准计划进行了任务落实（有色标秘 [2019] 113 号），

3 起草阶段

3.1 标准进度汇报及进度协调

2020年上半年受疫情影响无法召开标准进度汇报及进度协调现场会议，标准主编制单位采取电子邮件、电话、微信等方式，不定期开展标准进展完成情况通报及需要协调配合的问题，请各参加单位配合验证及把关，及时修改标准讨论稿，形成标准征求意见稿。

3.2 验证样品发放及数据反馈

2020年5月，标准主编制单位开始向验证单位发放验证样品及征求意见稿，在验证过程中，

深圳市中金岭南有色金属股份有限公司韶关冶炼厂进行了微波消解的可行性实验及条件试验，结果证明烧炭后通氢还原密闭烘箱加热溶解和直接微波密闭加热消解两种方法都可以将铑炭中的铑彻底溶解。故将两种样品溶解方法列入标准方法中以备有条件的实验室选择。根据返回的验证数据，继续修改标准中的一些相关试验内容，于2020年9月形成标准讨论稿Ⅰ及编制说明。

4 征求意见阶段

4.1 标准征求意见会议

2020年9月XX日，全国有色金属标准化技术委员会在XX省XX市召开了有色金属标准项目论证会暨标准制修订工作会议。与会专家及企业代表对本标准的相关技术文件进行认真研究和讨论，形成有效的更改意见，会后由标准主编单位根据会议内容进行修改，形成标准讨论稿Ⅱ。

4.2 标准发函征求意见

2020年XX月～XX月，以会议的形式召开工作会议以及通过网络、微信和电子邮件等方式在全国开展征求意见工作，对XX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XX个，收到《征求意见稿》的单位数XX个，收到《征求意见稿》后，回函的单位数XX个，回函并有建议或意见的单位数XX个。编制组根据回函意见，编写了《标准征求意见稿的征求意见汇总表》，对标准稿进行了修改和完善，于2020年XX月形成《贵金属合金化学分析法 NiPt合金中氧和氮含量测定 脉冲-红外吸收法和热导检测法》标准送审稿。

5 审查阶段

5.1 标准技术专家审查会议

2020年XX月XX日~XX月XX日，在XX召开了行业标准《贵金属合金化学分析法 NiPt合金中氧和氮含量测定 脉冲-红外吸收法和热导检测法》审定会，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，根据审定会议纪要修订了标准的送审稿，编制《贵金属合金化学分析法 NiPt合金中氧和氮含量测定 脉冲-红外吸收法和热导检测法》标准报批稿。

5.2 委员会审查会议

2020年XX月XX日~XX月XX日，全国有色金属标准化技术委员会在XX省XX市召开全体委员会暨技术委员会年会。全国有色金属标准化技术委员会贵金属分委会(SAC/TC243/SC5)全体委员会大会应到会委员X名，实际到会委员X名。

会议经过认真热烈的讨论，对标准制定程序、以及技术内容的确定等多方面进行了仔细审查和表决投票，形成委员审查会议纪要，审查结论为XX。

6 报批阶段

2020年XX月，标准起草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
本标准采用脉冲-红外吸收法和热导检测法测定NiPt合金中的氧和氮含量。方法操作简单，测定准确。
三、标准主要内容的确定依据
3.1  样品处理方法

样品硬度大，一般是经过切割，车刀车的形式取样。车刀车下来的屑在清洗后可以直接作为样品。但是切割过程中产生高温，屑比较薄，比表面积大，不能进行擦洗等使得氧和氮有不同程度的污染。切割的样品对表面进行擦洗，为了保证均匀性进行轧片处理，擦洗后剪成细丝，且保证细丝不能堵住下料口。用10%盐酸对细丝进行清洗，发现NiPt5，NiPt15，NiPt60在浸泡时会产生气泡，且颜色变黑，镍含量高的气泡多，测定后氧含量增高，说明镍被盐酸溶解。实验对比了丙酮、乙醚和酒精清洗油污的效果。酒精风干时间长，乙醚清洗跟丙酮接近，但味道比丙酮重。故试样用丙酮擦洗除去表面油污。
3.2  称样量实验

分别称取0.05；0.1；0.2；0.3；0.5克试样进行实验。结果表明称样量太少样品不均匀，空白产生的误差大；样品多进样过程中容易卡下料口，加上样品成本高。因此在保证样品均匀的条件下，称样量范围在0.1g左右合适。
3.3  仪器测定条件

每次测定时仪器自动预先对炉膛、气路冲洗30s，保证气路中的空气完全排尽。脱气时间15s，可以充分脱除石墨坩埚中的氧和氮，保证其进入气路和检测器分别测定。

设定电极炉脱气功率6.0 kW，分析功率5.0kW。氧积分时间35 s、比较器水平20%，氮积分时间45s、比较器水平5%，同时获得氧和氮的最大信号峰值，避免了因积分拖尾而引入的测定误差。

3.4  样品精密度

镍铂合金精密度实验，取NiPt5（1#），NiPt15（2#），NiPt60（3#）各测定11次，结果见下表2。

表2. 精密度实验
	编号
	测定值（%）
	平均值（%）
	RSD（%）

	1#氧


	0.00591，0.00721，0.00379，0.00729，0.00599，0.00639，0.00683，0.00462，0.00744，0.00551，0.00699
	0.00618


	18.95

	1#氮
	<0.001
	
	

	2#氧
	0.00574，0.00321，0.00570，0.00445，0.00407，0.00310，0.00493，0.00466，0.00318，0.00468，0.00230
	0.00418
	26.74

	2#氮
	<0.001
	
	

	3#氧
	0.00458，0.00345，0.00436，0.0043，0.00505，0.00299，0.00469，0.00291，0.00466，0.00664，0.00730
	0.00464
	29.34

	3#氮
	<0.001
	
	


3.5  样品加标回收率

以NiPt5（1#），NiPt15（2#），NiPt60（3#）作为实验材料，称入约0.1克样品，分别加入两种氧氮值不同的粒状标样，按实验程序进行测定，氧、氮加标回收率结果见下表3。

表3. 加标回收实验
	1#
	称样量（g）
	本底值(μg）
	加入值(μg）
	测定值（%）
	回收率（%）

	氧
	0.1648

0.2836

0.3266

0.2822

0.2255

0.2230
	5.252

8.730

5.969

6.062

6.877

6.828
	5.347

9.521

14.345

12.335

3.654

3.600
	0.00665

0.00670

0.00637

0.00690

0.00464

0.00478
	106.74
107.88
103.42
108.72

98.13

106.44

	氮
	0.1648

0.2836

0.3266

0.2822

0.2255

0.2230
	<10
	5.985

10.058

16.058

13.808

7.766

7.612
	0.00316

0.00374

0.00448

0.00450

0.00306

0.00297
	87.01

105.45
91.12

91.97

91.97
87.01

	2#
	称样量（g）
	本底值(μg)
	加入值(μg）
	测定值（%）
	回收率（%）

	氧
	0.1272

0.0942

0.2319

0.2474

0.1024

0.2075
	3.481

2.573

4.659

5.053

2.705

5.605
	3.219

2.351

8.731

8.415

1.376

2.678
	0.00568

0.00567

0.00636

0.00541

0.00497

0.00402
	116.31

117.74

115.56

99.00

98.86

102.18

	氮
	0.1272

0.0942

0.2319

0.2474

0.1024

0.2075
	<10
	3.043

2.351

8.970

9.420

2.418

4.706
	0.00219

0.00205

0.00302

0.0035

0.00197

0.00193
	91.54

82.14

82.47
91.92

83.43

85.10

	3#
	称样量（g）
	本底值(μg)
	加入值(μg）
	测定值（%）
	回收率（%）

	氧
	0.2019

0.2228

0.2638

0.2493

0.2359

0.2218
	4.729

5.105

4.631

4.025

5.540

5.452
	7.672

8.636

12.337

11.182

3.920

3.526
	0.00629

0.00656

0.00678

0.00608

0.00405

0.00396
	103.89

110.13

107.44

99.55

102.40

94.48

	氮
	0.2019

0.2228

0.2638

0.2493

0.2359

0.2218
	<10
	7.147

8.044

12.675

12.518

7.962

7.163
	0.00352

0.00356

0.00476

0.00445

0.00309

0.00301
	99.44

98.60

99.07

88.62
91.55

93.20


3.6 精密度

3.6.1  重复性

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1数据采用线性内插法或外延法求得。

表3. 重复性限 
	质量分数
	NiPt5（1#）
	NiPt15（2#）
	NiPt60（3#）

	WO/%
	
	
	

	r/%
	
	
	

	WN/%
	
	
	

	r/%
	
	
	


3.6.2  允许差

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差不大于再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表4数据采用线性内插法或外延法求得。
表4. 再现性限

	质量分数
	NiPt5（1#）
	NiPt15（2#）
	NiPt60（3#）

	WO/%
	
	
	

	R/%
	
	
	

	WN/%
	
	
	

	R/%
	
	
	


四、标准中涉及专利情况
本标准不涉及专利问题。

5、 与预期达到的社会效益等情况

（一）、项目的必要性简述
由镍和铂制备的镍铂合金靶材广泛应用于半导体工业。通过磁控溅射，镍铂合金靶材在硅器件表面沉积并反应生成镍铂硅化物薄膜，实现半导体接触及互连。而镍铂合金靶材中的杂质成分，特别是非金属元素氧和氮含量直接关系镍铂合金靶材的溅射性能。通常,氧以氧化合物夹杂在金属中，破坏金属结构的连续性，降低材料的力学、抗疲劳性能；氮在金属中形成弥散稳定的氮化物，虽然可提高材料的硬度强度和耐腐蚀性；但如果氮含量过高，则会使金属塑性产生“蓝脆”现象。因此，建立相关的准确测定表征方法，对镍铂合金靶材产品的质量控制和评价具有重要意义。
（二）、项目的可行性简述

    对于合金材料中氧氮等非金属元素的分析方法可分为两类，第一类是采用真空熔融法、热抽取法、惰气熔融法等气体元素的提取方法，使样品中的氧、氮、氢元素分别以CO、N2、H2等形式析出，再采用气相色谱法、库仑滴定法、热导法、红外吸收法或飞行质谱法等检测气体。第二类是用元素分析方法如火花源原子发射光谱法、X射线荧光光谱法、X射线光电子能谱法等直接分析样品中的气体元素。但后一种方法由于标准校准样品的缺乏使分析结果可信度较差而应用不多。现国内外普遍应用较多的是第一种方法。
    贵研铂业股份有限公司及贵研检测科技（云南）有限公司多年来一直开展合金样品的制取样和气体元素检测工作研究，拥有多台氧氮测定仪器，设备使用经验丰富。本标准起草人从事相关工作近十年，承担及参与多项国行标制（修）定（订）工作，具有丰富的方法研究经验。
（三）、标准的先进性、创新性、标准实施后经济效益和社会效益
我们查阅了国内外相关分析对象的标准分析方法，目前尚未有用脉冲-红外吸收法和热导检测法测定NiPt合金靶材中的氧、氮含量的行业标准，相关文章也还未搜索到。分析方法的标准化和分析结果的准确性是保障产品交易、生产控制的重要保证，制定相关标准方法是急需解决的问题。
六、采用国际标准或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

目前并未检索到国内相关国家标准或行业标准。本标准完全满足现行法律、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获得本标准文本，这是保证新标准贯彻实施的基础。

2.本次制定的《贵金属合金化学分析法 NiPt合金中氧和氮含量测定 脉冲-红外吸收法和热导检测法》，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和宣贯，以保证标准的贯彻实施。

4.建议本标准批准发布6个月后实施。
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

附录

各验证单位数据的平均值

	1#氧（%）
	有研亿金新材料有限公司
	广东省工业分析中心
	北京有色金属与稀土应用研究所
	西安汉唐分析检测有限公司
	贵研
	国标（北京）检验认证有限公司

	1
	0.0057
	0.00505
	0.00607
	0.00607
	0.00591
	0.0073

	2
	0.0058
	0.00485
	0.00629
	0.00667
	0.00721
	0.0051

	3
	0.0048
	0.0056
	0.00617
	0.00702
	0.00639
	0.0067

	4
	0.005
	0.00554
	0.00635
	0.00542
	0.00729
	0.0059

	5
	0.0054
	0.00651
	0.00605
	0.00682
	0.00599
	0.0068

	6
	0.0043
	0.00478
	0.00532
	0.00452
	0.00379
	0.0046

	7
	0.0060 
	0.00727
	0.0072
	0.00752
	0.00744
	0.0076

	8
	0.0044
	0.00602
	0.00612
	
	0.00462
	0.0071

	9
	0.0055
	0.0051
	0.00577
	
	0.00683
	0.0049

	10
	0.0057
	0.00512
	0.00592
	
	0.00551
	

	11
	0.0056 
	0.0055
	0.00568
	
	0.00699
	

	平均值
	0.00529
	0.00558
	0.00608
	0.00629
	0.00618
	0.00622

	标准偏差
	0.000579
	0.000763
	0.000473
	0.00103
	0.00117
	0.00112

	RSD
	10.94
	13.68
	7.78
	16.43
	18.95
	18.08


	2#氧（%）
	有研亿金新材料有限公司
	广东省工业分析中心
	北京有色金属与稀土应用研究所
	西安汉唐分析检测有限公司
	贵研
	国标（北京）检验认证有限公司

	1
	0.0045
	0.00361
	0.00384
	0.00439
	0.00493
	0.0051

	2
	0.005
	0.00342
	0.00355
	0.00419
	0.00321
	0.0052

	3
	0.0035
	0.00418
	0.00367
	0.00321
	0.00570 
	0.0047

	4
	0.0038
	0.00331
	0.00369
	0.00305
	0.00445
	0.0042

	5
	0.0038
	0.00346
	0.00373
	0.00464
	0.00407
	0.0046

	6
	0.0034
	0.0028
	0.00342
	0.00301
	0.00230 
	0.0035

	7
	0.0060 
	0.00418
	0.00500 
	0.00591
	0.00574
	0.0061

	8
	0.0036
	0.00406
	0.00408
	
	0.00466
	0.0039

	9
	0.0059
	0.00391
	0.00438
	
	0.00318
	0.0046

	10
	0.0058
	0.00289
	0.00466
	
	0.00468
	

	11
	0.0046
	0.00330 
	0.00407 
	
	0.00310 
	

	平均值
	0.0045
	0.0035
	0.00401
	0.00407
	0.00418
	0.00466

	标准偏差
	0.00101
	0.00483
	0.00605
	0.00106
	0.00112
	0.000767

	RSD
	22.20
	13.57
	12.31
	26.10
	26.74
	16.47


	3#氧（%）
	有研亿金新材料有限公司
	广东省工业分析中心
	贵研
	国标（北京）检验认证有限公司

	1
	0.0029
	0.00526
	0.00458
	0.0038

	2
	0.0031
	0.00539
	0.00345
	0.0064

	3
	0.003
	0.00578
	0.00436
	0.0065

	4
	0.0027
	0.00558
	0.00439
	0.0046

	5
	0.0029
	0.00485
	0.00505
	0.0037

	6
	0.0026
	0.00332
	0.00299
	0.0029

	7
	0.0035
	0.00622
	0.0073
	0.0068

	8
	0.0028
	0.00357
	0.00291
	0.0042

	9
	0.0028
	0.00563
	0.00466
	0.0051

	10
	0.0029
	0.00514
	0.00664
	

	11
	0.0029
	0.00493
	0.00469
	

	平均值
	0.00292
	0.00506
	0.00464
	0.00489

	标准偏差
	0.000236
	0.000890
	0.001366
	0.00140

	RSD
	8.08
	17.59
	29.34
	28.64


注：氮值都小于0.0010%。

