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一、工作简况

（一）任务来源
根据2021年8月24日，国家标准化管理委员会关于下达2021年第二批推荐性国家标准计划及相关标准外文版计划的通知（国标委发【2021】23号的要求，国家标准《镍铂靶材合金化学分析方法 第1部分:铂含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》制定项目由全国有色金属标准化技术委员会归口，计划号：20213153-T-610，项目周期为24个月，完成年限为2023年8月，标准起草单位为：贵研检测科技（云南）有限公司、贵研铂业股份有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司韶关冶炼厂、北京有色金属与稀土应用研究所、有研亿金新材料有限公司 、国标（北京）检验认证有限公司、紫金矿冶测试技术有限公司、北矿检测技术有限公司、中铝郑州有色金属研究院有限公司、大冶有色设计研究院有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、紫金铜业有限公司有限公司 、金川集团股份有限公司。
（二）主要参加单位和工作成员及其所作的工作

2.1主要参加单位情况
标准主编单位贵研检测科技（云南）有限公司、贵研铂业股份有限公司在标准的编制过程中，积极主动收集国内外的镍铂靶材合金产品标准及分析标准，跟据收集到的标准开展试验，编写现场试验过程报告模板，编制实测数据统计表，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。
各验证单位，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，主要负责标准中检测范围文本内容编写把关。针对镍铂合金分析条件试验、加标回收、精密度进行可靠的数据分析确定，承担标准中的试验验证工作，为标准技术要求提供有力保障。
11家验证单位对镍铂合金分析精密度试验进行可靠的数据分析确定，承担标准中的试验验证工作，为标准技术要求提供有力保障。
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。
	起草人
	    工作职责

	李秋莹
	负责标准的工作指导、标准的编写、试验方案确定

	赵万春、何姣
	负责资料调研及组织协调

	方海燕、杨晓滔
	分析测试

	朱武勋
	标准条款内容编写及把关

	
	方法试验验证

	
	方法验证


（三）主要工作过程
1 预研阶段

1.1标准调研

 2020年8月，由全国有色金属标准化技术委员会发函组织标准编制组单位讨论技术要求，并征求相关企业意见，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，会议对贵研检测科技（云南）有限公司、贵研铂业股份有限公司为主编单位提出制定《镍铂靶材合金化学分析方法 第1部分： 铂含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》 国家标准计划进行认真讨论，并提出进一步修改讨论稿意见。

2 立项阶段

2020年10月, 贵研检测科技（云南）有限公司向全国有色金属标准化技术委员会提交了《镍铂靶材合金化学分析方法 第1部分：铂含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》国家标准项目建议书，标准草案及立项报告等材料，全体委员会讨论论证同意该国家标准立项。

2021年8月，工业和信息化部下达了制定《镍铂靶材合金化学分析方法 第1部分：铂含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》国家标准的任务，计划号为20213153-T-610，完成年限到2023年8月，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。2021年10月，由中国有色金属工业标准计量质量研究所主持在江苏省常州市召开了任务落实会。
3 起草阶段

3.1标准进度汇报及进度协调会

受疫情影响无法召开标准进度汇报及进度协调现场会议，标准主编单位采取电子邮件、电话、微信等方式，相关单位相继汇报标准的进展完成情况及需要协调问题，请各参加单位配合验证把关，及时修改讨论稿，形成标准征求意见稿。

3.2验证样品发放及数据反馈

   2022年9月，标准主编单位向验证单位发放验证样品及征求意见稿。在本标准的试验过程中，采用NiPt1样品做加标回收试验，NiPt1、NiPt5、NiPt15三个牌号样品做精密度试验来计算方法的准确度及重复性、再现性。根据验证单位返回的数据，于2023年2月形成了标准讨论稿I及编制说明。
4征求意见阶段
4.1 标准征求意见会议
2023年2月，以电子邮件、电话、微信等形式征求验证单位意见，根据验证单位意见及试验数据，再次形成讨论稿II。

4.2标准发函征求意见

 2023年3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，2023年x月xx日～x月xx日在xxx召开《镍铂靶材合金化学分析方法 第1部分：铂含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》预审会，发送《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。编制组单位根据回函意见，对标准稿进行了修改和完善，并于2023年x月形成了标准送审稿。回函意见见意见汇总表表：
征求意见稿意见汇总处理表
	序号
	标准章条编号
	意见内容
	提出单位
	处理意见
	备注

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	

	
	
	
	
	
	


5 审查阶段
2023年x月x日～x月x日，在xxx召开了国家标准《镍铂靶材合金化学分析方法 第1部分：铂含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》审定会，根据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，根据审定会纪要，修订标准的送审稿，编制《镍铂靶材合金化学分析方法 第1部分：铂量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》的报批稿。会议纪要如下：
	序号
	标准章条编号
	意见内容
	处理意见
	备注

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	

	
	
	
	
	


6 报批阶段
 2023年x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

编制本标准的原则是以能满足YS/T 937-2013镍铂靶材产品标准中NiPt3、NiPt5、NiPt10、NiPt15等Pt含量的准确、快速测定要求。本着分析技术的先进性、适用性和可操作性。制订本标准。

三、标准主要内容的确定依据及主要试验和验证情况分析

根据YS/T 937-2013镍铂靶材产品标准中NiPt3、NiPt5、NiPt10、NiPt15Pt含量的准确、快速测定要求，化学法流程长，从准确、快速考虑，电感耦合等离子体原子发射光谱无疑是首选。
3.1试液的制备

称取0.10g样品（精确至0.0001g）至100 mL烧杯中，加入10mL盐酸，2mL硝酸置于电热板上，加热溶解，溶解完全后，冷至室温，用水转入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸，1mL钇内标溶液(含钇2.0mg/mL)，用水稀释至刻度，混匀。（铂质量分数大于5.00%的镍铂合金靶材样品用水转入200mL容量瓶中，加入25mL盐酸，2mL钇内标溶液，用水稀释至刻度，混匀）。
3.2 镍基体干扰及分析线选择 
试验考察了镍基体对待测元素铂的干扰，配制镍基体质量浓度分别为0.1、0.3、0.5、0.7、1mg/mL。使用铂标准级差溶液绘制校准曲线后，在铂分析线处对上述镍基体溶液进行测定，测定结果列于表1。从表1可以看出，镍基体浓度在0.1～1 mg/mL之间，对Pt204.937nm、Pt299.797nm和Pt265.945nm没有影响；镍基体浓度在0.3～1 mg/mL之间，对Pt214.423nm有一定影响，所以铂分析线推荐选择Pt204.937nm、Pt299.797nm或Pt265.945nm。

 表1镍基体对铂不同分析线测定结果的影响     
	元素

	波长


	测定值  / μg/mL

	
	
	0.1 mg/mL
	0.3 mg/mL
	0.5mg/mL
	0.7mg/mL
	1mg/mL

	Pt
	204.937
	-0.016
	-0.0061
	-0.029
	-0.0092
	0.024

	Pt
	299.797
	-0.050
	-0.030
	-0.0041
	0.0061
	0.057

	Pt
	265.945
	-0.027
	-0.0023
	0.044
	0.088
	0.15

	Pt
	214.423
	0.047
	0.18
	0.24
	0.37
	0.51


3.3 酸度的选择

   盐酸的引入会使分析试液的提升速率和测定元素的谱线强度发生变化，从而影响测定结果。考察了5%、10%、15%和20%的盐酸浓度对测定元素的影响。实验结果表明，随着酸度的变化，铂元素的测定值也随之变化，用5%盐酸的测定值最大，而10%～20%盐酸对铂元素测定影响不大，为了保证标准溶液储存时间长一些，本实验选择15%盐酸为标准溶液和样品溶液介质。

3.4 背景干扰更正 

光谱仪有自动背景校正功能�用合成样或试样进样做光谱图�，参照计算机屏幕上所显示的每条谱线子陈列图及标识的谱线，背景与校正后的强度值，在谱线峰两侧选择背景扣除的最低值波长位置，�并输入计算机分析时自动进行背景校正。 
3.5 校准曲线和检出限
按照仪器设定的工作条件对标准级差溶液系列进行测定，以待测元素铂的质量浓度为横坐标，发射强度为纵坐标，绘制校准曲线，线性范围、线性回归方程和相关系数见表2。在仪器最佳条工作件下对空白溶液连续测定11次，以3倍标准偏差计算铂的检出限，结果列于表2。

表2 校准曲线的线性范围、线性回归方程、相关系数和检出限

	元素


	波长/nm


	线性范围
μg/mL
	线性回归方程


	相关系数


	检出限
μg/mL

	Pt
	204.937
	5.00～100.00
	y= -1.5+153.1 x
	0.99999
	0.029

	Pt
	299.797
	5.00～100.00
	y=-21.1+331.1 x
	0.99999
	0.046

	Pt
	265.945
	5.00～100.00
	y=-23.8+880.2 x
	0.99999
	0.035


3.6 加标回收试验

   通过加标回收来验证方法的准确度。称取0.10g NiPt1样品7份，按照实验方法处理后定容100mL，三份为本底值，其余四份加入不同质量浓度铂元素，选铂谱线299.797nm，结果列于表3，从表3计算得到的加标回收率为99.2%～101.4%。

表3加标回收试验结果

	元素/波长

	测定值
μg/mL
	加入量

μg/mL
	测定总值
μg/mL
	回收率%

	
	
	10.00
	19.803
	99.8

	Pt 299.797
	9.83
	30.00
	40.26
	101.4

	
	
	50.00
	59.43
	99.2


3.7精密度试验

平行称取NiPt1、NiPt5、NiPt15样品各11份，按照实验方法处理后测定Pt的质量分数%，选铂谱线299.797，并进行精密度统计，结果列于表4，从表4得出：精密度结果为1.29～0.565%。
表4  精密度试验结果

	元素/波长


	测定值
w/%
	平均值(n=11)

%
	RSD

%

	NiPt1 Pt299.797
	0.996、0.980、0.983、1.002、0.992、0.978、0.978、

0.977、0.982、0.994、0.955
	0.983
	1.29

	NiPt5 Pt299.797
	4.957、4.978、4.965、4.957、4.988、4.992、4.995、

4.916、4.986、4.973、4.985
	4.972
	0.46

	NiP1t5 Pt299.797
	15.128、15.110、15.316、15.052、15.133、15.042、

15.058、15.240、15.197、15.203、15.173
	15.150
	0.56


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
（一）项目的必要性简述

镍铂合金靶材广泛应用于半导体工业中，成为保证半导体器件性能和发展半导体技术的关键材料。镍与铂同属过渡族金属,其中镍表现为铁磁性，铂表现为顺磁性，因此随铂含量的增加，Ni-Pt合金磁性减弱，由铁磁性向顺磁性转变，因铂含量的增加能够提高薄膜的高温稳定性，并且改善界面形貌，减少侵占缺陷。所以不同铂含量的镍铂合金靶材在半导体制造工艺中发挥了重要作用，因此，材料研究和生产经营人员都需要更快速、更准确的掌握其中铂元素的含量。铂含量结果的准确和分析方法的标准化是保证产品质量，指导公平、公正交易，维护最佳秩序，促进最佳共同效益的必要条件之一，故制定该标准是很有必要的。
（二）项目的可行性简述
目前生产镍铂靶材产品的厂家，主要是贵研铂业股份有限公司、有研亿金新材料有限公 司等。贵研铂业股份有限公司建成了年产1000片镍铂靶产品示范生产线，形成了长方状、碗状和圆形3种外形，5种不同Pt含量的镍铂靶材产品，技术性能指标及尺寸精度满足了用户使用要求。产品不但实现了替代进口，还出口至美国知名半导体公司。2017年，产品获得第19届深圳高交会优秀产品奖。而我们对Pt的分析经过多年的实践，分析工作者进行了镍铂靶材合金中铂分析测定的系统研究，ICP-AES测定与化学法结果吻合。采用电感耦合等离子体原子发射光谱法测定镍铂靶材合金中Pt含量为：1%～15%完全满足产品要求。

（三）标准的先进性、创新性、标准实施后经济效益和社会效益
经过资料搜索，YS/T 937-2013 镍铂靶材产品标准， 附录A中1%～15%的铂含量也采用ICP-AES法测定，但此方法无内标控制，铂含量大于5%以上采用稀释后测定，稀释过程容易引入误差，而且方法中没有重复性及再现性结果。
本文采用Y为内标测定控制，无稀释过程，保证测定的准确性，且增加重复性及再现性结果计算。保证了方法的适用及准确。

本标准的制定，对考察物料平衡，公平、公正交易，维护行业最佳秩序，促进最佳共同效益和推广应用具有重要意义。同时，也为产品质量保证提供有力支撑。

六、采用国际标准和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国家法律、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国家标准。

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得到标准文本，这是保证新标准贯彻实施的基础。
2.本次制定的《镍铂靶材合金化学分析方法 第1部分：铂含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》，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
无。
各验证单位验证数据

1、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司

精密度试验结果
	元素/波长

	测定值
w/%
	平均值(n=11)
%
	RSD
%

	NiPt1 Pt299.797
	1.0036、0.9875、0.9871、0.9797、0.9798、1.0026、0.9851、0.9836、0.9896、0.9663、0.9774
	0.9857
	1.087

	NiPt5 Pt299.797
	4.9724、4.8691、5.0238、5.0403、4.9419、4.8527、5.0431、5.0597、4.9609、4.8688、4.8783
	4.9556
	1.594

	NiP1t5 Pt299.797
	15.1479、15.2126、15.2621、15.1658、15.2467、15.3694、15.0695、15.1091、15.1331、15.1478、15.1934
	15.1870
	0.549


2、北京有色金属与稀土应用研究所有限公司
精密度试验结果
	元素/波长

	测定值
w/%
	平均值(n=11)
%
	RSD
%

	NiPt1 Pt299.797
	1.001、0.985、0.997、0.980、1.005、0.997、0.980、0.967、0.997、0.965、0.977
	0.986
	1.34

	NiPt5 Pt299.797
	4.990、4.932、4.971、4.987、4.997、4.934、4.966、4.991、4.919、4.992、4.972
	4.969
	0.54

	NiP1t5 Pt299.797
	15.104、15.192、15.325、15.113、15.248、14.962、15.114、15.000、15.060、15.050、15.011
	15.107
	0.73


3、有研亿金新材料有限公司
 精密度试验结果

	元素/波长


	测定值
w/%
	平均值(n=11)

%
	RSD

%

	NiPt1 Pt299.796
	0.942、0.940、0.947、0.950、0.947、0.943、0.945、0.951、0.953、0.932、0.941
	0.945
	0.60

	NiPt5 Pt299.796
	4.819、4.759、4.722 4.783、4.741、4.759、4.771、4.753、4.772、4.798、4.698
	4.761
	0.68

	NiP1t5 Pt299.796
	15.090、15.071、15.275、15.169、15.139、15.088、15.142、15.228、15.106、15.119、15.063
	15.135
	0.42


4、国标（北京）检验认证有限公司

精密度试验结果
	元素/波长

	测定值
w/%
	平均值(n=11)
%
	RSD
%

	NiPt1 Pt299.797
	1.001、0.985、0.997、0.980、1.005、0.997、0.980、0.967、0.997、0.965、0.977
	0.986
	1.34

	NiPt5 Pt299.797
	4.990、4.932、4.971、4.987、4.997、4.934、4.966、4.991、4.919、4.992、4.972
	4.969
	0.54

	NiP1t5 Pt299.797
	15.104、15.192、15.325、15.113、15.248、14.962、15.114、15.000、15.060、15.050、15.011
	15.107
	0.73


5、紫金矿业集团股份有限公司
精密度试验结果
	元素/波长

	测定值
w/%
	平均值(n=11)
%
	RSD
%

	NiPt1 Pt299.797
	0.961、0.975、0.986、0.976、0.975、0.972、0.954、0.980、0.981、0.956、0.969
	0.971
	1.075

	NiPt5 Pt299.797
	4.9160、4.936、4.926、4.901、4.912、4.914、4.930、4.9601、4.978、4.929、4.942
	4.931
	0.454

	NiP1t5 Pt299.797
	15.120、15.232、15.151、15.190、15.110、15.273、15.110、15.054、15.101、15.100、15.255
	15.154
	0.478


6、北矿检测技术股份有限公司
精密度试验结果
	元素/波长

	测定值
w/%
	平均值(n=11)
%
	RSD
%

	NiPt1 Pt299.797
	0.990、0.999、0.979、1.002、0.988、1.002、0.965、0.998、0.966、0.998、0.975
	0.987
	1.42

	NiPt5 Pt299.797
	4.942、4.983、4.945、4.933、4.918、4.891、4.957、4.887、4.914、4.875、4.929
	4.925
	0.66

	NiP1t5 Pt299.797
	15.030、15.263、15.187、15.159、15.245、15.354、15.155、15.215、15.388、15.172、15.237
	15.219
	0.65


7、中铝郑州有色金属研究院有限公司
精密度试验结果

	元素/波长


	测定值
w/%
	平均值(n=11)

%
	RSD

%

	NiPt1 Pt299.797
	0.986、0.980、0.983、0.985、0.980、0.978、0.988、

0.985、0.982、0.990、0.945
	0.980
	1.25

	NiPt5 Pt299.797
	4.939、4.919、4.971、4.986、4.994、4.980、4.918、

4.916、4.986、4.973、4.985
	4.961
	0.63

	NiP1t5 Pt299.797
	15.058、15.170、15.046、15.122、15.230、15.112、

15.012、15.035、15.020、15.183、15.024
	15.092
	0.50


8、大冶有色设计研究院有限公司
精密度试验结果（%）（n=11）
	样品编号
	
Pt
测定值/%
	平均值/%
	SD/%
	RSD/%

	1#
	0.978,0.954,0.969,0.967,0.956,0.989,
0.985,0.989,0.968,0.979,0.959
	0.972
	0.013
	1.31

	2#
	4.914,4.891,4.851,4.859,4.949,4.879,
4.912,4.946,4.885,4.967,4.973
	4.911
	0.042
	0.86

	3#
	14.917,15.131,14.954,14.873,15.085,
15.131,14.979,15.016,14.965,14.956,15.078
	15.01
	0.087
	0.58


9、中国检验认证集团广西公司

精密度试验结果

	元素/波长


	测定值
w/%
	平均值(n=11)

%
	RSD

%

	NiPt1 Pt299.797
	1.015、1.020、1.026、1.023、1.020、1.025、1.022、

1.018、1.011、1.014、1.016
	1.02
	0.47

	NiPt5 Pt299.797
	4.906、4.979、4.956、4.951、4.934、4.971、4.914、

4.962、4.928、4.956、4.934
	4.94
	0.47

	NiP1t5 Pt299.797
	15.06、15.150、15.00、15.03、15.11、15.14、

15.05、15.05、15.12、15.09、15.07
	15.08
	0.31


紫金铜业有限公司

精密度实验结果%
	测量次数
	NiPt1
	NiPt5
	NiPt15

	1
	0.989
	4.962
	15.068

	2
	0.997
	4.962
	15.093

	3
	0.988
	4.981
	15.125

	4
	0.991
	4.966
	15.108

	5
	0.998
	4.983
	15.115

	6
	1.001
	4.972
	15.098

	7
	1.005
	4.975
	15.111

	8
	0.999
	4.974
	15.103

	9
	0.977
	4.969
	15.118

	10
	0.986
	4.991
	15.107

	11
	0.981
	4.987
	15.110

	平均值(%)
	0.992
	4.975
	15.105

	RSD(%)
	0.883
	0.197
	0.101


通过采用格拉布斯法（Grubbs法）检验组内离群值：检验出歧离值予于保留，统计离群值予以剔除。采用狄克逊法（Dixon法）检验组间离群值：检验出的歧离值和统计离群值，歧离值予于保留，统计离群值予以剔除。计算出的重复性限和再现性限列于下表。

                         重复性限

	Pt
	WPt /%
	1.00
	5.00
	15.00

	
	r/%
	0.04
	0.11
	0.23


 再现性限

	Pt
	WPt /%
	1.00
	5.00
	15.00

	
	  R/%
	0.05
	0.12
	0.26
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