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前    言
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。 

本文件是 GB/T 42513《镍合金化学分析方法》的第 12 部分。GB/T 42513 已经发布了以下部分： 

——第 1 部分：铬含量的测定 硫酸亚铁铵电位滴定法； 

——第 2 部分：磷含量的测定 钼蓝分光光度法； 

——第 3 部分：铝含量的测定 一氧化二氮-火焰原子吸收光谱法和电感耦合等离子体原子发射光谱法； 

——第 4 部分：硅含量的测定 一氧化二氮-火焰原子吸收光谱法和钼蓝分光光度法； 

——第 5 部分：钒含量的测定 一氧化二氮-火焰原子吸收光谱法和电感耦合等离子体原子发射光谱法； 

——第 6 部分：钼含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法； 

——第 7 部分：钴、铬、铜、铁和锰含量的测定 火焰原子吸收光谱法；

——第 8 部分：铌含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法；
——第 9 部分：总硼含量的测定 姜黄素分光光度法；
——第10部分：痕量元素含量的测定 辉光放电质谱法
——第11部分：硅、锰、磷、铬、镍、铜、钼、钴、铁、铝、钒、钛、钨和铌含量的测定 X射线荧光光谱法（常规法）
——第12部分：钽含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法。
本文件修改采用ISO 23166-2018《镍合金 钽含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》。

本文件与 ISO 23166-2018相比，在结构上有较多调整，两个文件之间的结构编号变化对照一览表见附录A。 

本文件与 ISO 23166-2018相比，存在部分技术性差异，在所涉及的条款的外侧页边空白位置用垂直单线（|）进行了标示。这些技术性差异及其原因一览表见附录B。
本文件做了下列编辑性改动： 

——为与现有标准协调，将标准名称改为《镍合金化学分析方法 第12部分：钽含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》；
——英文名称作了变动；
──用小数点“.”代替在国际标准中作为小数点的“，”；

──用句号“。”代替在国际标准中作为句号的“.”；

──用“本文件”代替“本国际标准”；

──删除了国际标准中的封面、目次、前言。

──增加了附录A（资料性）“本文件与 ISO 23166-2018结构编号对照一览表”；

──增加了附录B（资料性）“本文件与ISO 23166-2018技术差异及其原因一览表”；

——增加了附录C（资料性）“试验用样品信息”；

──增加了附录D（资料性）“精密度试验原始数据”。 

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）归口。

本文件起草单位：广东省科学院工业分析检测中心、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司丹霞冶炼厂、金川集团股份有限公司、北矿检测技术股份有限公司、国标(北京)检验认证有限公司、铜陵有色金属集团控股有限公司、广东腐蚀科学与技术创新研究院、洛阳船舶材料研究所（中国船舶集团有限公司第七二五研究所）、长沙矿冶院检测技术有限责任公司、昆明冶金研究院有限公司、钢研纳克检测技术股份有限公司。
本文件主要起草人：陈晓东、熊晓燕、周凤飒、谢爱城、黄青、郝凤梅、朱国忠、魏鹏、董梦君、张林娜、胡梦桥、吴晓洁、孟萌萌、周晚珠、张毅、彭湘新、王保茹、金胜南。
引  言
镍合金普遍用于仪器仪表、电子通讯、压力容器、耐蚀装置，广泛用于航天航空以及高端特殊用途的机器设备制造等工业，是工业发展重要的金属原料之一。镍合金化学分析方法国际标准已经发布数十年，随着我国工业进步，对高端镍合金材料的生产和进出口需求增大，为此，将国际标准转化为国家标准，对助力有色工业发展升级和国内制造业发展具有重要意义。GB/T 42513《镍合金化学分析方法》旨在建立一套完整且切实可行的检验镍合金中铬、磷、铌、钽、钼、铝、钒、硅、钴、铜等元素的标准方法，转化以下国际标准：

——ISO 7592:2017 镍合金 铬含量的测定 硫酸亚铁铵电位滴定法； 

——ISO 9388:1992 镍合金 磷含量的测定 钼蓝分光光度法； 

——ISO 7530-7:1992 镍合金 火焰原子吸收光谱分析 第 7 部分：铝含量的测定； 

——ISO 7530-8:1992 镍合金 火焰原子吸收光谱分析 第 8 部分：硅含量的测定； 

——ISO 7530-9:1993 镍合金 火焰原子吸收光谱分析 第 9 部分：钒含量的测定； 

——ISO 11435:2011 镍合金 钼含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法； 

——ISO 7530-1:2015 镍合金 火焰原子吸收光谱分析 第 1 部分：钴、铬、铜、铁和锰含量的测定； 

——ISO 22033:2011 镍合金铌含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法； 

——ISO 11436:1993 镍和镍合金 总硼含量的测定 姜黄素分光光度法； 

——ISO 23166:2018 镍合金 钽含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法。 

GB/T 42513拟由13个部分组成： 

——第 1 部分：铬含量的测定 硫酸亚铁铵电位滴定法； 

——第 2 部分：磷含量的测定 钼蓝分光光度法； 

——第 3 部分：铝含量的测定 一氧化二氮-火焰原子吸收光谱法和电感耦合等离子体原子发射光谱法； 

——第 4 部分：硅含量的测定 一氧化二氮-火焰原子吸收光谱法和钼蓝分光光度法； 

——第 5 部分：钒含量的测定 一氧化二氮-火焰原子吸收光谱法和电感耦合等离子体原子发射光谱法； 

——第 6 部分：钼含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法； 

——第 7 部分：钴、铬、铜、铁和锰含量的测定 火焰原子吸收光谱法； 

——第 8 部分：铌含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法； 

——第 9 部分：总硼含量的测定 姜黄素分光光度法； 

——第 10 部分：痕量元素含量的测定 辉光放电质谱法； 

——第 11 部分：硅、锰、磷、铬、镍、铜、钼、钴、铁、铝、钒、钛、钨和铌含量的测定 X 射线荧光光谱法； 

——第 12 部分：钽含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法； 

——第 13 部分：氧、氮和氢含量的测定 惰性气体熔融-热导法/红外吸收法。 

本文件填补我国镍合金中钽含量测定方法的国家标准空白，可以促进我国镍合金检测技术的进步，保证行业从业人员在生产、应用、科研、检测过程中有标准可依。

镍合金化学分析方法
第12部分：钽含量的测定
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
本文件描述了电感耦合等离子体原子发射光谱法测定镍合金中钽含量的方法。

本文件适用于镍合金中钽含量的测定。测定范围（质量分数）：0.10%～5.00%。 
2　规范性引用文件
本文件没有规范性引用文件。

3　术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。
4　原理

试料用氢氟酸、盐酸、硝酸和磷酸混合酸于聚四氟乙烯烧杯中溶解，并在磷酸和高氯酸混合物中发烟，根据需要，也可加入内标元素，于推荐的分析谱线处（见表1），采用电感耦合等离子体原子发射光谱法测定钽的发射强度。

该方法使用基于校准溶液与样品非常接近的基体匹配的校准方法，其浓度介于待测样品中钽的近似浓度的0.75倍至1.25倍。因此，样品中所有元素的浓度应近似已知。如果浓度未知，则应用半定量方法分析样品。该方法的优点是可以自动补偿所有可能来自基体的干扰，从而获得较高的精度。

表1  推荐的钽分析谱线
	元素
	分析谱线/nm

	Ta
	226.230

	
	238.706

	
	240.063

	
	263.558

	
	268.511


    注：内标元素的使用不是必需的，因为在开展精密度试验时，未发现内标元素的使用会造成实验室之间数据的显著差异。

5　试剂
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或相当纯度的水。
5.1  氢氟酸（ρ=1.14 g/mL或ρ=1.17 g/mL）。

5.2  盐酸（ρ=1.19 g/mL）。

5.3  硝酸（ρ=1.40 g/mL）。

5.4  磷酸（ρ=1.70 g/mL）。

5.5  高氯酸（ρ=1.54 g/mL 或ρ=1.67 g/mL）。

5.6　内标溶液：选择合适的元素（推荐钪）作为内标，并制备成100 mg/L的溶液。

5.7  钽标准溶液A(10 g/L)：称取1.0000 g纯钽（w Ta≥99.9%），精确至0.0005 g，加入10 mL氢氟酸（5.1）和10 mL硝酸（5.3），盖上表面皿溶解，使其溶解完全，冷却，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含10 mg钽。
5.8  钽标准溶液B(1g/L)：称取0.1000g纯钽（w Ta≥99.9%），精确至0.0005g，加入10mL氢氟酸（5.1）和10mL硝酸（5.3），盖上表面皿溶解，使其溶解完全，冷却，移入100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1 mg钽。
5.9  钽标准溶液(100 mg /L)：移取10.00 mL钽标准溶液（5.8）于100 mL容量瓶中，加入10 mL氢氟酸（5.1）和10 mL硝酸（5.3），用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含0.1 mg钽。

5.10  基体匹配元素标准溶液：使用纯金属或化学物质（钽含量小于10 µg/g）配制试料中质量分数大于1%的每个元素的标准溶液。

6  仪器
 电感耦合等离子体原子发射光谱仪。在仪器的最佳工作条件下，凡能达到下列指标者均可使用：

    ——仪器的实际分辨率：200 nm处光谱分辨率应小于0.01 nm；

    ——仪器的短期稳定性：测量10次最小浓度的标准溶液中各元素的发射强度，计算其标准偏差，其相对标准偏差应小于2.0%；
7  样品

7.1 样品的取样和制备应按照正常的商定程序进行，如有争议，应按相应的国家或国际标准进行。
7.2 样品通常以铣或钻加工而成，不需要进一步的准备。

7.3 若样品在铣或钻屑过程中被油或油脂污染，应用高纯度丙酮清洗，然后在空气中干燥。

7.4 若样品在制备时使用了焊接合金工具，则应对样品进行进一步的清洗处理，即在15%(质量分数)硝酸中浸泡数分钟进行酸洗。随后需用蒸馏水反复冲洗数次，接着再用丙酮进行清洗，最后在空气中自然干燥。
8 　试验步骤
8.1　 试料
　称取0.25 g 样品（7），精确至0.0001g。
8.2  平行试验  

平行做两份试验。
8.3  空白试验

  随同试料做空白试验。
8.4  试液的制备
8.4.1  将试料（8.1）置于聚四氟乙烯(PTFE)或四氟乙烯-全氟烷氧基乙烯基醚共聚物（PFA）烧杯中。
8.4.2  加入5 mL氢氟酸(5.1)、30 mL盐酸(5.2)、3 mL硝酸(5.3)，室温溶解，加入2.5 mL磷酸(5.4)。如有必要，加热至完全溶解。加入7.5mL高氯酸(5.5)，加热至高氯酸开始冒烟，并保持冒烟2 min~3 min。

注：也可以加入5 mL磷酸(5.4)和5 mL高氯酸(5.5)，代替2.5毫升磷酸(5.4)和7.5毫升高氯酸(5.5)。

8.4.3  取下冷却，加入10 mL水溶解盐类。如有残留物，加入2 mL 氢氟酸(5.1)，低温加热约20 min，直到残留物完全溶解。
注：8.4.2和8.4.3的替代溶解方案：加入30mL盐酸(5.2)、3mL硝酸(5.3)和5mL磷酸(5.4) ，或20mL盐酸(5.2)、10mL硝酸(5.3)和5mL磷酸(5.4)，室温溶解。如有必要，加热至完全溶解。加入2mL氢氟酸(5.1)及5mL硫酸(ρ=1.84g/mL)，加热至硫酸开始冒烟。冷却，加入10 mL水溶解盐类。低温加热，直到盐类完全溶解。

8.4.4  待溶液冷却至室温，移入100mL聚丙烯容量瓶中，移入10.00mL内标溶液（5.6）(需要时)。用水稀释至刻度，混匀，尽快进行测定。

8.5  测试溶液的预测定

8.5.1  按以下步骤制备与测试样品溶液基体匹配的校准溶液Kx。
8.5.2  在标记为Kx的100mL聚丙烯容量瓶中制备校准溶液，该溶液应与样品中钽的近似含量相对应，以百分比表示，具体数值如表2所示。

表 2 校准溶液的制备
	范围（%）
	Kx等效含量（%）
	Kx编号
	钽标准溶液（5.8）体积（mL）

	0.10～1.0
	1.0
	K1
	2.50

	1.0～5.0
	5.0
	K5
	12.50


8.5.3  在此容量瓶Kx中，加入适量的干扰元素标准溶液（5.10)，将被测试样中质量分数大于1%的基体元素，进行等效匹配。
8.5.4  加入2.5mL磷酸(5.4)、7.5mL高氯酸(5.5)，以及10.00mL内标溶液（5.6）(需要时)，用水稀释至刻度，混匀。
8.5.5  空白溶液K0的制备，制备方法与校准溶液 Kx相同，但不加入钽。
8.5.6 测量校准溶液K0和KX的绝对强度(I0和IX)。

8.5.7 测量测试溶液Ta的绝对强度ITTa。

8.5.8 钽的近似含量wTTa，以%表示，按公式（1）计算：
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…….……….……（1）
式中：
ITTa ——测试溶液TTa的绝对强度；

wx——校准溶液对应的钽质量分数；

w0 ——校准空白溶液对应的钽质量分数；
Ix——校准溶液Kx的绝对强度；

I0 ——校准空白溶液K0的绝对强度。
8.6 Kl,Ta 和 Kh,Ta校准溶液的制备
8.6.1 校准溶液制备原则

为每份测试溶液Ta，制备两份基体匹配校准溶液Kl,Ta 和 Kh,Ta，其中钽的质量分数分别略低于和略高于TTa中钽的质量分数。

8.6.2 校准溶液制备
8.6.2.1 移取适量的钽标准溶液B（5.8）或钽标准溶液C（5.9），置于聚四氟乙烯(PTFE)或PFA烧杯中，记为Kl,Ta，其中钽的质量分数wl,Ta近似为：wTTa×0.75< wl,Ta < wTTa×0.95。
8.6.2.2 移取适量的钽标准溶液B（5.8）或钽标准溶液C（5.9），置于聚四氟乙烯(PTFE)或PFA烧杯中，记为Kh,Ta，其中钽的质量分数wl,Ta近似为：wTTa × 1.05 < wh,Ta < wTTa × 1.25。
8.6.2.3 于聚丙烯容量瓶Kl,Ta及Kh,Ta中，加入适量的干扰元素标准溶液（5.10），将被测试样中质量分数大于1%的基体元素，进行等效匹配。
8.6.2.4 以下操作同8.4.2至8.4.4。
8.7 测量
    首先测定最低校准溶液Kl,Ta分析线的绝对或相对强度，然后依次测定试样溶液TTa和最高校准溶液KhTa分析线的绝对或相对强度。按照这个顺序重复测定三次，分别计算低、高校准溶液和被测溶液的平均强度Il,Ta、Ih,Ta和ITTa。
9  试验数据处理

 钽含量以钽的质量分数wTa计，按公式（2）计算：
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…….……….……（2）
式中：

wl,Ta——最低校准溶液中钽的质量分数，%
IT,Ta——试样溶液分析线的3次绝对或相对强度的平均值；
I1,Ta——最低校准溶液分析线的3次绝对或相对强度的平均值；

wh,Ta——最高校准溶液中钽的质量分数，%
Ih,Ta——最高校准溶液分析线的3次绝对或相对强度的平均值；

计算结果表示至小数点后二位。
10  精密度
10.1  重复性
在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下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数据采用线性内插法求得：
表2  重复性限
	wTa / %
	
	
	
	
	

	r / %
	
	
	
	
	


10.2  再现性
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不大于再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表3数据采用线性内插法求得：
表3  再现性限
	wTa / %
	
	
	
	
	

	R / %
	
	
	
	
	


11  试验报告

试验报告至少应给出以下内容：
——试验对象；
——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。
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