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编制说明
一、工作简况
1.1 任务来源

根据工业和信息化部办公厅《关于印发2022年第一批行业标准制修订计划的通知》（工信厅科[2022] 94号）的文件精神，行业标准《镍基合金粉化学分析方法 第9部分：杂质元素含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》由全国有色金属标准化技术委员会负责归口，由国标（北京）检验认证有限公司负责起草，由中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、荆门市格林美新材料有限公司、深圳市万泽中南研究院有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、中国科学院金属研究所、国合通用（青岛）测试评价有限公司、广东省科学院分析测试中心、广西分析测试中心、中铝材料应用研究院有限公司、云南省产品质量监督检验研究院化工所、北矿新材料科技有限公司、湖南航天天麓新材料检测有限责任公司参与起草。该项目计划编号为2022-0070T-YS，项目计划完成时间为2023年。

1.2 主要参加单位介绍和主要负责人及参与人负责的工作。

本文件起草单位有：国标（北京）检验认证有限公司、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、荆门市格林美新材料有限公司、深圳市万泽中南研究院有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、中国科学院金属研究所、国合通用（青岛）测试评价有限公司、广东省科学院分析测试中心、广西分析测试中心、中铝材料应用研究院有限公司、云南省产品质量监督检验研究院化工所、北矿新材料科技有限公司、湖南航天天麓新材料检测有限责任公司。

其中国标（北京）检验认证有限公司负责统一样品的收集和分发，分析方法的实验研究，样品测试结果的收集和处理，标准文本、试验报告和编制说明的撰写。中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、荆门市格林美新材料有限公司、深圳市万泽中南研究院有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、中国科学院金属研究所为一验单位，负责对试验报告中的条件实验进行验证，提供精密度和准确度测试数据，并对标准文本提出修改意见。国合通用（青岛）测试评价有限公司、广东省科学院分析测试中心、广西分析测试中心、中铝材料应用研究院有限公司、云南省产品质量监督检验研究院化工所、北矿新材料科技有限公司、湖南航天天麓新材料检测有限责任公司为二验单位，负责提供精密度试验数据，并对标准文本提出修改意见。深圳市万泽中南研究院有限公司、中国科学院金属研究所负责提供镍基合金粉样品。本文件主要起草单位负责人及参与人员主要职责见表1。

表1 标准参与人员与主要职责
	参与人员
	主要职责

	于磊 李爱嫦
	标准工作前期调研、申报、样品搜集、实验方案的确定、标准文本和编制说明的编写、数理统计计算重复性限和再现性限

	
	承担一验的主要工作，包括对实验条件试验、实验步骤、试剂材料等的验证，并进行实验样品精密度试验并提供精密度数据标准文本、编制说明提出修改意见。

	
	承担二验的主要工作，进行实验样品精密度试验并提供精密度数据，对标准文本、编制说明提出修改意见。


起草单位国标（北京）检验认证有限公司于2017年8月17日成立，注册资金5亿元，其实际控制人为有研科技集团有限公司，是我国有色金属行业规模最大的综合性研究开发机构之一。公司自成立以来，承担着“国家新材料测试评价平台-主中心”建设项目，积极整合完善现有测试评价、设计应用、大数据等平台资源，逐步形成立足北京、布点全国、服务全行业的国家新材料测试评价平台。国标（北京）检验认证有限公司作为国标（北京）检验认证有限公司的全资子公司，前身是北京有色金属研究总院分析测试技术研究所，是国家有色金属行业最知名的第三方检验机构。国标（北京）检验认证有限公司运营管理着国家有色金属及电子材料分析测试中心和国家有色金属质量监督检验中心，拥有一支基础理论扎实、实践经验丰富的研究和服务队伍，自2004年至今共承担了国家科技支撑计划、国家863计划、国家自然科学基金、军工配套等省部级科技项目40余项；曾获国家科技进步奖6项，国家发明奖3项，省部级科技进步一等奖10项，二、三等奖107项；近5年获得国家发明专利20余项；负责和参加起草制订分析方法国家标准、行业标准300余项；国家标准物质/标准样品120个，在国内外科技期刊上发表论文800余篇，撰写论著22部。

1.3 主要工作过程

国标（北京）检验认证有限公司在接到该标准制订任务后，立即组织骨干人员成立了标准编制组，制定了该标准的研究内容、技术路线、任务分工和进度安排。主要工作过程安排如下：
1.3.1 起草阶段

（1）任务落实：
2022年7月19日全国有色金属标准化技术委员会召开了全国有色金属标准工作会议，在粉末冶金分标会上对《镍基合金粉化学分析方法》行业标准进行了任务落实。确定了由国标（北京）检验认证有限公司、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、荆门市格林美新材料有限公司、深圳市万泽中南研究院有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、中国科学院金属研究所、国合通用（青岛）测试评价有限公司、广东省科学院分析测试中心、广西分析测试中心、中铝材料应用研究院有限公司、云南省产品质量监督检验研究院化工所、北矿新材料科技有限公司、湖南航天天麓新材料检测有限责任公司等13家单位参与起草。
其中中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、荆门市格林美新材料有限公司、深圳市万泽中南研究院有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、中国科学院金属研究所为一验单位，负责对试验报告中的条件实验进行验证，提供精密度和准确度测试数据，并对标准文本提出修改意见。国合通用（青岛）测试评价有限公司、广东省科学院分析测试中心、广西分析测试中心、中铝材料应用研究院有限公司、云南省产品质量监督检验研究院化工所、北矿新材料科技有限公司、湖南航天天麓新材料检测有限责任公司为二验单位，负责提供精密度试验数据，并对标准文本提出修改意见。深圳市万泽中南研究院有限公司、中国科学院金属研究所负责提供镍基合金粉样品。

会上确定采用电感耦合等离子体原子发射光谱法测定镍基合金粉中的铁、铬、钼、铝、钴、硼、锰、铜、铌、钛、镁、锆、钒、钨等14种元素的测定，测定范围0.010%～5.0%。
（2）标准制定过程：

根据工业和信息化部办公厅《关于印发2022年第一批行业标准制修订计划的通知》（工信厅科[2022] 94号）的文件精神，此标准的制定周期为18个月，因此标准制定小组根据周期制定标准制定计划如下：
2022年7月~2022年11月 起草单位完成样品采集工作；
2022年12月~2023年3月主起草单位完成主要试验工作，形成编制说明与标准文本的征求意见稿。
2023年4月起草单位将搜集到的样品与标准文本、编制说明发给各验证单位；
2023年5月~2023年6月验证单位完成验证工作，将验证报告返给主起草单位，主起草单位进行数理统计，形成标准预审稿。

2023年7月~2023年9月起草单位和验证单位参加标准预审会，由与会专家代表对本标准预审稿提出修改意见，起草单位与验证单位根据修改意见对标准进行修改和补充实验，。
2023年10月~2023年12月起草单位和验证单位参加标准审定会，由与会专家代表对标准送审稿提出修改意见，起草单位根据修改意见对标准送审稿进行修改，最终形成报批稿。
1.3.2征求意见阶段

（1）标准编制组通过中国有色金属标准质量信息网上公开、发函、会议等形式对《镍基合金粉化学分析方法 第9部分杂质元素含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》进行征求意见。
（2）在征求意见阶段，起草单位将征求意见稿发送至xx家单位。其中收到征求意见稿后，回函的单位数为xx个，回函并有建议或意见的单位数为xx个，没有回函的单位数为x个。编制组依据各家单位的意见和对标准文本进行修改，最后形成本标准的审定稿。
二、标准编制原则
2.1 符合性
本文件严格按照GB/T 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》、GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第9部分：试验方法标准》、GB/T 6379.2-2004《测量方法与结果的准确度》的要求进行编制。

2.2 适用性和先进性：
依据YS/T 1268-2018《选区激光熔化用镍基合金粉末》产品标准的要求，并结合镍基合金粉材料生产和使用的实际需求，确定测定方法和测定范围，提高了本标准的适用性。通过充分调研，采用操作简便、灵敏度高、精密度和准确好、在行业内普及的电感耦合等离子体原子发射光谱法，能很好地满足行业对镍基合金粉材料的分析测试需求，提高了本标准的可操作性和先进性。

三、确定标准主要内容的依据

3.1 测定元素种类与范围的确定

本标准测定基体为镍基合金粉，产品标准YS/T 1268-2018 《选区激光熔化用镍基合金粉末》规定了镍基合金粉末中的两个牌号GH4169和GH3625中化学成分要求，包含元素Fe、Cr、Ni、Nb、Mo、Al、Ti、C、Co、Mg、B、Si、Mn、P、S、Cu、W的要求。如表2所示：
表2  YS/T 1268-2018 《选区激光熔化用镍基合金粉末》         %（质量分数）

	牌号
	Fe
	Cr
	Ni
	Nb
	Mo
	Al
	Ti
	C

	GH4169
	余量a
	17.00～21.00
	50.00～55.00
	4.75～5.50
	2.80～3.30
	0.20～0.80
	0.65～1.15
	≤0.08

	GH3625
	≤5.00
	20.00～23.00
	余量a
	3.15～4.15
	8.00～10.00
	≤0.40
	≤0.40
	≤0.10

	牌号
	Co
	Mg
	B
	Si
	Mn
	P
	S
	Cu

	GH4169
	≤1.00
	≤0.010
	≤0.006
	≤0.35
	≤0.35
	≤0.015
	≤0.015
	≤0.300

	GH3625
	≤1.00
	-
	-
	≤0.50
	≤0.50
	≤0.015
	≤0.015
	≤0.070

	a余量等于100%减去表中所列元素含量实测值的总和。


其中金属元素Fe、Cr、Mo、Al、Co、B、Mn、Cu、Si、P、W在YS/T 539都有规定分析方法，元素Nb，Ti，Mg在YS/T 539中没有涉及，因此仅利用YS/T 539无法判定产品是否合格。

YS/T 539.1~13《镍基合金粉化学分析方法》修订年代比较久，YS/T 539.2 《镍基合金粉化学分析方法 铝量的测定 铬天青S分光光度法》，YS/T 539.5《镍基合金粉化学分析方法 锰量的测定 高碘酸钠（钾）氧化分光光度法》和YS/T 539.7《镍基合金粉化学分析方法 钴量的测定 亚硝基R盐分光光度法》、YS/T 539.8《镍基合金粉化学分析方法 铜量的测定 新亚铜灵-三氯甲烷萃取分光光度法》、YS/T 539.10《镍基合金粉化学分析方法 钼量的测定 硫氰酸盐分光光度法》这五种方法在现在实际分析工作中由于流程较长，需要试剂比较复杂，应用不多。随着技术时代的进步，新型化学分析仪器的发明应用，分析工作者能够利用新型高端仪器快速得到准确的分析结果经常在实际分析镍基合金粉过程中利用电感耦合等离子体原子发射光谱法一次可以将5种元素同时测定，根据实际应用因此将YS/T 539.2、YS/T 539.5、YS/T 539.7、YS/T 539.8 和YS/T 539.10合并为YS/T 539.9利用电感耦合等离子体原子发射光谱法同时进行测定Al、Mn、Co、Cu、Mo。因此修订YS/T 539镍基合金粉分析方法整套方法时，加上电感耦合等离子体原子发射光谱法同时加上镍基合金粉中元素Nb，Ti，Mg的测定。 做为第三方检测机构，经常收到客户委托检测镍基合金粉中的Zr、V等元素，因此将YS/T 539.2、5、7、8、10合并为镍基合金粉化学分析方法电感耦合等离子体原子发射光谱法测定Fe、Cr、Mo、Al、Co、B、Mn、Cu、Nb、Ti、Mg、Zr、V、W。
本标准测定范围以国内现行的产品标准YS/T 1268-2018 《选区激光熔化用镍基合金粉末》表2中规定的杂质元素含量范围为依据。为了能够充分覆盖产品标准中规定的含量范围，同时考虑到以后生产厂家镍基合金粉的研发和生产，根据电感耦合等离子体原子发射光谱法检测的特点及一般测定范围，因此本标准杂质元素测定范围定为0.010%～5.0%。
本标准制定一项针对镍基合金粉中杂质元素电感耦合等离子体原子发射光谱法分析测试标准具有一定的必要性。本标准是修订标准，并且是在充分调研了镍基合金粉材料生产和应用的实际情况以及相关标准、文献的基础上完成的。

3.2 样品的溶解


镍基合金粉的组成成分比较复杂，根据实验经验，考察两种溶解体系的溶解效果。试验发现，称取0.1g镍基合金粉样品，分别试验1mL硝酸、3mL盐酸和1mL氢氟酸和1mL硝酸、3mL盐酸和1mL双氧水分别溶解试样，观察溶解速率和溶解效果。经过一验单位的验证，一验验证结果与起草单位结果一致。

表3 不同溶样方式的选择

	序号
	溶解体系
	溶解速率
	溶解效果

	1
	HCl:HNO3:HF=3:1:1
	快
	澄清

	2
	HCl:HNO3:H2O2=3:1:1
	
	


3.3 仪器条件优化
利用Plasma 2000 电感耦合等离子体光谱仪和IRIS Intripid Ⅱ XSP电感耦合等离子体光谱仪的exhaustive search 优化程序，考察了射频发生器功率、雾化气流量、辅助气流量、冷却气流量、观察高度、进液泵速等对被测元素谱线发射强度的影响，选择了折衷的仪器测量参数，见表4。
表4 仪器最佳参数

	参

      数

仪器
	RF功率

P/W
	雾化气流量
	辅助气流量

q/(L/mm)
	冷却气流量

q/(L/mm)
	观察高度

h/mm
	进液泵速

v/(mL/min)

	Plasma 2000
	1200
	
	
	
	
	12


3.3 分析谱线选择
通过实验结合仪器自带谱图，选择待测元素不受基体和其它共存元素峰干扰，结合灵敏度和信噪比等参数，选择待测元素合适谱线，见表4。
表4 待测元素谱线选择
	元素
	谱线
	元素
	谱线

	Fe
	259.940
	Cu
	327.395

	Cr
	267.716
	Nb
	309.417

	Mo
	202.332
	Ti
	336.122

	Al
	237.312
	Mg
	279.553

	Co
	228.615
	Zr
	343.823

	B
	249.678
	V
	292.464

	Mn
	257.610
	W
	209.475


3.5基体效应影响

镍基合金粉中主要基体元素是镍，因此，以1 μg/mL、5.00 μg/mL和10.00 μg/mL待测元素标准溶液为研究对象，分别加入产品标准中各牌号的镍含量，在选定的仪器工作条件下测定其浓度，考察镍基体对待测元素测定的影响，结果见表5。

表5 镍基体对待测元素测定的影响

	镍加入量
	Fe（μg/mL）
	Cr（μg/mL）
	Mo（μg/mL）

	
	1.00
	5.00
	10.00
	1.00
	5.00
	10.00
	1.00
	5.00
	10.00

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Al（μg/mL）
	Co（μg/mL）
	B（μg/mL）

	
	1.00
	5.00
	10.00
	1.00
	5.00
	10.00
	1.00
	5.00
	10.00

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Mn（μg/mL）
	Cu（μg/mL）
	Nb（μg/mL）

	
	1.00
	5.00
	10.00
	1.00
	5.00
	10.00
	1.00
	5.00
	10.00

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Ti（μg/mL）
	Mg（μg/mL）
	Zr（μg/mL）

	
	1.00
	5.00
	10.00
	1.00
	5.00
	10.00
	1.00
	5.00
	10.00

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	V（μg/mL）
	W（μg/mL）
	
	
	

	
	1.00
	5.00
	10.00
	1.00
	5.00
	10.00
	
	
	

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	


3.6 共存元素干扰
根据镍基合金粉产品标准及实际产品情况，镍基合金粉中除镍以外，主要存在元素为Fe、Cr、Nb、Mo、Al、Ti、Co、Si、Mn、Cu等元素。各元素可能存在的最大量为：23%的Cr，5.5%的Nb，10%的Mo，0.8%的Al、1.15%的Ti，1%的Cu，0.5%的Si，0.3%的Cu、0.015%的P和Mg。

为了考察镍基合金粉中主要存在元素对待测元素的干扰情况，以1.0 μg/mL、5.0 μg/mL、10.0 μg/mL的待测元素标准溶液为研究对象，加入最高量的干扰元素，按照实验方法及选定的仪器工作条件进行测定，结果见表6。

3.7 酸度影响
为了考察酸度对待测元素的影响情况，以1.0 μg/mL、5.0 μg/mL、10.0 μg/mL的待测元素标准溶液为研究对象，分别加入下表所述浓度的酸，按照实验方法及选定的仪器条件进行测定，结果见表7。
表7 测试酸度对待测元素标准溶液发射强度的影响
	加入酸度
	Fe（μg/mL）
	Cr（μg/mL）
	Mo（μg/mL）

	
	1.00
	5.00
	10.00
	1.00
	5.00
	10.00
	1.00
	5.00
	10.00

	0%
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	1%
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2%
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	4%
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Al（μg/mL）
	Co（μg/mL）
	B（μg/mL）

	0%
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	1%
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2%
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	4%
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	
	Mn（μg/mL）
	Cu（μg/mL）
	Nb（μg/mL）

	0%
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	1%
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	2%
	
	
	
	
	
	
	
	
	

	4%
	
	
	
	
	
	
	
	
	


3.8 工作曲线配制及校准曲线

3.9 检出限

3.10准确度

3.11精密度

3.11.1起草单位精密度实验

3.11.2验证单位精密度实验

3.12数据统计

对各试验室数据进行柯克伦检验，对n=7 p=8 柯克伦检验5%临界值为0.3362，1%临界值为0.3932。大于临界值的数据，将对应的最大偏差的实验室的数据剔除，不参与后续计算。在柯克伦检验方差后，剔除方差最大实验室数据后，再采用格拉布斯（Grubbs）检验法对上述数据结果的异常值进行检验，剔除之后的实验室和数据个数结果见表17所示：
表17     柯克伦检验和格拉布斯检验数据统计
剔除离群值后对数据进行重复性限和再现性限数理统计，结果如表18所示：

表18精密度数据统计

4、 标准中涉及的专利情况

本文件不涉及专利问题。

5、 标准预期达到的社会效益等情况
5.1 标准编写的目的和意义
镍基合金粉具有优良的综合性能，耐腐蚀，抗氧化性，耐热，耐低应力磨力磨损及良好的冲击韧性。熔点低，固液相温度区间宽，对多种基体和颗粒具有较强的湿润能力。镍基合金粉是应用比较广泛的合金粉，是比较重要的涂层材料，起到耐磨，防腐，防锈的作用。分为高硬度与低硬度两个种类，高硬度耐磨防腐，低硬度修复再加工。伴随着我国冶金业的高速发展，镍基合金粉行业得到了快速发展。镍基合金粉的品质要求越来越高，因此准确判定镍基合金粉中的杂质含量以此来判定产品是否合格至关重要。

研究表明，镍基合金粉的理化性能与其化学成分之间有着紧密联系。铝、钙、铜、铁、镁、锰、镍、锡、钛、钨等均属于镍基合金粉中的杂质元素。镍基合金粉中杂质元素含量过高会导致合金的微观组织结构不均匀，从而使合金的塑性和冲击韧性降低、脆性增加，故而需要在制备工艺上严格控制这些杂质元素的含量，因此准确测定镍基合金粉中这些杂质元素的含量就显得尤为重要。目前国内外现行的和正在制定的镍基合金粉产品标准规定的其杂质元素的含量上限都很低，因此需要采用电感耦合等离子体原子发射光谱法进行测定。而本标准的研究和建立对于研究材料的理化性能、改进制备工艺、把控产品质量具有十分重要的支撑作用。

5.2 标准预期的作用和效益
本文件充分考虑了目前国内镍基合金粉生产、研发、应用和检测的实际技术水平。本文件颁布执行后，将在国内形成对镍基合金粉化学成分的统一的分析测试标准，对于增加各机构检测数据之间的可靠性和可比性，助力我国镍基合金粉产业的发展发挥着十分重要的作用。

6、 采用国际标准和国外先进标准的情况
经查询，本文件与国外现行标准及制定中的标准无重复交叉情况。国外现行的镍基合金分析方法有E2594-09（Reapproved 2014）《Standard Test Method for Analysis of Nickel Alloys by Inductively Coupled Plasma Atomic Emission Spectrometry(Performance-based Method)》，测定元素Al、B、Ca、Cu、Mg、Mn、Nb、Ta、Sn、Ti、W、V、Zr。
E2823-17《Standard Test Method for Analysis of Nickel Alloys by Inductively Coupled Plasma Mass Spectrometry(Performance-based Method)》，测定元素有Sb、Bi、Ga、Pb、Ag、Sn、Tl。
7、 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
本文件与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。标准涉及内容全面、条款详细、在编制过程中吸纳了国内相关先进技术，能够与现行产品标准YS/T 1305-2019《镍基合金粉片》配套使用，整体达到国内先进水平。
8、 重大分歧意见的处理经过和依据

无。
9、 标准作为强制性或推荐性标准的建议

建议本标准为推荐性行业标准，供相关组织参考采用。

10、 贯彻标准的要求和措施建议

建议向镍基合金粉研发、生产、销售、检测的相关企业和单位积极贯彻本标准的内容。
11、 废止现行有关标准的建议

无。
12、 其他应予说明的事项

                                   《镍基合金粉化学分析方法 铝、钙、铜、铁、镁、         

锰、镍、锡、钨含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》编制组
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