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前    言

《镍铂靶材合金化学分析方法》共分为3个部分：

—第1部分：镍铂靶材合金化学分析方法  铂含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱

—第2部分：镍铂靶材合金化学分析方法  镁、铝、钛、钒、铬、锰、铁、钴、铜、锌、锆、银、钯、锡、铅、硅含量的测定 电感耦合等离子体质谱法
—第3部分：镍铂靶材合金化学分析方法   碳含量的测定 高频红外检测法

本文件是第1部分。
本文件按照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》的规定起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由中国有色金属工业协会提出。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC243）提出并归口。
本文件起草单位：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、北京有色金属与稀土应用研究所有限公司、有研亿金新材料有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、紫金矿业集团股份有限公司、北矿检测技术股份有限公司、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公司、紫金铜业有限公司、金川集团股份有限公司。

本文件主要起草人：
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

警示——使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并未指出所有可能
的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。
1  范围
  本文件规定了镍铂靶材合金中铂含量的测定方法。
  本文件适用于镍铂靶材合金中铂含量的测定。测定范围：1%～15%。

2  规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用
文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）
适用于本文件。
GB/T 8170-2008  数值修约规则则与极限数值的表示和判定
3  术语和定义
GB/T 17684  贵金属及其合金术语界定的术语和定义适用于本文件。 
4  方法原理
试料以盐酸-硝酸溶解，钇为内标，于稀盐酸介质中，用电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定，计算铂的质量分数。

5 5 试剂或材料

   除非另有说明，仅使用确认为分析纯的试剂和离子水。

5.1 硝酸（ρ=1.42g/mL）。

5.2 盐酸（ρ=1.19g/mL）。

5.3 盐酸（1+5）。
5.3 铂标准贮存溶液：称取0.1000g金属铂（质量分数≥99.99%），置于100mL烧杯中，加入6mL盐酸（5.2），2mL硝酸（5.1），低温加热溶解完全，移入100mL容量瓶中，加入10mL盐酸（5.2），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含1.0mg 铂。

5.4 钇内标溶液：称取1.27 0g三氧化二钇（质量分数≥99.99%）,置于100mL烧杯中，加入30mL盐酸（5.2），低温加热溶解完全，移入500mL容量瓶中，加入50mL盐酸（5.2），用水稀释至刻度。混匀。此溶液1mL含2.0mg 钇。

5.5 氩气（质量分数≥99.99%）。

6  仪器设备
电感耦合等离子体原子发射光谱仪（工作参数见附录A）。

在仪器最佳工作条件下凡是能达到下列指标者均可使用：

——光源：氩等离子体光源，发生器最大输出功率不小于1.30kW。

——分辨率：200nm时光学分辨率不大于0.010nm；400nm时光学分辨率不大于0.020nm。

——仪器稳定性：仪器1h内漂移不大于2.0%。

7 试样
试样（钻屑或薄片）加工成碎屑，用丙酮去除油污，用水洗净、烘干、混匀。
8 试验步骤

8.1 试料

称取0.10 g试样，精确至0.000 1 g。
8.2  测定次数
  独立地进行两次测定，取其平均值。

8.3 空白试验
随同试料做空白试验。
8.4  测定

8.4.1 将试料（8.1）置于100mL烧杯中，加10mL盐酸5.2)，2mL硝酸(5.1)置于电热板上，低温加热溶解，溶解完全后，冷至室温，用水转入100mL容量瓶中，加入6mL盐酸（5.2），1mL钇内标溶液(5.4)，用水稀释至刻度，混匀。（铂质量分数大于5.00%时，用水转入200mL容量瓶中，加入20mL盐酸（5.2），2mL钇内标溶液(5.4)，用水稀释至刻度，混匀）。

8.4.2 于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，在选定的仪器工作条件下，当工作曲线线性相关系数r≥0.9998时，测量试液及随同试料空白中铂元素的谱线强度，从工作曲线上查出铂元素的质量浓度。
8.5 工作曲线的绘制    

8.5.1 移取0.00mL、 0.500mL、2.00mL、5.00mL、7.50 mL、10.00 mL铂标准贮存溶液（5.3），置于一组100mL容量瓶中，加入1mL钇内标溶液(5.4)，用盐酸(5.3)定容至刻度酸，混匀。得到铂的标准级差溶液。见表1。

表1．铂标准级差溶液浓度                
	元素
	STD-1

/ μg/mL
	STD-2

/ μg/mL
	STD-3

/ μg/mL
	STD-4

/ μg/mL
	STD-5

/ μg/mL

	Pt
	5.00
	20.00
	50.00
	75.00
	100.00


8.5.2 在推荐的仪器工作条件下，依次测定系列标准溶液、空白溶液和样品溶液中铂的谱线强度值，计算机自动绘制工作曲线并打印出测定结果。
9  分析结果的计算

铂质量分数w(X) 计算：按公式（1）计算：
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 ….……………………..……….(1)
式中：
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——待测元素铂；


[image: image3.wmf]X

r

——试料溶液中铂元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）；
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V

——试料溶液的体积，单位为毫升（mL）；
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——试料质量，单位为克（g）。

数据处理应符合GB/T 8170-2008  数值修约规则与极限数值的表示和判定。
计算结果表示至小数点后两位有效数字。

10精密度

10.1 重复性

精密度数据是在2023年由10家实验室对铂含量的3个不同水平样品进行共同试验确定的。每个实验室对每个水平的铂含量在重复性条件下独立测定11次。测量的原始数据见表B.1。在重复性条件下获得的两个独立测试结果的测定值，在表2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2数据采用线性內插法或外延法求得。

                          表 2 重复性限

	Pt
	WPt /%
	1.00
	5.00
	15.00

	
	r/%
	0.04
	0.11
	0.23


10.2  再现性

在再现性条件下获得的两个独立测试结果的测定值，在表3给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限(R)的情况不超过5%。再现性限(R)按表3采用线性內插法获得。

表3  再现性限

	Pt
	WPt /%
	1.00
	5.00
	15.00

	
	  R/%
	0.05
	0.12
	0.26


11 试验报告

 试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
  ——试样；

  ——本文件编号；
  ——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。
附录A
（资料性）

电感耦合等离子体原子发射光谱仪工作条件

使用电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定镍铂靶材合金中铂含量，仪器工作条件见表A.1和表A.2。
表A.1 仪器工作参数
	功率
（W）
	雾化室气流量(L/min）
	观测高度
（mm）
	泵流量
（mL/min）
	等离子体流量(L/min）
	辅助气体流量(L/min）
	积分时间(s）
	观测
方式

	1300
	0.55
	15
	1.0
	15
	0.2
	5
	径向


表A.2  推荐的分析线
	元素
	Pt

	波长/nm
	204.937、299.797、265.945 


附录B

（资料性）

精密度试验原始数据

精密度数据是由11家实验室对3个不同水平样品进行共同试验确定的。每个实验室对每个铂含量在重复性条件下独立测定12次。测量的原始数据见表B.1。

表B.1  精密度试验原始数据                        质量分数/%
	元素
	实验数
	水平数
	                n                                                                                               

	Pt


	1
	1
	0.996
	0.980
	0.983
	1.002
	0.992
	0.978
	0.978
	0.977
	0.982
	0.994
	0.955

	
	
	2
	4.957
	4.978
	4.965
	4.957
	4.988
	4.992
	4.995
	4.916
	4.986
	4.973
	4.985

	
	
	3
	15.128
	15.110
	15.316
	15.052
	15.133
	15.042
	15.058
	15.240
	15.197
	15.203
	15.173

	
	2
	1
	1.0036
	0.9875
	0.9871
	0.9797
	0.9798
	1.0026
	0.9851
	0.9836
	0.9896
	0.9663
	0.9774

	
	
	2
	4.9724
	4.8691
	5.0238
	5.0403
	4.9419
	4.8527
	5.0431
	5.0597
	4.9609
	4.8688
	4.8783

	
	
	3
	15.1479
	15.2126
	15.2621
	15.1658
	15.2467
	15.3694
	15.0695
	15.1091
	15.1331
	15.1478
	15.1934

	
	3
	1
	1.001
	0.985
	0.997
	0.980
	1.005
	0.997
	0.980
	0.967
	0.997
	0.965
	0.977

	
	
	2
	4.990
	4.932
	4.971
	4.987
	4.997
	4.934
	4.966
	4.991
	4.919
	4.992
	4.972

	
	
	3
	15.104
	15.192
	15.325
	15.113
	15.248
	14.962
	15.114
	15.000
	15.000
	15.050
	15.011

	
	4
	1
	0.942
	0.940
	0.947
	0.950
	0.947
	0.943
	0.945
	0.951
	0.953
	0.932
	0.941

	
	
	2
	4.819
	4.759
	4.7224.
	4.783
	4.741
	4.759
	4.771
	4.753
	4.772
	4.798
	4.698

	
	
	3
	15.090
	15.071
	15.275
	15.169
	15.139
	15.088
	15.142
	15.228
	15.106
	15.119
	15.063

	
	5
	1
	1.001
	0.985
	0.997
	0.980
	1.005
	0.997
	0.980
	0.967
	0.997
	0.965
	0.977

	
	
	2
	4.990
	4.932
	4.971
	4.987
	4.997
	4.934
	4.966
	4.991
	4.919
	4.992
	4.972

	
	
	3
	15.104
	15.192
	15.325
	15.113
	15.248
	14.962
	15.114
	15.000
	15.050
	15.060
	15.011

	
	6
	1
	0.961
	0.975
	0.986
	0.976
	0.975
	0.972
	0.954
	0.980
	0.981
	0.956
	0.969

	
	
	2
	4.916
	4.936
	4.926
	4.901
	4.912
	4.914
	4.930
	4.9601
	4.978
	4.929
	4.942

	
	
	3
	15.120
	15.232
	15.151
	15.190
	15.110
	15.273
	15.110
	15.054
	15.101
	15.100
	15.255

	
	7
	1
	0.990
	0.999
	0.979
	1.002
	0.988
	1.002
	0.965
	0.998
	0.966
	0.998
	0.975

	
	
	2
	4.942
	4.983
	4.945
	4.933
	4.918
	4.891
	4.957
	4.887
	4.914
	4.875
	4.929

	
	
	3
	15.030
	15.263
	15.187
	15.159
	15.245
	15.354
	15.155
	15.215
	15.388
	15.172
	15.237

	
	8
	1
	0.986
	0.980
	0.983
	0.985
	0.980、
	0.978
	0.988
	0.985
	0.982
	0.990
	0.945

	
	
	2
	4.939
	4.919
	4.971
	4.986
	4.994
	4.980
	4.918
	4.916
	4.986
	4.973
	4.985

	
	
	3
	15.058
	15.170
	15.046
	15.122
	15.230
	15.112
	15.012
	15.035
	15.020
	15.183
	15.024

	
	9
	1
	0.978
	0.954
	0.969,
	0.967
	0.956,
	0.989
	0.985
	0.989
	0.968
	0.979
	0.979

	
	
	2
	4.914
	4.891
	4.851
	4.859
	4.859
	4.879
	4.912
	4.946
	4.885
	4.967,
	4.973

	
	
	3
	14.917,
	15.131
	14.954
	14.873
	15.085
	15.131,
	14.979
	15.016
	14.965
	14.956
	15.078

	
	10
	1
	1.015
	1.020
	1.026
	1.023
	1.020
	1.025
	1.022
	1.018
	1.011
	1.014
	1.016

	
	
	2
	4.906
	4.979
	4.956
	4.951
	4.934
	4.971
	4.914
	4.962
	4.928
	4.956
	4.934

	
	
	3
	15.06
	15.150
	15.00
	15.03
	15.11
	15.11
	15.05
	15.05
	15.12
	15.09
	15.07

	
	11
	1
	0.989
	0.997
	0.988
	0.991
	0.998
	1.001
	1.005
	0.999
	0.977
	0.986
	0.981

	
	
	2
	4.962
	4.962
	4.981
	4.966
	4.983
	4.972
	4.975
	4.974
	4.969
	4.991
	4.987

	
	
	3
	15.068
	15.093
	15.125
	15.108
	15.115
	15.098
	15.111
	15.103
	15.118
	15.107
	15.110
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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


 Methods for chemical analysis of nickel-platinum target alloys -Part one： Determanation of platinum content —


Inductively coupled plasma atomic emission spectrometry
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