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GB/T XXXX.1-202X


前  言
GB/T XXXX《镍合金化学分析方法》分为8个部分；
——第1部分：钼含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法；
——第2部分：磷含量的测定 钼蓝分光光度法；
——第3部分：铌含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法；
——第4部分：铬含量的测定 硫酸亚铁铵电位滴定法；
——第5部分：铝含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法；
——第6部分：硅含量的测定 火焰原子吸收光谱法；
——第7部分：钒含量的测定 火焰原子吸收光谱法；
——第8部分：钴、铬、铜、铁和锰含量的测定 火焰原子吸收光谱法。
本部分为GB/T XXXX的第1部分。
本部分按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
本部分修改采用ISO 11435：2011《镍合金 钼含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》。
本部分的原理、溶解酸、测量方式等与ISO 11435：2011一致，在不影响方法的准确度和精密度前提下，主要进行了以下修改：
——英文名称作了变动；
——用小数点“.”代替在国际标准中作为小数点的逗号“，”；
——用句号“。”代替在国际标准中作为句号的“.”；
——用“本部分”代替“本国际标准”；
——按中文习惯改动了标准名称；
——删除了国际标准中封面、目次、前言和引言；

——将“1 范围”中“0.05%~020%”改为“0.05%~30.00%”；
——将“2 规范性引用文件”和“4 试剂”章节中引用的部分国际标准改为国家标准；

——将“4.7 钼标准贮存溶液”和“7.1 试料”章节中“精确至0.000 5 g”改为“精确至0.000 1 g”。

本部分的附录A是规范性附录，附录B和附录C是资料性附录。
本部分由中国有色金属工业协会提出。
本部分由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。
本部分负责起草单位：广西壮族自治区冶金产品质量检验站。

本部分参加起草单位：广西壮族自治区分析测试研究中心、广西壮族自治区食品药品检验所、桂林理工大学、中国检验检疫认证集团广西有限公司、太原钢铁集团有限责任公司、酒泉钢铁（集团）有限责任公司、紫金矿业集团股份有限公司、浙江华友钴业股份有限公司等。
本部分主要起草人：
镍合金化学分析方法 

第1部分：钼含量的测定
 电感耦合等离子体原子发射光谱法
1  范围

本部分规定了镍合金中钼含量的测定方法。
本部分适用于镍合金中钼含量的测定，测定范围（质量分数）：0.05 %~30.00 %。
2  规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的，凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本标准。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修订单）适用于本标准。
GB/T 6682  分析实验室用水规格和试验方法
3  方法提要
不含钨、铌、钽的镍合金试料采用盐酸、硝酸溶解，含钨、铌、钽的镍合金试料采用盐酸、硝酸、氢氟酸、高氯酸溶解。试样分解后，用电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定试料溶液中钼元素特征谱线的强度，通过标准曲线法计算出试料中钼含量。
4 试剂
除非另有说明，在分析中仅使用确认的分析纯试剂和符合GB/T 6682中规定二级水。
4.1  盐酸（ρ1.19 g/mL）。
4.2  硝酸（ρ1.40 g/mL）。
4.3  高氯酸（ρ1.54 g/mL）。
4.4  氢氟酸（ρ1.14 g/mL)。
4.5  钼标准溶液A，10 mg/mL。

称取1.000 0 g金属钼（ωMo≥99.99%），置于250 mL的烧杯中，加入10 mL盐酸（4.1）和10 mL硝酸（4.2），低温加热至溶解完全，取下冷却至室温，移入100 0 mL容量瓶中。用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1 mg钼。
4.6  钼标准溶液B，100 ug/mL。

移取10.00 mL钼标准溶液B（4.8）于100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（4.1）。用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含100 ug钼。
5  仪器设备
5.1 电感耦合等离子体原子发射光谱仪。
5.2 推荐分析谱线
表1 推荐分析谱线                   

	元素
	Mo

	波长/nm
	202.030     203.844

	注：可根据仪器具体情况选择适宜谱线


6  取样和制样
6.1 实验室样品的取样和制备应按照正常商定的程序进行，如有争议，则应按相关的国家标准进行。
6.2 实验室样品通常采用铣削或钻孔的形式，不需要进一步的机械制备。
6.3 实验室样品应用丙酮清洗并在空气中干燥。
6.4 如果在制备实验室样品时使用钎焊合金工具，则应于15 %（质量分数）的硝酸中浸泡几分钟进一步清洗样品，然后用蒸馏水洗涤数次，用丙酮清洗并在空气中干燥。
7  试验步骤
7.1  试料
称取0.20 g试样，精确至0.000 1 g。

7.2  平行试验
平行做两份试验，取其平均值。

7.3  空白试验
随同试料做空白试验。

7.4  试样溶液的制备
7.4.1  溶样方法
7.4.1.1 此方法适用于不含钨、铌、钽的镍合金试料。
将试料（7.1）置于200 mL 烧杯中，加入15 mL 盐酸（1+1）、3 mL 硝酸（4.2），置于电热板上低温加热至试料完全溶解，取下冷却至室温。

7.4.1.2 此方法适用于含钨、铌、钽的镍合金试料。
将试料（7.1）置于200 mL 聚四氟乙烯烧杯中，加入15 mL 盐酸（1+1）、3 mL 硝酸（4.2）、5 mL 氢氟酸（4.3）、2 mL 高氯酸（4.3），置于电热板上加热至白烟冒尽，取下稍冷，加入5 mL 盐酸（4.1），用水吹洗杯壁，加热溶解盐类，取下冷却至室温。
7.4.2  将样品试液移入已预先烘干称重的100 mL容量瓶（m1）中，用水稀释至刻度，混匀，称取质量（m2）。

7.4.3  按照下表 2 移取上述试液于已预先烘干称重的100 mL容量瓶（m3）中，称取移取的溶液质量 （m4），加入5 mL 盐酸（4.1），用水稀释至刻度，混匀，称取质量（m5）。

表2试液分取体积

	质量分数 ωMo    %
	分取体积V2      mL
	测定体积V3      mL

	0.05～1.00
	/
	/

	>1.00～10.00
	5
	100

	>10.00～30.00
	2
	100


7.5 于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，将空白试液（7.3）、分析试液（7.4.1）同时测定，由工作曲线计算出各测定元素的质量浓度。
7.6 工作曲线的绘制

7.6.1 移取0  mL、1.00  mL、5.00 mL、10.00 mL、20.00 mL钼标准溶液（4.6），置于5个已预先烘干称重的100 mL容量瓶中，分别加入5 mL 盐酸（4.1），用水稀释至刻度，混匀，称取质量（m7）。混匀。此系列标准溶液1 mL含钼0 µg、1.0 µg、5.00 µg、10.0 µg、20.0 µg。

7.6.2 在与试液测定相同条件下，测量工作曲线溶液中各待测元素的发射强度，并由计算机自动绘制工作曲线。 
8  试验数据处理
按下式（1）计算试样中钼的含量（质量分数）WMo，数值以%表示：
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式中：

ΡMo——测得试料溶液中钼元素的质量浓度，单位为微克每毫升(µg/mL)；
ρ0 ——测得空白溶液中钼元素的质量浓度，单位为微克每毫升(µg/mL)；

m1——试料溶液定容前空容量瓶质量，单位为克（g）；
m2——试料溶液定容后容量瓶和溶液总质量，单位为克（g）；
m3——移取试料溶液定容前空容量瓶质量，单位为克（g）；
m4——移取试料溶液的质量，单位为克（g）；
m5——移取试料溶液定容后容量瓶和溶液总质量，单位为克（g）；
m0——试料的质量，单位为克（g）；

计算结果表示到小数点后2位，小于0.10%时表示至小数点后3位。

9  精密度
9.1 实验室测试
6个国家的12家实验室进行了镍合金分析方法的国际实验室间精度试验，对9个镍合金试样中钼含量进行了3次测定。每个实验室在ISO 5725-1中定义的重复性条件下进行测定两次，即对同一试样，用同一种方法，由同一个人在同一个实验室，使用同一种仪器，在较短的时间间隔内，进行的相互独立的试验。第3次测定是在不同的时间，采用不同标准溶液的同一台仪器完成。 

表2 重复性限和再现性限
	钼质量分数
 %
	重复性限 r 
%
	实验室内再现性限 Rw

 %
	实验室间再现性限 R 
%

	0.05
	0.002 3
	0.004 1
	0.006 2

	0.1
	0.003 9
	0.006 6
	0.010 5

	0.2
	0.006 6
	0.010 8
	0.017 8

	0.5
	0.013 1
	0.020 4
	0.035 7

	1.0
	0.022 3
	0.033 0
	0.060 4

	2.0
	0.037 6
	0.053 6
	0.102 1

	5.0
	0.075 1
	0.101 5
	0.204 5

	10.0
	0.126 8
	0.164 7
	0.345 9

	20.0
	0.214 0
	0.267 0
	0.584 9


8.3 准确度
试样（见附录C）测定平均值以及理论值见表3。其中两个数值已经过证实。比较两组数值可以得出结论，方法是令人满意的。
表3 准确度
	样品编号
	名称
	理论可接受值
（质量分数）%
	测定平均值
（质量分数）%

	8-7-Mo
	ETI 449a
	0.063
	0.0557

	8-6-Mo
	ETI 407a
	0.116
	0.1084

	8-5-Mo
	ETI 618a
	0.620
	0.5985

	8-4-Mo
	ETI 600a
	1.71
	1.697

	8-8-Mo
	BCS 351
	3.06
	3.059

	8-3-Mo
	ETI 542a
	3.95
	3.965

	8-2-Mo
	ETI 421a
	5.10
	5.019

	8-9-Mo
	EMRC 377-1
	8.94
	8.936

	8-1-Mo
	ETI 443a
	16.94
	17.115

	a未证实数值


9  试验报告
试验报告至少应包括以下内容：
——试样；
——使用的标准（包括发布或出版年号）；
——分析结果及其表示；
——与基本分析步骤的差异；
——测定中观察到的异常现象；
——试验日期。
202×-××-××实施
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镍合金化学分析方法


 第1部分:钼含量的测定


电感耦合等离子体原子发射光谱法 


Methods for chemical analysis of nickel alloys—


Part 1：Determination of molybdenum content —


Inductively coupled plasma atomic emission spectrometric method





（ISO 11435：2011（E），Nickel alloys —Determination of molybdenum content —Inductively coupled plasma atomic emission spectrometric method，MOD）


 (草案)
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