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一.工作简况：
（1） 任务来源
[bookmark: _Hlk155573584][bookmark: _Hlk155575063]根据2021年2月8日，全国有色金属标准技术委员会关于下达标准计划及相关标准外文版计划的通知，标准《贵金属合金元素分析方法 第19部分：钇含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》修订项目由全国有色金属标准化技术委员会归口，计划号：2021-0403T-YS，项目时间节点为：2023年11月-12月，样品制备，数据整理、撰写实验报告、标准编制说明、标准稿等；2024年1月，寄出验证样品，撰写标准编制说明；2024年2月，验证数据的汇总、整理；2024年3月，进行预审并进行补充试验，标准编制说明、标准稿修改；2024年4月，进行审定；2024年6月，提交报批稿。标准起草单位为：贵研检测科技（云南）有限公司、北矿检测技术股份有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司、郴州市产商品质量监督检验所、贵研资源（易门）有限公司、江西省君鑫贵金属科技材料有限公司、中宝正信金银珠宝首饰检测有限公司、金川集团、紫金矿业集团股份有限公司、河南中原黄金冶炼厂有限责任公司、云南黄金矿业集团贵金属检测有限公司。
因公司发展需要，贵研铂业股份有限公司已更名为云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司，更名事宜于 2023 年12月8日通过上市公司股东大会审议，2023 年12月12日完成工商变更，并取得新的营业执照，故贵研铂业股份有限公司单位名称变更为云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司。又因云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司检测中心的人员纳入贵研检测科技（云南）有限公司管理，固改第一起草单位为贵研检测科技（云南）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
[bookmark: _Hlk155573273]标准主编单位贵研检测科技（云南）有限公司在标准的编制过程中，积极主动收集国内外的有关贵金属合金产品标准及分析标准，根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，征求修改意见，并积极参加标准调研工作，对负责标准中检测范围及测定元素内容编写把关，最终带领编制组完成标准的编制工作。云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司提供实验样品。
[bookmark: _Hlk155574200]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。10家验证单位针对贵研检测科技（云南）有限公司提供的银钇合金试料对分析条件试验、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。
2.2  主要参加单位情况
本标准主要起草人及工作职责见表1。
表1 相关人员负责工作职责
	起草人员名单
	工作职责

	汪原伊 、孙祺
	负责标准组织协调、标准的编写、试验方案确定

	金娅秋、赵万春、陈国华
	双方项目总负责人、标准的工作指导及组织协调、
标准条款内容编写及把关

	何姣
	方法试验测试、方法比对

	杨辉
	样品制备

	任晨阳、刘宇、李娜、胡梦桥、王浩莹、谢丽芳、肖刘萍、韩继标、陈丽华、杨泉、郁丰善、黄庆、刘振江、罗荣根、简莉婷、林翠芳、刘成祥、陈晓科、李力
	标准方法的试验验证


（三）主要工作过程
1 预研阶段
1.1标准调研
 2019年9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草案稿。
1.2标准工作会议
[bookmark: _Hlk162412592]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、云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司为主编单位提出修订《贵金属合金元素分析方法 第19部分：钇含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》行业标准计划进行认真讨论，并提出进一步修改意见。
2 立项阶段
2019年11月,贵研检测科技（云南）有限公司、云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司向全国有色金属标准化技术委员会提交了《贵金属合金元素分析方法 第19部分：钇含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》行业标准项目建议书、立项报告及标准草案等材料，全体委员会讨论论证同意该行业标准立项。
2021年2月，工业和信息化部下达了修订《贵金属合金元素分析方法 第19部分：钇含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》行业标准的任务，计划号为2021-0403T-YS，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。
3 起草阶段
3.1标准进度汇报及进度协调会
2023年11月全国有色金属标准化技术委员会在云南省昆明市召开了标准项目任务落实会议，会议对《贵金属合金元素分析方法 第19部分：钇含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》行业标准项目计划进行了任务落实。
2023年12月贵研检测科技（云南）有限公司、云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司定期开展标准进度汇报及进度协调会，会议汇报标准的完成情况及需要协调问题，在本标准的试验过程中，针对银钇合金进行了样品熔炼，对试样进行精密度及交表回收率实验；金镍钇合金及银镍钇合金中钇的测定采用在纯金、纯银中加入等量纯镍，及加入低、中、高含量的钇元素合成样方法来计算方法的精密度与回收率。于2024年1月形成了标准讨论稿及编制说明。各位成员配合验证把关，及时修改讨论稿，形成标准征求意见稿。
[bookmark: _GoBack]3.2验证样品发放及数据反馈
2024年1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AgY0.7 样品做加标回收试验；AgY0.7、AgY2.2、AgY4.2三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2024年3月形成了标准预审稿Ⅰ。
4 征求意见阶段
4.1 标准征求意见会议
2024年3月，贵研检测科技（云南）有限公司以电子邮件、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，形成预审稿Ⅱ。
4.2 标准发函征求意见
2024年3月通过网络、微信和电子邮件等方式在全国开展征求意见意见工作，对15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，发送《征求意见稿》的单位数15个，收到《征求意见稿》后，回函的单位数15个，回函并有建议或意见的单位数8个。编制组单位根据回函意见，对预审稿进行了修改和完善，并于2024年4月形成了送审稿。
5 审查阶段
2024年4月24日～4月27日，在湖南省长沙市召开了行业标准《贵金属合金元素分析方法 第19部分：钇含量的测定 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，编制《贵金属合金元素分析方法 第19部分：钇含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》的报批稿及其编制说明。
6 报批阶段
2024年x月，标准修订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
[bookmark: _Hlk162412561][bookmark: _Hlk162412548]修订本标准的原则是以能满足金、银合金中次成分钇含量的准确、快速测定要求为基础，原标准YS/T 372.19-2006《贵金属合金元素分析方法 第19部分：钇含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》，标准仅针对金镍钇合金，钇含量在0.1%～1.6%范围内的测定，采用分光光度法，分离基体后，试液中的钇与偶氮氯膦Ⅲ定量进行显色反应来测定钇量，分析操作繁琐，且偶氮氯膦Ⅲ显色试剂与稀土等元素都能形成蓝色络合物；且目前电感耦合等离子体发射光谱仪已成为实验室常规的分析仪器，针对金镍钇合金中钇量的测定，电感耦合等离子体发射光谱法测定准确度更高。故，拟修订原标准测定方法，及适用范围，使标准方法更稳定精确，有利于推动合金综合技术发展，及快速高效的满足交易。这使得贵金属产品标准通过更完全，更稳定、更准确的方式推动整个贵金属合金综合技术健康良好的可持续性发展；同时保证产品质量，指导公平、公正交易，维护、促进贵金属贸易经济的重要依据；同时也是回收技术过程产品及最终产品质量控制的重要保障。
修订包括：
1.更改原标准中测定的方法，将分光光度法测定钇量修订为电感耦合等离子体发射光谱法测定钇，使标准方法更稳定精确。
2.更新了合金材料的适用性，在原标准适用于金镍钇合金基础上，增加了银镍钇、银钇合金中钇的测定，使标准的应用更广泛。
3.对测定范围扩展，能完全覆盖当前国内外贵金属合金产品的需求；由0.1%～1.4%修改为0.50%～5.00%。
三、标准主要内容的确定依据及主要试验和验证情况分析
1.试验验证对象：AuNiY、AgNiY、AgY
[bookmark: _Hlk155921795]2.试验方法确定：金合金试料用盐酸-硝酸混酸溶解，盐酸联氨还原分离金；银合金试料用硝酸溶解，盐酸沉淀分离银，在盐酸介质中，采用直接法或内标法，于电感耦合等离子体发射光谱仪上测定，计算钇的质量分数。
3.仪器工作条件：
Avio500型电感耦合等离子体发射光谱仪(美国PE公司）。
直接法测定参数见表2.
内标法测定中：保持观测高度为线圈上方15mm和泵提升速度为1.5mL/min不变，改变分析功率(1.1～1.3 kw)、辅助气流量(0.15～0.3L/min)、载气流量(0.7～0.9L/min)。观测在钇元素分析线的波长处，考察上述参数的变化，结果表明：改变载气流量时雾化器实际压力对测定稳定性变化很大。所以选择仪器最佳工器工作条件变动见表2。
表2 仪器工作参数
	直接法

	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
	1.00
	15
	0.2
	5
	径向

	内标法

	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

	1200
	0.55
	15
	1.00
	15
	0.8
	5
	径向


4.试液制备：
金合金试料：将金合金试料通过王水溶解，赶硝处理后，取下，加入2mL盐酸，用水润洗表面皿及杯壁，使总体积约30mL。在搅拌下滴加4滴盐酸联氨至还原反应完全，低温加热至微沸，再保温30min，间隔10min搅拌沉淀一次(若间隔第一个10min，搅拌后溶液仍呈淡黄浑浊液体，补1滴盐酸联氨)，使金凝聚，溶液澄清。取下冷却。先将上清液移入容量瓶中；沉淀留于原烧杯，每次用5mL热盐酸(1+1)，洗涤杯壁及沉淀两次，洗液合并入容量瓶中。
银合金试料：将银合金试料用硝酸溶解后，用水润洗表面皿及杯壁约30mL，搅拌下缓慢滴加5mL盐酸 (2.2)，加入速度约0.12mL/s～0.17 mL/s(极慢速滴加并持续搅拌)，使沉淀颗粒细小、溶液澄清。低温加热至微沸，再保温30min，保温过程中每隔10min搅拌沉淀一次，取下冷却。先将上清液移入容量瓶中；沉淀留于原烧杯，每次用2.5mL热盐酸(1+1)，洗涤杯壁及沉淀两次，洗液合并入容量瓶中。
当钇含量为0.50%～2.00%时，金、银合金试料待测液用水稀释至刻度，混匀，直接测定法测定；当钇含量≥2.00%～5.00%时，在金、银合金试料待测液中加入1mL铟内标(含铟2.0mg/mL)，用水稀释至刻度，混匀，内标测定法测定。
其中试液制备的设计编制依据为：
a.分离基体：金合金还原试剂选择（盐酸联氨和亚硫酸），通过试验比对测试，考虑内标法标准液体系一致性，选择盐酸联氨；银合金则需注意氯化银沉淀的吸附性，通过试验发现，加入盐酸的量与速度比，能影响沉淀团聚形态，吸附性主要由沉淀包裹产生，因严格控制操作步骤，本方法选择0.12mL/s～0.17 mL/s的滴入速度，在持续搅拌下，使氯化银沉淀颗粒细小松散。能保准测定准确。
b.分离后待测溶液中待测元素钇损失情况：试验测试了沉淀形成后的持续吸附效果及分离沉淀与澄清待测液的方式，通过试验比对，及采纳一验验证单位：郴州市产商品质量监督检验所提出建议，补充实验条件，本方法分离沉淀的方式不采用漏斗式过滤，并采用1:1热盐酸洗沉淀2次(每次5mL)取得待测液。
5.试剂酸度使用设计依据：
通过试验发现，待测液中试剂种类及浓度因尽可能与标准液匹配（特别是内标法）：
a.金合金试液，步骤中硝酸已赶尽，仅考虑还原试剂选择与用量，选用亚硫酸还原金需加入约10mL，并反应引入了标准溶液中没有的硫酸根离子，引起铟内标测定波动，从而影响待测元素钇的准确测定；选用盐酸联氨（实验中称0.1g金合金3滴N2H42HCl就能反应完全；0.2g需4~5滴），试验测试最大量滴入10滴盐酸联氨，铟内标与待测钇含量均能稳定准确测定。
b. 银合金试液，用3mL硝酸溶解，盐酸沉淀，在控制盐酸浓度与标准液一致性的情况下，测试硝酸酸度影响，实验中最大量测试了加入5mL硝酸，铟内标与待测钇含量均能稳定准确测定。其中一验验证单位：北矿检测技术股份有限公司提出建议，“方法中银合金溶样仅涉及硝酸试剂，但无硝酸用量变化，是否需增加试验”。不补充，因为方法仅用3mL硝酸溶解，试验测试用量为5mL，已能说明本方法中，铟内标与待测钇含量均能稳定准确测定。
6.考察共存元素干扰及分析谱线选择：
本方法采用沉淀分离法，去除基体(金基、银基)干扰，仅考虑其他共存元素影响。试验考察了常见共存元素Ni、Cu对待测元素Y和内标元素In的影响，数据表明除金、银基体后，Ni、Cu含量<20%时，不影响测定准确度。
7.工作标准级差溶液设计依据
a.直接法：
表3标准级差点配置
	标准序号
	STD-0
	STD-a
	STD-b
	STD-c
	STD-d
	STD-e
	STD-f
	考察组标号

	Y浓度
	0
	0.10
	1.00
	10.00
	50.00
	/
	/
	①

	
	0
	0.50
	5.00
	10.00
	20.00
	40.00
	50.00
	②


两组不同级差点设计，再微积分算法下绘制出的计算面积精细度上有差异，对于含量越高的测定，影响越明显，表现为波峰波形微小的变形，就使得计算面积“几何化缺失”，使得测定值显得“不稳定，波动大”，甚至计算不准确。试验表明：根据样品测定浓度，应着重绘制在待测液浓度测定浓度值区间段上的点，从而使计算面积更精确，测定更准确。从而选择第二组标准溶液级差组更准确可靠。
b.内标法:
选用铟作为内标，发挥内标控制测定的优势作用，对于连续大批量测定，可通过In的时测浓度，判断仪器测定的稳定性，校正待测钇元素的测定计算。
8.直接法、内标法选择依据：
直接法：测定浓度>25mg/L时，连续测定不稳定，不建议直接法测定；内标法：测定浓度<40mg/L时，测定算法比直接法测定增加铟内标测定误差、波动的计算调整，即待测钇与铟内标的测定浓度为同级别情况下，直接法测定更准确。
试验数据表明：a.钇含量≥ 4%直接法测定值不稳定，连续测定时偏高；b.钇含量≥ 2%~4%：在仪器不连续测定及仪器稳定下，两种方法都准确，但在连续批量测定时，直接法测定值会随机或渐进式偏高。
所以，本文设计测定钇含量≥ 2%~5%选用内标法；<2%直接法测定即可。
9.稀释直接法与内标法比对
一验验证单位：郴州市产商品质量监督检验所提出，“对AgNiY5样品按方法进行前处理定容后，样品试液稀释5倍，采用直接法测定，结果与内标法所得数据吻合。”证明本文方法可靠。
10  AgY准确度
10. 1  AgY精密度
选取Y含量不同的3个银钇样品，按照实验步骤对每个样品处理测定 11份，计算平均值、标准偏差、相对标准偏差。实验结果见表12。AgY精密度在1.09%～2.23%。
表4 AgY精密度试验                     单位：%
	元素
	Y(%)

	样品编号
	1#
	2#
	3#

	范围/%
	0.06~0.08
	2.0~2.3
	4.1~4.3

	测定值/%
	0.691
	2.121
	4.314

	
	0.716
	2.080
	4.173

	
	0.719
	2.157
	4.207

	
	0.697
	2.259
	4.189

	
	0.703
	2.190
	4.247

	
	0.708
	2.200
	4.221

	
	0.704
	2.202
	4.167

	
	0.696
	2.154
	4.186

	
	0.695
	2.145
	4.280

	
	0.715
	2.195
	4.199

	
	0.707
	2.201
	4.211

	平均值
	0.705
	2.173
	4.218

	标准偏差
	0.0092745
	0.048378
	0.045900

	RSD
	1.32%
	2.23%
	1.09%


10.2  AgY加标回收率
平行称取0.1g(精确至0.00001g)1#银钇样品3份，根据试验方法加入10mg/L、20mg/L、40mg/L标准溶液，作加标回收试验，测定计算加入回收率。实验结果见表13。
注：【!!!应注意的问题，如果做加标试验中，加标溶液为盐酸介质，应先将氯化银沉淀完全后加入；若为硝酸介质，因混匀后严格慢速滴入盐酸搅拌，使沉淀颗粒细小、松散。】
表5 AgY加标回收试验
	　AgY-1#
	加入量10mg/L
	加入量20mg/L
	加入量40mg/L

	称样量g
	0.13061
	0.13271
	0.13177
	0.13109
	0.13153
	0.13206
	0.12965
	0.12197
	0.12969

	理论加入量%
	0.7656
	0.7535
	0.7589
	1.5257
	1.5206
	1.5145
	3.0852
	3.2796
	3.0843

	测定值%
	1.502
	1.482
	1.478
	2.249
	2.259
	2.238
	3.883
	4.023
	3.843

	本底值
	0.7046

	实际加标量%
	0.7978
	0.7776
	0.7731
	1.5445
	1.5541
	1.5336
	3.1780
	3.3179
	3.1381

	加标回收率%
	104.20
	103.20
	101.87
	101.24
	102.21
	101.26
	103.01
	101.17
	101.74


注；1.理论加入量=加标量(10mg/L、20mg/L、40mg/L)体积/称样量/10000；
2.本底值为1#样11份精密度的平均值；
3.实际加入量=测定值-本底值；
4.加标回收率= (实际加入量/理论加入量)%。
结果表明，本试验条件下，AgY加标回收率为(101.24~104.20)%，有较好的回收率。
11  AgNiY、AuNiY准确度
AgNiY、AuNiY合金采用合成样的形式：配制成3个样品(AuNiY0.5、AuNiY2、AuNiY5)；(AgNiY0.5、AgNiY2、AgNiY5)，按照分析步骤对每个样品测定 11份，计算平均值、标准偏差、相对标准偏差及加表回收率。实验结果见表14。
表6  AuNiY、AgNiY准确度试验                单位：%
	试样
	　
	水平数
	n=11

	AgNiY
	测定值
	0.50%
	0.494
	0.492
	0.493
	0.505
	0.516
	0.495
	0.494
	0.504
	0.498
	0.499
	0.495

	
	回收率
	
	98.56
	97.94
	98.23
	96.93
	93.40
	98.83
	97.13
	98.26
	99.42
	94.59
	98.57

	
	测定值
	2.00%
	1.935
	1.931
	1.975
	1.950
	2.004
	2.003
	1.992
	2.077
	1.970
	2.001
	2.000

	
	回收率
	
	97.07
	95.02
	93.85
	97.51
	98.37
	98.11
	97.37
	100.34
	97.23
	97.28
	100.63

	
	测定值
	3.00%
	2.983
	2.973
	3.001
	2.943
	3.018
	2.977
	　
	　
	　
	　
	　

	
	回收率
	
	96.21
	96.42
	97.72
	95.63
	98.02
	97.39
	　
	　
	　
	　
	　

	
	测定值
	4.00%
	4.030
	4.112
	4.122
	4.169
	4.026
	4.076
	4.079
	　
	　
	　
	　

	
	回收率
	
	94.69
	97.42
	97.42
	98.77
	97.96
	97.71
	97.80
	　
	　
	　
	　

	
	测定值
	5.00%
	4.97688
	4.98326
	4.95015
	5.10864
	5.0714
	5.02492
	5.09131
	4.97443
	5.04955
	5.06353
	5.0639

	
	回收率
	
	96.20
	97.22
	95.74
	95.74
	95.74
	97.63
	96.74
	97.31
	95.07
	96.51
	96.63

	AuNiY
	测定值
	0.50%
	0.502
	0.495
	0.492
	0.495
	0.500
	0.505
	0.500
	0.494
	0.502
	0.497
	0.506

	
	回收率
	
	98.53
	96.67
	94.30
	96.93
	102.74
	95.86
	106.07
	97.80
	100.31
	96.35
	94.06

	
	测定值
	2.00%
	1.965
	1.934
	2.053
	1.959
	1.941
	2.027
	1.935
	2.034
	1.943
	2.046
	2.029

	
	回收率
	
	98.40
	99.65
	98.47
	95.58
	95.00
	101.32
	98.98
	99.17
	99.37
	98.66
	100.68

	
	测定值
	3.00%
	3.036
	3.102
	2.982
	3.011
	3.022
	3.015
	　
	　
	　
	　
	　

	
	回收率
	
	98.62
	100.42
	99.20
	96.98
	98.09
	98.23
	　
	　
	　
	　
	　

	
	测定值
	4.00%
	4.034
	4.081
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　

	
	回收率
	
	97.91
	98.58
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　
	　

	
	测定值
	5.00%
	5.009
	4.989
	4.989
	5.022
	4.951
	4.975
	5.016
	5.019
	4.939
	4.996
	4.862

	
	回收率
	
	98.69
	99.71
	98.16
	98.70
	97.80
	97.31
	98.88
	97.93
	98.84
	95.13
	93.01


注：涂色部分数据为内标法测定。
结果表明，本试验条件下: 精密度、回收率较好，满足准确度要求。
AgNiY0.5:测定平均值：0.499%，RSD=1.42%；AgNiY2: 测定平均值：1.985%，RSD=2.04%；AgNiY5: 测定平均值：5.033%，RSD=1.07%;
AuNiY0.5: 测定平均值：0.499%，RSD=0.96%；AuNiY2: 测定平均值：1.988%，RSD=2.47%、 AuNiY5: 测定平均值：4.979%，RSD=0.95%，回收率为93.01%~106.07%
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
[bookmark: _Hlk86635469]（一）项目的必要性简述
贵金属具有独特的物理、化学性能，在现代工业、国防建设和高新技术的各个领域中发挥着特殊的作用。其中金、银合金是我国重要的军工和民用产品，也是我公司一直以来重要经济效益的产品之一。随着基础研究加深与科学技术发展，应用日益广泛，促进了贵金属产业技术进步和近代重大新技术发展，为合金改性提供了新思路和新发展。银合金因兼具性能和成本的优势，已经被广泛应用于航空航天、电子、半导体、电力、冶金、机械、体育器材等领域。其中在已有产品中，金合金常用的有：AuNiY。金基添加镍和钇构成三元合金, 钇可显著地提高合金的耐磨性和再结晶温度，适用于轻负荷电接触材料和电刷材料。银合金常用的有：AgNiY、AgY等。银基添加镍和钇的三元合金、银基添加钇的二元合金中，钇有细化晶粒，固溶强化和弥散强化、改善电性能的作用具有较高强度、接触电阻低而且稳定，抗熔焊、耐磨损和耐电弧烧损能力强，节银，无公害作用。因此，改善更新一套针对金、银合金中加入适量钇的化学成分的分析方法标准是十分必要且条件成熟的。
（2） 项目的可行性简述
贵研检测科技（云南）有限公司2010年1月注册成立是贵研铂业全资子公司（现更名为：云南省贵金属新材料控股集团股份有限公司），是中国权威的贵金属第三方检验机构。检测公司通过ISO17025中国合格评定国家认可委员会（CNAS）认可、计量认证（CCMA），实验室管理与国际接轨。检测公司是国家工业与信息化部挂牌“有色金属标准样品定点研制单位”，“工业（贵金属及再生贵金属）产品质量控制和技术评价实验室”，同时是国家高新技术企业。检测公司业务涵盖贵金属及有色金属的原料、产品、矿石、再生资源、冶金物料、稀土、建筑材料、环境样品等的化学成分分析，材料的物理性能评价测试，检测技术研发、推广等领域；承担和参与国际、国家、军工及行业标准的制、修订；政府部门委托的产品质量监督抽查和产品质量评价。贵研检测科技（云南）有限公司长期从事贵金属合金的生产和研发，其合金牌号能够完善的覆盖当前国内外贵金属合金产品的需要，为本标准的修订工作提供样品支撑。贵研检测科技（云南）有限公司具有大中小型分析设备一百余台（套），能够满足贵金属合金中钇含量的测定、试验等标准制修订工作，中心有完善的实验室认可管理体系，能够保证标准修订工作科学合理的进行，同时从多方面保证了数据的溯源性和真实性。
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
目前仅检索到行业标准YS/T 372.19—2006。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行业标准。
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.本次修订的《贵金属合金元素分析方法 第19部分：钇含量的测定 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3个月后实施。
十一、废止现行有关标准的建议
   在本标准发布实施之日起，代替YS/T 372.19—2006《贵金属合金元素分析方法 钇量的测定 偶氮氯膦Ⅲ分光光度法》。
十二、其他应予说明的事项
无。
[bookmark: _Hlk87240708]各验证单位验证数据
表7 精密度试验结果
	验证单位
	样品名称
	测得Y量(%)
	平均值/%
	标准偏差/%
	RSD/%

	1.紫金矿业集团股份有限公司
	1#
	0.709
	0.718
	0.714
	0.711
	0.708
	　
	0.7108
	0.0063
	0.88%

	
	
	0.699
	0.717
	0.721
	0.709
	0.707
	0.706
	
	
	

	
	2#
	2.145
	2.154
	2.156
	2.164
	2.151
	　
	2.1717
	0.0284
	1.31%

	
	
	2.13
	2.207
	2.222
	2.183
	2.182
	2.195
	
	
	

	
	3#
	4.279
	4.165
	4.206
	4.224
	4.206
	　
	4.2311
	0.0441
	1.04%

	
	
	4.312
	4.238
	4.211
	4.179
	4.258
	4.264
	
	
	

	2.云南黄金矿业集团贵金属检测有限公司
	1#
	0.709
	0.718
	0.714
	0.711
	0.708
	　
	0.7108
	0.0063
	0.88%

	
	
	0.699
	0.717
	0.721
	0.709
	0.707
	0.706
	
	
	

	
	2#
	2.145
	2.154
	2.156
	2.164
	2.151
	　
	2.1717
	0.0284
	1.31%

	
	
	2.130
	2.207
	2.222
	2.183
	2.182
	2.195
	
	
	

	
	3#
	4.279
	4.165
	4.206
	4.224
	4.206
	　
	4.2311
	0.0441
	1.04%

	
	
	4.312
	4.238
	4.211
	4.179
	4.258
	4.264
	
	
	

	3.中宝正信金银珠宝首饰检测有限公司
	1#
	0.708
	0.696
	0.706
	0.711
	0.709
	　
	0.7051
	0.0055
	0.78%

	
	
	0.699
	0.707
	　
	　
	　
	　
	
	
	

	
	2#
	2.189
	2.195
	2.178
	2.201
	2.186
	　
	2.1874
	0.0126
	0.58%

	
	
	2.165
	2.198
	　
	　
	　
	　
	
	
	

	
	3#
	4.207
	4.205
	4.196
	4.199
	4.213
	　
	4.2084
	0.0094
	0.22%

	
	
	4.221
	4.218
	　
	　
	　
	　
	
	
	

	4.江西省君鑫贵金属科技材料有限公司
	1#
	0.693
	0.704
	0.691
	0.713
	0.697
	　
	0.7003
	0.0088
	1.26%

	
	
	0.694
	0.715
	0.708
	0.691
	0.694
	0.703
	
	
	

	
	2#
	2.043
	2.067
	2.134
	2.156
	2.039
	　
	2.1175
	0.0578
	2.73%

	
	
	2.117
	2.138
	2.204
	2.073
	2.118
	2.204
	
	
	

	
	3#
	4.136
	4.205
	4.168
	4.194
	4.304
	　
	4.2152
	0.0524
	1.24%

	
	
	4.258
	4.208
	4.211
	4.185
	4.197
	4.301
	
	
	

	5.金川集团
	1#
	0.697
	0.710
	0.709
	0.724
	0.700
	　
	0.7095
	0.0108
	1.53%

	
	
	0.699
	0.730
	0.701
	0.705
	0.711
	0.719
	
	
	

	
	2#
	2.215
	2.209
	2.186
	2.200
	2.246
	　
	2.2248
	0.0234
	1.05%

	
	
	2.267
	2.241
	2.216
	2.234
	2.242
	2.217
	
	
	

	
	3#
	4.297
	4.256
	4.289
	4.216
	4.142
	　
	4.1972
	0.0678
	1.62%

	
	
	4.107
	4.116
	4.123
	4.219
	4.205
	4.199
	
	
	

	6.郴州市产商品质量监督检验所
	1#
	0.694
	0.695
	0.714
	0.701
	0.702
	　
	0.7024
	0.0082
	1.17%

	
	
	0.692
	0.701
	0.712
	0.716
	0.702
	0.697
	
	
	

	
	2#
	2.099
	2.139
	2.13
	2.213
	2.214
	　
	2.1409
	0.0444
	2.07%

	
	
	2.129
	2.086
	2.168
	2.142
	2.083
	2.147
	
	
	

	
	3#
	4.244
	4.299
	4.152
	4.169
	4.251
	　
	4.2203
	0.0419
	0.99%

	
	
	4.186
	4.213
	4.209
	4.254
	4.217
	4.229
	
	
	

	7.河南中原黄金冶炼厂有限责任公司
	1#
	0.699
	0.699
	0.72
	0.704
	0.714
	　
	0.7073
	0.0085
	1.20%

	
	
	0.711
	0.701
	0.716
	0.696
	0.717
	0.703
	
	
	

	
	2#
	2.145
	2.143
	2.127
	2.14
	2.105*
	　
	2.1398
	0.0148
	0.69%

	
	
	2.134
	2.136
	2.147
	2.151
	2.162
	2.148
	
	
	

	
	3#
	4.270
	4.281
	4.280
	4.286
	4.265
	　
	4.2565
	0.0382
	0.90%

	
	
	4.276
	4.178
	4.184
	4.276
	4.267
	4.258
	
	
	

	8.国标（北京）检验认证有限公司
	1#
	0.716
	0.708
	0.714
	0.716
	0.688*
	　
	0.7089
	0.0089
	1.25%

	
	
	0.711
	0.711
	0.712
	0.697
	0.708
	0.717
	
	
	

	
	2#
	2.131
	2.095
	2.22
	2.171
	2.234
	　
	2.1788
	0.0561
	2.57%

	
	
	2.179
	2.12
	2.133
	2.282
	2.193
	2.209
	
	
	

	
	3#
	4.160
	4.170
	4.246
	4.195
	4.240
	　
	4.1964
	0.0447
	1.07%

	
	
	4.213
	4.232
	4.136
	4.207
	4.118
	4.243
	
	
	

	9.北矿检测技术股份有限公司
	1#
	0.707
	0.720
	0.714
	0.708
	0.690
	　
	0.7037
	0.0116
	1.64%

	
	
	0.695
	0.692
	　
	　
	　
	　
	
	
	

	
	2#
	2.111
	2.161
	2.099
	2.176
	2.190
	　
	2.1640
	0.0435
	2.01%

	
	
	2.201
	2.210
	　
	　
	　
	　
	
	
	

	
	3#
	4.238
	4.146
	4.267
	4.187
	4.161
	　
	4.1887
	0.0464
	1.11%

	
	
	4.172
	4.150
	　
	　
	　
	　
	
	
	

	10.贵研资源（易门）有限公司
	1#
	0.712
	0.689
	0.689
	0.717
	0.690
	　
	0.6954
	0.0379
	5.46%

	
	
	0.588*
	0.718
	0.717
	0.718
	0.693
	0.718
	
	
	

	
	2#
	2.257
	2.156
	2.091
	2.092
	2.209
	　
	2.1745
	0.0576
	2.65%

	
	
	2.195
	2.167
	2.257
	2.205
	2.169
	2.121
	
	
	

	
	3#
	4.174
	4.175
	4.178
	4.179
	4.301
	　
	4.2113
	0.0605
	1.44%

	
	
	4.309
	4.306
	4.179
	4.17
	4.175
	4.178
	
	
	


[bookmark: _Hlk162412295]注：表中带*值为离群值。
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。
表8 重复性限
	WY /%
	0.71
	2.17
	4.22

	r/%
	0.02
	0.11
	0.13


表9 再现性限
	WY/%
	0.71
	2.17
	4.22

	R/%
	0.03
	0.13
	0.14



