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一、工作简况
1.1  任务来源
根据2020年12月工业和信息化部下发的标准修订计划通知(工信厅科函[2020]263号)，《锡及锡合金分析方法 光电直读光谱法》项目计划号为2020-1546T-YS，由云南锡业股份有限公司牵头起草，计划完成年限2022年。
根据2021年5月进行的任务落实会议，确定编制单位包括：云南锡业股份有限公司、昆明冶金研究院、柳州华锡有色设计研究院有限责任公司、北京康普锡威科技有限公司、云南锡业锡材有限公司、个旧市凯盟工贸有限公司、德国斯派克仪器公司、国家铜铝冶炼及加工产品质量监督检验中心、山东品冠检测技术服务有限公司、云南锡业股份有限公司锡业分公司。
在项目开展过程中，该标准涉及的产品种类多（纯锡类、无铅焊料类、合金类等）；部分标样国内市场无销售，需购买的国际标样受国际疫情影响，到货时间延迟；另有部分标样国内国外市场上均无销售，需自制；标样数量多，测试周期长，且受国内疫情影响，样品测试进度有所延后。
1.2  立项目的和意义

在“中国制造2025”指导下，锡金属及其深加工产品在食品包装材料、机械、电子电气工业、化工行业、玻璃制造、建材、医疗、航海、农用、混合动力汽车等领域得到广泛应用,锡的消费主要以焊料、锡化工制品、镀锡板为主，这三个领域的消费量占总量的近80%。随着汽车、动力、通信和公用电网存储的消费市场在扩张，铅酸蓄电池领域的锡消费持续强劲增长，新的混合动力汽车等使用更高性能的锂离子电池将在中期大量应用锡金属。锡焊料合金主要使用于电子产品的元器件焊接，随着社会信息化的发展，航空、航天、交通、消费类电子已经和每个人的生活息息相关。

锡及锡合金的化学成分含量直接影响到最终产品的使用性能及可靠性，是产品的关键特性。在其生产、加工、使用过程中，对化学成分的分析和检验尤为重要。

现行的GB/T 3260《锡分析方法》、YS/T746《无铅锡基焊料化学分析方法》、YS/T475《铸造锡基轴承合金化学分析方法》等标准均采用传统的滴定法、分光光度法、原子吸收光谱法或ICP发射光谱法，以上方法为仲裁分析方法，可以得到准确的分析结果，但这几种分析方法需要对样品进行加工混匀、准确称量、溶解处理、定容后再进行分析，分析步骤较多、耗时很长，对分析人员的专业技能要求较高。

光电直读光谱法拥有样品加工便捷、设备操作简单、分析结果准确、分析效率高的优点，能很好的满足锡及锡合金的分析。应用在锡及锡合金的生产、加工、使用过程中可以快速准确的得到分析结果，及时指导合金配制及生产，让客户掌握合金成分便于及时调整，保证使用品质。

直读光谱分析方法在金属检验领域已成为一种准确、高效的手段，制订锡及锡合金的光电直读光谱法标准，对于锡行业来说十分必要。

本标准的制定符合国务院办公厅《国家标准化体系建设发展规划（2016～2020年）》对重点领域加强经济建设标准化，支撑转型升级的安排，对工业标准化的重点如材料类提出“完善钢铁、有色金属、石化、化工、……等原材料工业标准，加快标准制修订工作，充分发挥标准的上下游协同作用，加快传统材料升级换代步伐。”的要求。

1.3  主要参加单位和工作成员所做的工作
1.3.1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，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。分析标准制（修）定工作获国家、省（部）级科技成果奖18项，先后负责组织制定和修订了国家标准《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。
昆明冶金研究院创建于1953年，是国家高新技术企业、云南省创新型试点企业，是国家级企业技术中心——云南冶金集团股份有限公司技术中心的核心研发机构，是云南省选冶新技术重点实验室、国家博士后科研工作站、国家科技部国际合作基地的依托单位，同时也是云南省湿法冶金工程技术研究中心、云南省铝电解节能减排工程技术研究中心、云南省铅冶金工程技术研究中心、云南省锰系列产品工程技术研究中心及云南省多晶硅产业化关键技术工程研究中心的主要依托单位，拥有云南省锗钛系列高新技术产品的技术开发创新团队、云南省铝电解冶金新技术创新团队、云南省加压湿法冶金技术应用研究创新团队、昆明市低成本多晶硅技术创新团队和昆明市钛及钛产品开发科技创新团队。
本公司分析测试中心现有在职人员45人，其中有教授级高工3人、高级工程师22人、工程师15人。内部研究开发的分析方法汇编成方法集共23部，具有优良的科研传统和较强的研究能力；配备了目前世界上最为高端的诸多精密分析仪器，拥有ICP-AES、ICP-MS、GD-MS（辉光放电质谱）、X射线荧光光谱仪、X射线衍射仪、MLA（矿物解离度定量测定仪）、电子探针、光电直读光谱、原子荧光、原子吸收、高频红外碳硫分析仪等多套设备，具有较强的人才和技术力量。公司一直致力于有色金属化学分析方法的标准研制工作，负责主起草及参与工业硅、铝及铝合金、粗锌、铜精矿、铅精矿、锌精矿等百余项国家及行业标准，已发布实施的有七十余项，国际标准2项。先后获得“全国有色金属技术标准优秀奖”三等奖3项、二等奖1项；《火试金法测定金银分析方法的应用》获得《中国黄金协会一线职工科技成果奖》二等奖、昆明冶金研究院科技进步一等奖。
广西华锡集团股份有限公司（以下简称：华锡集团）：是有色金属探、采、选、冶、深加工联合国有控股企业。通过不断深化改革、整合资源，华锡集团逐步发展成为集科、工、贸于一体的跨行业、跨国、跨所有制经营的有色金属行业特大型企业集团。公司经营范围包括地质勘探、采矿、选矿、冶炼、有色金属深加工以及有色金属产品生产销售等。1992年华锡集团“金海”牌在英国伦敦金属交易所注册。华锡集团目前已形成矿石采选315万吨/年，冶炼精锡2万吨/年，铅锭6万吨/年，锌锭6万吨/年，铟锭80吨/年，硫酸12万吨/年的生产能力。华锡集团多年来，主持和参加了《锡精矿》、《金属平衡管理规范 锡选矿冶炼》、《锡锭》、《掺锡氧化铟粉》、《锡精矿产品生产能耗限额标准》、《有色重金属冶炼产品能源消耗限额》等多项国家标准、行业标准的制修订工作，具有较强的检验、分析、研发能力。公司积极参加标准的修订工作，按时完成相关任务。
北京康普锡威科技有限公司2005年1月20日在中关村科技园区注册成立，是国资委直属大型中央企业有研科技集团有限公司成员之一，有研粉末新材料股份有限公司全资子公司（股票代码：688456）。主要从事微电子专用焊接材料、3D打印用金属材料及高性能软磁材料研发、生产、销售和服务的高新技术企业。北京康普锡威科技有限公司坐落在怀柔风景秀丽的雁栖湖畔，基地占地约2.4万平米。公司自成立以来就秉承“科技创新为先导”的发展战略，注重知识产权发展，曾先后承担国家重大专项、支撑计划、科技部院所基金及中小企业创新基金、北京市科技攻关项目等多项课题。公司是工信部“微电子互连焊粉”技术领域的首批“专精特新小巨人”企业、北京市“专精特新小巨人”企业、国家级高新技术企业、中关村高新技术企业、北京市知识产权示范单位。公司先后获得国家奖2项，省部级奖5项，怀柔区奖5项，行业级科技进步奖9项，其中“球形金属粉末雾化制备技术及产业化”项目荣获2017年国家科技技术进步奖二等奖，“一种金属粉末制备装置及方法”获2016年中国专利优秀奖。2022年，“微电子互连用合金焊粉”被评选为“国家制造业单项冠军产品“
德国斯派克分析仪器公司是世界先进的分析仪器供应商之一，隶属于阿美特克集团。恰如其名，SPECTRO 以光谱及光学技术见长，基于该项先进技术生产的原子发射光谱仪，直读光谱仪及等离子体ICP光谱仪和X射线荧光分析仪，广泛应用于工业、研究和学术领域中的材料元素分析。
个旧市凯盟工贸有限责任公司原名红河州凯盟工贸有限责任公司，创建于2007年，注册资金2094.20万元，拥有固定资产7000多万元。是一家以有色金属矿产品的回收、加工、冶炼、销售为一体的专业民营企业。现有职工390人左右，其中生产经营、生产技术等专业人员30多人。

公司坚持“安全第一，优化环境，质量为先，力创品牌”的管理方针，“诚信为本，追求卓越，顾客至上，持续发展”的经营理念，现配置有炼前处理、粗炼、精炼、综合回收四大生产系统。设备配置合理，工艺技术先进，拥有德国进口的斯派克直读光谱仪、荧光光谱仪，检测手段完善。并严格按ISO14001:2000
质量管理体系要求对生产经营过程进行全面控制，不断提升企业的生产技术和管理水平，确保产品质量符合标准，充分满足顾客需要。
1.3.2 主要工作成员所负责的工作情况
本文件起草单位有：云南锡业股份有限公司、云南锡业锡材有限公司、昆明冶金研究院、柳州华锡有色设计研究院有限责任公司、北京康普锡威科技有限公司、个旧市凯盟工贸有限公司、云南锡业股份有限公司锡业分公司、德国斯派克仪器公司、国家铜铝冶炼及加工产品质量监督检验中心、山东品冠检测技术服务有限公司。
其中云南锡业股份有限公司和云南锡业锡材有限公司负责标准样品的收集和分发，分析方法的试验研究，样品测试结果的收集额处理，标准文本、试验报告和编制说明的撰写。昆明冶金研究院、柳州华锡有色设计研究院有限责任公司、北京康普锡威科技有限公司为一验单位，负责对试验报告中的精密度进行验证，并提供精密度测试数据和验证报告。个旧市凯盟工贸有限公司、云南锡业股份有限公司锡业分公司、德国斯派克仪器公司、负责对试验报告中的精密度进行验证，并提供精密度测试数据和验证报告。
为了更好完成该标准的起草任务，成立了标准编制工作组，编制组主要起草单位及工作职责见表1。
表1 主要起草单位及工作职责
	起草单位
	工作职责

	云南锡业股份有限公司、云南锡业锡材有限公司
	主起草，负责标准的工作指导，协调联系标准编制组成员，收集国内外标准样品，负责提出分析标准制订的实验方案、实验报告，负责统一样品的制备与发放，汇总精密度数据，并进行数据处理，在标准完善过程中，调动编制组成员单位收集样品各项数据，组织进行验证试验，带领编制组成员单位认真细致修改标准文本及编制说明，并进行广泛的意见征集，负责在标准预审会、审定会上进行项目介绍与答辩，最终形成报批稿。

	昆明冶金研究院有限公司
	一验单位，自制样品定值，项目指导，负责对主起草单位试验报告中的精密度试验进行验证，并提供精密度测试数据和验证报告。

	柳州华锡有色设计研究院有限责任公司
	一验单位，提供2个实验样品，负责对主起草单位试验报告中的精密度试验进行验证，并提供精密度测试数据和验证报告。

	北京康普锡威科技有限公司
	一验单位，负责对主起草单位试验报告中的精密度试验进行验证，并提供精密度测试数据和验证报告。

	个旧市凯盟工贸有限公司
	二验单位，负责对主起草单位试验报告中的精密度试验进行验证，并提供精密度测试数据和验证报告。

	云南锡业股份有限公司锡业分公司
	二验单位，负责对主起草单位试验报告中的精密度试验进行验证，并提供精密度测试数据和验证报告

	德国斯派克仪器公司
	二验单位，负责对主起草单位试验报告中的精密度试验进行验证，并提供精密度测试数据和验证报告


1.4  主要工作过程

1.4.1立项阶段
2019年10月11日云南锡业股份有限公司向全国有色金属标准化技术委员会重金属分标委全体委员会提交了行业标准《锡及锡合金分析方法 光电直读光谱法》制定项目建议书、标准草案及标准立项可研报告等材料，全体委员会议论证结论为同意行业标准立项。由秘书处组织委员投票，投票通过后转报工业和信息化部。2020年12月，行业标准计划下达。
1.4.2起草阶段

（1）第一次工作会议：2021年5月27日，全国有色金属标准化技术委员会组织，在浙江省杭州市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。
（2）第二次工作会议：2021年9月7日视频会议召集参与单位确定元素范围。
考虑到本标准结合用户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要求的基础上确定的。本标准根据实际样品的要求，采用光电直读光谱法，原定测定各元素含量范围见表1。根据第二次工作会议相关内容，重新划定了各元素的测定范围见表2。
表 1原计划测定范围
	元素
	测定范围（质量分数）%

	As
	0.0003～1.00

	Fe
	0.0005～0.15

	Cu
	0.000 2～10.0

	Pb
	0.0010～15.00

	Bi
	0.0010～ 58.00

	Sb
	0.0010～12.00

	Cd
	0.0003～0.020

	Zn
	0.0003～0.030

	Al
	0.0003～0.030

	Ag
	0.0002～5.00

	Ni
	0.0003～5.00

	Co
	0.0003～ 0.02


表2参与单位确定的测定范围
	元素
	测定范围（质量分数）%

	As
	0.0008～0.3

	Fe
	0.0010～0.10

	Cu
	0.0005～11.0

	Pb
	0.0017～3.00

	Bi
	0.0020～ 58.00

	Sb
	0.0010～13.00

	Cd
	0.0003～1.80

	Zn
	0.0003～0.050

	Al
	0.0003～0.0050

	Ag
	0.0003～5.00

	Ni
	0.0004～2.00

	Co
	0.0006～ 0.030


（3）样品收集或制备：2021年9月8日云南锡业股份有限公司开展试验样品的成分设计和制备，收集到柳州华锡有色设计研究院有限责任公司的提供的两个标样样品编号为73X SC11C和LA5。其他试验样品由云南锡业锡材有限公司购买或自制。昆明冶金研究院参与了自制样品定值工作。

分析条件的确定：因该项目使用了不同型号的设备分析试样，综合考虑常见分析元素分析条件的适用性，2022年12月8日至2023年2月1时间段内，由上海斯派克实验室提供常见分析元素参考工作条件和常用分析线和内标线。见草案附录A。

（5）第三次工作会议：2022年11月7日视频会议召集参与单位讨论试验验证工作。讨论的内容分别是：确定一验、二验单位验证的内容；确定验证单位，每家验证的时间节点，及验证样品的邮寄路线；验证报告的收集时间节点。

（6）试验验证工作：主起草单位2022年11月初完成了试验报告。依据第三次工作会议的决定，将试验样品和试验报告寄给有关验证单位，进行方法的验证试验和讨论稿征求意见工作。验证单位及联系人、样品验证时间见表1。

表1 样品验证时间

	序号
	云南省外单位
	联系人
	电话
	标样验证时间

	1
	德国斯派克仪器公司
	曹嘉冽
	13917975345
	2022年11月8日至2022年11月17日

	2
	北京康普锡威科技有限公司
	卢彩涛
	13520249639
	2022年11月18日至2022年11月27日

	3
	柳州华锡有色设计研究院有限责任公司
	黄小美
	13768934584
	2022年11月28日至2022年12月7日

	4
	国家铜铝冶炼及加工产品质量监督检验中心
	王士东
	13963000690
	2022年12月8日至2022年12月17日

	5
	山东品冠检测技术服务有限公司
	王辉
	15066351715
	2022年12月18日至2022年12月27日

	2022年12月28日由山东品冠检测技术服务有限公的王辉把所有标样邮寄往昆明。

	序号
	云南省内单位
	联系人
	电话
	标样验证时间

	1
	昆明冶金研究院
	刘英波
	13888924198
	2022年11月9日-2022年11月19日

	2
	个旧市凯盟工贸有限公司
	李兰仙
	13887306851
	2022年11月20日至2022年11月29日

	2022年11月30日由个旧市凯盟工贸有限公司李兰仙把所有标样邮寄往昆明。

	昆明收货地址：云南省昆明市经开区信息产业基地云景路2号
收件人：韩红兰       联系电话：13888641029


（7）第四次工作会议（预审会）：2023年2月9日全国有色金属标准化技术委员会通过网络组织召开了本项目预审会。

1.4.3 征求意见阶段
共发征求意见稿8份至参与单位，根据征求意见稿的回函情况，针对反馈意见，编写了《标准征求意见稿意见处理汇总表。

 二、编制原则
本标准文本按照GB/1.1-2020《标准化工作导则第1部分：标准化文件的结构和起草规则》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、制样要求、仪器测定条件及校验、分析操作步骤、测定值的表示、以及分析方法精密度等技术内容。

三、标准主要技术的确定依据及主要试验
通过锡及锡合金标准样品验证室内温度对试验结果的影响及精密度试验确定了方法的重复性限和再现性限。本标准具有样品加工便捷、设备操作简单、分析结果准确、分析效率高等优点。具体工作内容如下：
3.1温湿度试验
按照实验方法，选取部分锡基锡合金标准样品，在湿度小于75%，不同的温度条件下进行试验，结果见表1。 
表1 温度试验结果
	分析元素
	标准值（%）
	不同测试温度下的实测值（%）

	
	
	20℃
	21℃
	22℃
	23℃
	24℃
	25℃

	As
	0.076
	0.0770 
	0.0787
	0.0788
	0.0787
	0.0787
	0.079

	Fe
	0.0096
	0.0099
	0.0099
	0.0100
	0.0099
	0.0099
	0.0099

	Cu
	0.0048
	0.0047
	0.0047
	0.0048
	0.0047
	0.0047
	0.0047

	Pb
	0.099
	0.0951
	0.0973
	0.0963
	0.0977
	0.0979
	0.0987

	Bi
	57.77
	57.90
	58.00
	57.90
	58.00
	58.10
	58.00

	Sb
	0.0011
	0.0012
	0.0012
	0.0012
	0.0012
	0.0012
	0.0012

	Cd
	0.0035
	0.0035
	0.0034
	0.0034
	0.0034
	0.0035
	0.0034

	Zn
	0.0212
	0.0210
	0.0210 
	0.0200 
	0.0203 
	0.0207
	0.0210 

	Al
	0.0057
	0.0061
	0.0058
	0.006
	0.0059
	0.0064
	0.0062

	Ag
	0.0305
	0.0313
	0.0303
	0.0306
	0.0307
	0.0309
	0.0303

	Ni
	0.195
	0.196
	0.186
	0.194
	0.194
	0.187
	0.192

	Co
	0.0051 
	0.0056
	0.0059
	0.0058
	0.0058
	0.0056
	0.0057


实验表明，在相对湿度小于75%、温度范围为20℃〜25℃时，测试的试样结果无明显差异，因此，本方法试验的温湿度可按此范围控制，或可按照仪器厂家推荐的要求控制。
3.2精密度实验
本文件的精密度试验是由7个实验室，按照拟定的分析方法分别对多个试样、多个水平进行测定；每个实验室对每个元素的各水平多次测定。各实验室的测定结果按照GB/T 6379.2进行统计分析，依据GB/T 14203标准13.2.1短期精密度：重复性(r)为2.8倍重复性标准偏差（Sr）；再现性(R)为2.8倍再现性标准偏差（SR）。表2和表3，只列出了砷和铁的精密度原始数据，其它元素的精密度原始数据见附A，通过计算得到重复性限、再现性限分别见表4、表5。

表2 砷精密度试验原始数据
	实验室i
	水平j

	
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4
	水平5
	水平6

	1云南锡业股份有限公司（锡业分公司）
	0.0012
	0.0027
	0.014
	0.0765
	0.167
	0.245

	
	0.001
	0.0027
	0.0139
	0.0766
	0.169
	0.244

	
	0.0011
	0.0028
	0.0135
	0.077
	0.17
	0.251

	
	0.001
	0.0024
	0.0139
	0.0768
	0.167
	0.245

	
	0.0011
	0.0026
	0.014
	0.0771
	0.167
	0.247

	
	0.0011
	0.0026
	0.0139
	0.0772
	0.164
	0.248

	
	0.0009
	0.0028
	0.014
	0.077
	0.173
	0.249

	
	0.0007
	0.003
	0.0138
	0.0769
	0.173
	0.253

	
	0.0008
	0.0024
	0.0138
	0.0768
	0.173
	0.247

	
	0.0012
	0.003
	0.0138
	0.0768
	0.172
	0.252

	
	0.0013
	0.0027
	0.0138
	0.0766
	0.172
	0.252

	2云南锡业锡材有限公司
	0.0011
	0.0027
	0.0132
	0.0777
	0.1547
	0.262

	
	0.0008
	0.0026
	0.0124
	0.0779
	0.1555
	0.263

	
	0.001
	0.0031
	0.0131
	0.0776
	0.1583
	0.262

	
	0.0009
	0.0027
	0.0123
	0.0787
	0.1561
	0.266

	
	0.0007
	0.0033
	0.0118
	0.078
	0.1542
	0.263

	
	0.0011
	0.003
	0.0148
	0.078
	0.1557
	0.263

	
	0.001
	0.0032
	0.0128
	0.0792
	0.1571
	0.265

	
	0.001
	0.003
	0.0126
	0.0784
	0.1576
	0.267

	
	0.001
	0.003
	0.0117
	0.0802
	0.1556
	0.266

	
	0.0012
	0.0032
	0.0123
	0.0787
	0.1588
	0.269

	
	0.001
	0.0028
	0.0115
	0.0784
	0.157
	0.261

	3昆明冶金研究院
	0.0013
	0.00162
	0.0125
	0.0759
	0.1593
	0.255

	
	0.001
	0.00142
	0.0109
	0.0769
	0.1574
	0.262

	
	0.00012
	0.00142
	0.0114
	0.0762
	0.1572
	0.258

	
	0.00124
	0.00166
	0.011
	0.0772
	0.1604
	0.261

	
	0.00098
	0.00225
	0.0108
	0.076
	0.1583
	0.257

	
	0.00045
	0.00094
	0.0115
	0.0755
	0.1583
	0.259

	
	0.00053
	0.00215
	0.0118
	0.0768
	0.1584
	0.262

	
	0.0013
	0.00166
	0.0118
	0.0766
	0.1584
	0.259

	
	0.001
	0.00111
	0.0122
	0.0761
	0.1605
	0.26

	
	0.0009
	0.00209
	0.0114
	0.076
	0.1581
	0.259

	
	0.001
	0.00198
	0.0112
	0.0768
	0.1582
	0.257

	4柳州华锡有色设计研究院有限责任公司
	0.0012
	——
	0.013
	0.072
	0.161
	0.216

	
	0.0012
	
	0.012
	0.072
	0.155
	0.22

	
	0.0013
	
	0.011
	0.072
	0.156
	0.219

	
	0.0013
	
	0.012
	0.07
	0.155
	0.218

	
	0.0012
	
	0.011
	0.073
	0.153
	0.223

	
	0.0012
	
	0.012
	0.073
	0.152
	0.22

	
	0.0012
	
	0.012
	0.074
	0.153
	0.228

	
	0.0013
	
	0.014
	0.072
	0.152
	0.218

	
	0.0012
	
	0.011
	0.071
	0.155
	0.219

	
	0.0012
	
	0.012
	0.072
	0.153
	0.219

	
	0.0012
	
	0.014
	0.072
	0.152
	0.218

	5北京康普锡威科技有限公司
	——
	——
	0.011
	0.075
	0.158
	0.25

	
	
	
	0.011
	0.075
	0.157
	0.243

	
	
	
	0.013
	0.075
	0.160
	0.245

	
	
	
	0.015
	0.074
	0.158
	0.246

	
	
	
	0.011
	0.075
	0.155
	0.244

	
	
	
	0.012
	0.075
	0.153
	0.246

	
	
	
	0.0096
	0.074
	0.154
	0.253

	
	
	
	0.014
	0.074
	0.15
	0.243

	
	
	
	0.012
	0.076
	0.153
	0.252

	
	
	
	0.015
	0.076
	0.154
	0.239

	
	
	
	0.013
	0.074
	0.152
	0.245

	6个旧市凯盟工贸有限公司
	0.001
	0.0026
	0.0158
	0.0764
	0.162
	0.289

	
	0.001
	0.0027
	0.0162
	0.0779
	0.159
	0.300

	
	0.0011
	0.0025
	0.0161
	0.0772
	0.161
	0.296

	
	0.001
	0.0026
	0.0169
	0.0789
	0.158
	0.294

	
	0.0012
	0.0024
	0.0155
	0.0762
	0.161
	0.291

	
	0.0009
	0.0025
	0.0166
	0.0755
	0.163
	0.296

	
	0.001
	0.0026
	0.0161
	0.0761
	0.159
	0.291

	
	0.001
	0.0026
	0.0163
	0.0767
	0.157
	0.300

	
	0.0011
	0.0027
	0.016
	0.0764
	0.158
	0.297

	
	0.0009
	0.0025
	0.0169
	0.0765
	0.156
	0.300

	
	0.001
	0.0026
	0.0156
	0.0758
	0.165
	0.297

	7德国斯派克仪器公司
	0.00075
	0.0017
	0.0134
	0.0756
	0.143
	0.242

	
	0.00093
	0.0015
	0.0127
	0.0744
	0.141
	0.242

	
	0.00074
	0.0019
	0.0118
	0.0744
	0.142
	0.248

	
	0.00095
	0.0016
	0.0132
	0.0745
	0.144
	0.248

	
	0.00091
	0.0018
	0.0132
	0.0748
	0.143
	0.246

	
	0.00082
	0.0019
	0.0133
	0.0746
	0.142
	0.253

	
	0.00083
	0.0017
	0.013
	0.0746
	0.142
	0.26

	
	0.00096
	0.0019
	0.014
	0.0743
	0.142
	0.245

	
	0.00077
	0.0017
	0.0134
	0.0743
	0.142
	0.247

	
	0.00085
	0.0016
	0.0138
	0.0737
	0.144
	0.248

	
	0.00081
	0.0017
	0.0143
	0.0747
	0.143
	0.241


表3铁精密度试验原始数据
	实验室i
	水平j

	
	水平1
	水平2
	水平3
	水平4
	水平5

	1云南锡业股份有限公司（锡业分公司）
	0.0009 
	0.0024 
	0.0101 
	0.0510 
	0.103 

	
	0.0009 
	0.0024 
	0.0102 
	0.0510 
	0.110 

	
	0.0010 
	0.0025 
	0.0102 
	0.0510 
	0.107 

	
	0.0009 
	0.0025 
	0.0103 
	0.0560 
	0.101 

	
	0.0008 
	0.0025 
	0.0104 
	0.0570 
	0.109 

	
	0.0009 
	0.0024 
	0.0102 
	0.0530 
	0.1020 

	
	0.0010 
	0.0024 
	0.0102 
	0.0550 
	0.1080 

	
	0.0009 
	0.0024 
	0.0103 
	0.0510 
	0.1100 

	
	0.0009 
	0.0025 
	0.0104 
	0.0610 
	0.1050 

	
	0.0009 
	0.0025 
	0.0103 
	0.0630 
	0.1010 

	
	0.0009 
	0.0024 
	0.0101 
	0.0520 
	0.1030 

	2云南锡业锡材有限公司
	0.0011 
	0.0020 
	0.0091 
	0.0510 
	0.1110 

	
	0.0010 
	0.0020 
	0.0091 
	0.0480 
	0.1000 

	
	0.0011 
	0.0020 
	0.0090 
	0.0490 
	0.1020 

	
	0.0011 
	0.0020 
	0.0091 
	0.0500 
	0.1130 

	
	0.0010 
	0.0020 
	0.0091 
	0.0550 
	0.1080 

	
	0.0011 
	0.0020 
	0.0090 
	0.0500 
	0.1100 

	
	0.0010 
	0.0021 
	0.0091 
	0.0500 
	0.1050 

	
	0.0011 
	0.0020 
	0.0091 
	0.0510 
	0.1070 

	
	0.0012 
	0.0020 
	0.0092 
	0.0500 
	0.0940 

	
	0.0011 
	0.0021 
	0.0091 
	0.0520 
	0.0990 

	
	0.0011 
	0.0020 
	0.0091 
	0.0490 
	0.1080 

	3昆明冶金研究院
	0.0012 
	0.0022 
	0.0091 
	0.0531 
	0.1000 

	
	0.0012 
	0.0023 
	0.0092 
	0.0576 
	0.1000 

	
	0.0013 
	0.0022 
	0.0092 
	0.0565 
	0.0964 

	
	0.0013 
	0.0022 
	0.0091 
	0.0551 
	0.0965 

	
	0.0012 
	0.0023 
	0.0092 
	0.0570 
	0.1020 

	
	0.0012 
	0.0022 
	0.0092 
	0.0574 
	0.0964 

	
	0.0012 
	0.0024 
	0.0091 
	0.0574 
	0.1000 

	
	0.0013 
	0.0023 
	0.0092 
	0.0556 
	0.1010 

	
	0.0013 
	0.0022 
	0.0091 
	0.0557 
	0.0994 

	
	0.0012 
	0.0022 
	0.0092 
	0.0553 
	0.1080 

	
	0.0012 
	0.0023 
	0.0091 
	0.0556 
	0.0971 

	4柳州华锡有色设计研究院有限责任公司
	0.0007 
	0.0023 
	0.0093 
	0.0530 
	0.1100 

	
	0.0007 
	0.0023 
	0.0095 
	0.0580 
	0.0940 

	
	0.0007 
	0.0023 
	0.0095 
	0.0580 
	0.1090 

	
	0.0007 
	0.0024 
	0.0094 
	0.0590 
	0.1020 

	
	0.0007 
	0.0024 
	0.0094 
	0.0540 
	0.1050 

	
	0.0007 
	0.0024 
	0.0094 
	0.0580 
	0.1070 

	
	0.0006 
	0.0023 
	0.0094 
	0.0560 
	0.0970 

	
	0.0006 
	0.0024 
	0.0096 
	0.0570 
	0.1070 

	
	0.0007 
	0.0023 
	0.0095 
	0.0570 
	0.0970 

	
	0.0007 
	0.0023 
	0.0094 
	0.0580 
	0.0940 

	
	0.0007 
	0.0024 
	0.0094 
	0.0570 
	0.1030 

	5北京康普锡威科技有限公司
	——
	0.0021 
	0.0099 
	0.0590 
	0.0910 

	
	
	0.0025 
	0.0091 
	0.0600 
	0.1020 

	
	
	0.0021 
	0.0090 
	0.0580 
	0.0930 

	
	
	0.0024 
	0.0091 
	0.0570 
	0.0850 

	
	
	0.0023 
	0.0097 
	0.0560 
	0.0780 

	
	
	0.0020 
	0.0094 
	0.0580 
	0.0960 

	
	
	0.0021 
	0.0097 
	0.0580 
	0.0800 

	
	
	0.0020 
	0.0090 
	0.0590 
	0.0920 

	
	
	0.0018 
	0.0088 
	0.0620 
	0.0790 

	
	
	0.0020 
	0.0091 
	0.0520 
	0.0840 

	
	
	0.0025 
	0.0092 
	0.0570 
	0.0870 

	6个旧市凯盟工贸有限公司
	0.0009 
	0.0025 
	0.0107 
	0.0525 
	0.1020 

	
	0.0009 
	0.0026 
	0.0106 
	0.0538 
	0.1050 

	
	0.0009 
	0.0026 
	0.0106 
	0.0519 
	0.1110 

	
	0.0010 
	0.0025 
	0.0105 
	0.0506 
	0.1060 

	
	0.0009 
	0.0024 
	0.0104 
	0.0546 
	0.1070 

	
	0.0010 
	0.0025 
	0.0105 
	0.0545 
	0.1060 

	
	0.0008 
	0.0025 
	0.0106 
	0.0556 
	0.1080 

	
	0.0009 
	0.0026 
	0.0107 
	0.0533 
	0.1100 

	
	0.0010 
	0.0026 
	0.0107 
	0.0557 
	0.1060 

	
	0.0010 
	0.0025 
	0.0105 
	0.0530 
	0.1020 

	
	0.0009 
	0.0026 
	0.0105 
	0.0533 
	0.1020 

	7德国斯派克仪器公司
	0.0011
	0.0023
	0.0095
	0.0527
	——

	
	0.0012
	0.0024
	0.0096
	0.0527
	

	
	0.00096
	0.0024
	0.0095
	0.0514
	

	
	0.0012
	0.0023
	0.0095
	0.0544
	

	
	0.0014
	0.0025
	0.0095
	0.0567
	

	
	0.0012
	0.0024
	0.0094
	0.0547
	

	
	0.0014
	0.0023
	0.0095
	0.0512
	

	
	0.0011
	0.0024
	0.0095
	0.0563
	

	
	0.0012
	0.0024
	0.0095
	0.0512
	

	
	0.0011
	0.0024
	0.0095
	0.0537
	

	
	0.0012
	0.0024
	0.0095
	0.0535
	


表4 重复性限
	元素
	样品
	标准值wx /%
	wx /%
	r/%

	As
	71XSR0B
	0.0008
	0.0010
	0.0003

	
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0016
	0.0025
	0.0005

	
	GSB 04-1829-2005 03
	0.013
	0.013
	0.0020

	
	GSB 04-1829-2005 04
	0.076
	0.076
	0.0020

	
	GSB 04-1829-2005 05
	0.162
	0.157
	0.0065

	
	73X SC11 C
	0.248
	0.254
	0.0097

	Fe
	71XSR0 D
	0.0011
	0.0010
	0.0002

	
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0020
	0.0023
	0.0002

	
	GSB 04-1829-2005 04
	0.0096
	0.0097
	0.0002

	
	73X SC8 B
	0.055
	0.055
	0.0066

	
	LA5
	0.096
	0.101
	0.014

	Cu
	SnAgCu
	0.0004
	0.0005
	0.00003

	
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0008
	0.0008
	0.0001

	
	GSB 04-1829-2005 03
	0.0048
	0.0047
	0.0002

	
	GSB 04-3886-2021
	0.048
	0.049
	0.0015

	
	GSB 04-1829-2005 05
	0.099
	0.108
	0.0035

	
	GSB 04-3884-2021
	0.84
	0.841
	0.032

	
	73X SC8 B
	3.78
	3.81
	0.137

	
	73X SC9 B
	8.03
	7.98
	0.322

	
	73X SC11 C
	11.51
	11.61
	0.250

	Pb
	GSB 04-1829-2005 01
	0.0017
	0.0018
	0.00010

	
	GSB 04-1829-2005 02
	0.01
	0.010
	0.0004

	
	GSB 04-1829-2005 03
	0.048
	0.049
	0.0017

	
	GSB 04-1829-2005 04
	0.099
	0.098
	0.0004

	
	73X SC7 B
	0.320
	0.318
	0.0083

	
	71XPB3 A
	2.77
	2.69
	0.106

	Bi
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0019
	0.0020
	0.0002

	
	GSB 04-1829-2005 04
	0.020
	0.021
	0.0012

	
	GSB 04-3883-2021(SAC1005)
	0.053
	0.056
	0.0023

	
	73X SC11 C
	0.554
	0.557
	0.027

	
	SnBi35Ag1
	35.01
	35.09
	0.319

	
	SnBi58
	57.77
	57.87
	0.269

	Sb
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0011
	0.0012
	0.0003

	
	GSB 04-1829-2005 04
	0.019
	0.019
	0.0006

	
	74X CA2 C
	0.0806
	0.079
	0.0038

	
	GSB 04-3884-2021
	0.24
	0.231
	0.015

	
	73X SC9 B
	8.31
	8.41
	0.162

	
	73X SC7 B
	13.86
	13.88
	0.199

	Cd
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0003
	0.00039
	0.00002

	
	GSB 04-1829-2005 05
	0.0035
	0.0036
	0.0001

	
	73X SC8 B
	0.098
	0.098
	0.0027

	
	73X SC12 B
	0.758
	0.755
	0.018

	
	73X SC11 C
	1.72
	1.71
	0.048

	Zn
	SnZnAl
	0.0004
	　
	　

	
	58A Sn-PT-001
	0.0010
	　
	　

	
	71XSR0 D
	0.0022
	0.0021
	0.0004

	
	71XSR2 F 
	0.0058
	0.0060
	0.0009

	
	73X SC12 B
	0.0212
	0.021
	0.0010

	
	 MD E05055
	0.0501
	0.051
	0.0027

	Al 
	SnZnAl
	0.0004
	　
	　

	
	71X SR2 E
	0.0010
	0.0008
	0.0002

	
	71XSR2 F 
	0.0022
	0.0021
	0.0005

	
	71XSR0 D
	0.0057
	0.0056
	0.0006

	Ag
	SnAgCu
	0.00031
	0.0003
	0.00002

	
	SnAg
	0.0010
	　
	　

	
	73X SC7 B
	0.0059
	0.0061
	0.0002

	
	71XSR2 F 
	0.0305
	0.030
	0.0023

	
	GSB 04-3882-2021
	0.51
	0.503
	0.013

	
	SnBi35Ag1
	0.989
	1.00
	0.013

	
	GSB 04-3884-2021
	3.76
	3.75
	0.137

	
	86X E05026
	5
	4.96
	0.058

	Ni
	71X SR0 B
	0.0004
	0.0004
	0.00004

	
	71XSR0 D
	0.0009
	0.0008
	0.0001

	
	73X SC9 B
	0.0084
	0.0086
	0.0010

	
	GSB 04-3883-2021
	0.051
	0.0501
	0.0022

	
	74X HN G
	0.195
	0.190
	0.014

	
	SnNi2
	1.94
	1.89
	0.106

	Co
	71XSR0 D
	0.0006
	0.0004
	0.0002

	
	71X SR1 F
	0.0015
	0.0013
	0.0003

	
	73X SC9 B
	0.0051
	0.0055
	0.0007

	
	73X SC7 B
	0.0143
	0.013
	0.0008

	
	73X SC12 B
	0.021
	0.021
	0.0017

	
	GSB 04-3883-2021
	0.032
	0.032
	0.0033


表5再现性限
	元素
	样品
	标准值wx /%
	wx /%
	R/%

	As
	71XSR0B
	0.0008
	0.0010
	0.0005

	
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0016
	0.0025
	0.0016

	
	GSB 04-1829-2005 03
	0.013
	0.013
	0.0050

	
	GSB 04-1829-2005 04
	0.076
	0.076
	0.0061

	
	GSB 04-1829-2005 05
	0.162
	0.157
	0.0235

	
	73X SC11 C
	0.248
	0.254
	0.0649

	Fe
	71XSR0 D
	0.0011
	0.0010
	0.0006

	
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0020
	0.0023
	0.0005

	
	GSB 04-1829-2005 04
	0.0096
	0.0097
	0.0017

	
	73X SC8 B
	0.055
	0.055
	0.0094

	
	LA5
	0.096
	0.101
	0.024

	Cu
	SnAgCu
	0.0004
	0.0005
	0.0002

	
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0008
	0.0008
	0.0003

	
	GSB 04-1829-2005 03
	0.0048
	0.0047
	0.0012

	
	GSB 04-3886-2021
	0.048
	0.049
	0.0055

	
	GSB 04-1829-2005 05
	0.099
	0.108
	0.036

	
	GSB 04-3884-2021
	0.84
	0.841
	0.038

	
	73X SC8 B
	3.78
	3.81
	0.250

	
	73X SC9 B
	8.03
	7.98
	0.449

	
	73X SC11 C
	11.51
	11.61
	0.538

	Pb
	GSB 04-1829-2005 01
	0.0017
	0.0018
	0.0012

	
	GSB 04-1829-2005 02
	0.01
	0.010
	0.0023

	
	GSB 04-1829-2005 03
	0.048
	0.049
	0.0017

	
	GSB 04-1829-2005 04
	0.099
	0.098
	0.0169

	
	73X SC7 B
	0.320
	0.318
	0.055

	
	71XPB3 A
	2.77
	2.69
	0.375

	Bi
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0019
	0.0020
	0.0006

	
	GSB 04-1829-2005 04
	0.020
	0.021
	0.0020

	
	GSB 04-3883-2021
	0.053
	0.056
	0.0067

	
	73X SC11 C
	0.554
	0.557
	0.046

	
	SnBi35Ag1
	35.01
	35.09
	0.473

	
	SnBi58
	57.77
	57.87
	0.327

	Sb
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0011
	0.0012
	0.0005

	
	GSB 04-1829-2005 04
	0.019
	0.019
	0.0048

	
	74X CA2 C
	0.0806
	0.079
	0.010

	
	GSB 04-3884-2021
	0.24
	0.231
	0.037

	
	73X SC9 B
	8.31
	8.41
	0.430

	
	73X SC7 B
	13.86
	13.88
	0.293

	Cd
	GSB 04-1829-2005 02
	0.0003
	0.00039
	0.00027

	
	GSB 04-1829-2005 05
	0.0035
	0.0036
	0.0006

	
	73X SC8 B
	0.098
	0.098
	0.0050

	
	73X SC12 B
	0.758
	0.755
	0.026

	
	73X SC11 C
	1.72
	1.71
	0.054

	Zn
	SnZnAl
	0.0004
	　
	　

	
	58A Sn-PT-001
	0.0010
	　
	　

	
	71XSR0 D
	0.0022
	0.0021
	0.0005

	
	71XSR2 F 
	0.0058
	0.0060
	0.0015

	
	73X SC12 B
	0.0212
	0.021
	0.0010

	
	 MD E05055
	0.0501
	0.051
	0.0055

	Al 
	SnZnAl
	0.0004
	　
	　

	
	71X SR2 E
	0.0010
	0.0008
	0.0006

	
	71XSR2 F 
	0.0022
	0.0021
	0.0008

	
	71XSR0 D
	0.0057
	0.0056
	0.0008

	Ag
	SnAgCu
	0.00031
	0.0003
	0.0001

	
	SnAg
	0.0010
	　
	　

	
	73X SC7 B
	0.0059
	0.0061
	0.0013

	
	71XSR2 F 
	0.0305
	0.030
	0.0036

	
	GSB 04-3882-2021
	0.51
	0.503
	0.046

	
	SnBi35Ag1
	0.989
	1.00
	0.077

	
	GSB 04-3884-2021
	3.76
	3.75
	0.188

	
	86X E05026
	5
	4.96
	0.118

	Ni
	71X SR0 B
	0.0004
	0.0004
	0.0002

	
	71XSR0 D
	0.0009
	0.0008
	0.0006

	
	73X SC9 B
	0.0084
	0.0086
	0.0022

	
	GSB 04-3883-2021
	0.051
	0.0501
	0.0051

	
	74X HN G
	0.195
	0.190
	0.021

	
	SnNi2
	1.94
	1.89
	0.399

	Co
	71XSR0 D
	0.0006
	0.0004
	0.0003

	
	71X SR1 F
	0.0015
	0.0013
	0.0008

	
	73X SC9 B
	0.0051
	0.0055
	0.0007

	
	73X SC7 B
	0.0143
	0.013
	0.0030

	
	73X SC12 B
	0.021
	0.021
	0.0053

	
	GSB 04-3883-2021
	0.032
	0.032
	0.0051


3.3方法的试验情况详见试验报告、验证报告。
3.4  草案的编写主要依据GB/T 14203标准界定的术语和定义。
3.5结论
通过试验表明，光电直读光谱法能够满足锡及锡合金中As、Fe、 Cu、Pb、Bi、Sb、Cd、Zn、Al、Ag、Ni、Co量在测定范围内的测定，该方法操作简便、快速、结果准确。锡及锡合金分析方法-光电直读光谱法可作为推荐性分析标准。
四、标准中涉及专利的情况
本标准不涉及专利问题。
五、预期达到的社会效益等情况

现行的GB/T 3260《锡分析方法》、YS/T746《无铅锡基焊料化学分析方法》、YS/T475《铸造锡基轴承合金化学分析方法》等标准均采用传统的滴定法、分光光度法、原子吸收光谱法或ICP发射光谱法，以上方法为仲裁分析方法，可以得到准确的分析结果，但这几种分析方法需要对样品进行加工混匀、准确称量、溶解处理、定容后再进行分析，分析步骤较多、耗时很长，对分析人员的专业技能要求较高。

光电直读光谱法拥有样品加工便捷、设备操作简单、分析结果准确、分析效率高的优点，能很好的满足锡及锡合金的分析。应用在锡及锡合金的生产、加工、使用过程中可以快速准确的得到分析结果，及时指导合金配制及生产，让客户掌握合金成分便于及时调整，保证使用品质。

直读光谱分析方法在金属检验领域已成为一种准确、高效的手段，制订锡及锡合金的光电直读光谱法标准，对于锡行业来说十分必要。

六 采用国际标准和国外先进标准的情况
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锡合金深加工行业的发展及满足环保的要求。本标准除了国内仅有的出入境检验检疫行业标准中有锡铅焊料中部分元素的光电发射光谱法，暂无其他锡及锡合金的相关光电直读光谱法标准，达到国内先进水平。
七、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
本标准能满足现行国家法规的要求，适用于锡及锡合金中As、Fe、 Cu、Pb、Bi、Sb、Cd、Zn、Al、Ag、Ni、Co分析检测，其测定范围合理，准确度和精密度能满足锡及锡合金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。
八、重大分歧意见的处理经过和依据
    无。
九、作为推荐性标准的建议
本标准只针对采用光电直读光谱法测定锡及锡合金中As、 Fe、 Cu、Pb、Bi、Sb、Cd、Zn、Al、Ag、Ni、Co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。
本标准建议作为推荐性行业标准发布。
十、贯彻标准的要求和措施建议
建议发布即实施。
十一、废止现行有关标准的建议
无。
十二、  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
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