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[bookmark: OLE_LINK26]镍合金化学分析方法
[bookmark: OLE_LINK1]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
一、工作简况
1 任务来源
[bookmark: OLE_LINK43][bookmark: OLE_LINK48][bookmark: OLE_LINK49]根据《国家标准委关于下达2025年第九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〔2025〕52号）文件要求，《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》（修改采用国际标准ISO 23166:2018）由全国有色金属标准化技术委员会负责归口，由广东省科学院工业分析检测中心负责起草，项目计划编号为20255004-T-610，项目周期12个月，项目计划完成年限为2026年10月。
2 项目编制组单位
编制组成员单位包括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、昆明治金研究院有限公司、钢研纳克检测技术股份有限公司。
3 主要承担单位和工作成员所作的工作
3.1 主要承担单位情况
1 主要参加单位情况
[bookmark: _Hlk140238923]本标准主编单位广东省科学院工业分析检测中心是我国南方从事金属材料、冶金产品、化工产品、再生资源质量检测、欧盟环保（RoHS）指令的有害物质检测、金属材料综合利用检测与咨询、评价以及分析测试技术研究的专业机构。先后隶属于广州有色金属研究院、广东省工业技术研究院（广州有色金属研究院），2015年12月经广东省机构编制委员会批准成为广东省科学院属下的独立事业法人单位。中心是一个检测设备配套齐全、检测技术完备、人员结构合理、管理科学的检测机构。近十年来获得省部级科技进步奖20项。累计申请专利15件，其中授权发明专利5件、授权实用新型专利2件。承担国家、省级各类项目50余项，主持和参与国家、行业标准300余项，发表专著5部，发表论文300余篇。
[bookmark: OLE_LINK5][bookmark: OLE_LINK14]金川集团股份有限公司、国标(北京)检验认证有限公司担任一验工作，并负责梯度样品的提供。深圳市中金岭南有色金属股份有限公司丹霞冶炼厂、北矿检测技术股份有限公司、参与本标准的一验工作；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、昆明治金研究院有限公司、钢研纳克检测技术股份有限公司等5家单位参加本标准的二验工作。
3.2主要工作成员及其所负责的工作情况
本标准主要起草人及工作职责见表1。
表1主要参加单位及任务分工
	序号
	单位名称
	人 员
	工作职责

	1
	广东省科学院工业分析检测中心
	陈晓东
熊晓燕
周凤飒
	负责调研、负责全过程的标准编制、标准起草、协调工作

	2
	深圳市中金岭南有色金属股份有限公司丹霞冶炼厂
	谢爱城
黄青
	参与标准起草、承担一验的主要工作，包括试验方案验证、提供精密度和准确度测试数据、对标准文本提出修改意见和建议。

	3
	金川集团股份有限公司
	郝凤梅
朱国忠
	提供标准起草样品，参与标准起草、承担一验的主要工作，包括试验方案验证、提供精密度和准确度测试数据、对标准文本提出修改意见和建议。

	4
	北矿检测技术股份有限公司
	魏鹏
董梦君
	参与标准起草、承担一验的主要工作，包括试验方案验证、提供精密度和准确度测试数据、对标准文本提出修改意见和建议。

	5
	国标(北京)检验认证有限公司
	张林娜
胡梦桥
	提供标准起草样品，参与标准起草、承担一验的主要工作，包括试验方案验证、提供精密度和准确度测试数据、对标准文本提出修改意见和建议。

	6
	铜陵有色金属集团控股有限公司
	吴晓洁
孟萌萌
	参与标准起草、承担一验的主要工作，包括试验方案验证、提供精密度和准确度测试数据、对标准文本提出修改意见和建议。

	7
	广东腐蚀科学与技术创新研究院
	周晚珠
李秋妹
	参与标准起草、承担一验的主要工作，包括试验方案验证、提供精密度和准确度测试数据、对标准文本提出修改意见和建议。

	8
	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）
	张毅
	参与标准起草、承担二验的主要工作，包括提供精密度测试数据、对标准文本提出修改意见和建议。

	9
	长沙矿冶院检测技术有限责任公司
	彭湘新 
	参与标准起草、承担二验的主要工作，包括提供精密度测试数据、对标准文本提出修改意见和建议。

	10
	昆明治金研究院有限公司
	王保茹
	参与标准起草、承担二验的主要工作，包括提供精密度测试数据、对标准文本提出修改意见和建议。

	11
	钢研纳克检测技术股份有限公司
	金胜南
	参与标准起草、承担二验的主要工作，包括提供精密度测试数据、对标准文本提出修改意见和建议。


3.3 主要工作过程
3.3.1 预研阶段
2023年 1月-2023年 11 月，起草单位对ISO 23166:2018《Nickel alloys - Determination of tantalum -Inductively coupled plasma optical emission spectrometric method》标准，以电话和书面问卷进行了全面调研，收集了修改意见，确定了初步方案，并进行了相关试验，确定试验方案准确度高，精密度好。
3.3.2 标准立项
2023年12月，广东省科学院工业分析检测中心提交了《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》国家标准项目建议书、标准草案及标准立项报告等材料。2025年10月12日，国家标准化管理委员会下达了《国家标准委关于下达2025年第九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〔2025〕52号）文件，《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》（修改采用国际标准ISO 23166:2018）由全国有色金属标准化技术委员会负责归口，由广东省科学院工业分析检测中心负责起草，项目计划编号为20255004-T-610，项目周期12个月，项目计划完成年限为2026年10月。
3.3.3 标准起草
2025年9月~12月，金川集团股份有限公司、国标(北京)检验认证有限公司提供了多个镍合金样品，广东省科学院工业分析检测中心从中选择了5个水平的梯度样品。
[bookmark: OLE_LINK17][bookmark: OLE_LINK33]2025年12月~2026年4月，广东省科学院工业分析检测中心组织技术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。开展了试验工作，包括样品溶解试验、共存元素干扰、波长选择试验、工作曲线的配置、精密度试验、准确度试验等的研究，形成了《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》试验报告、标准文本讨论稿。
2026年4月，广东省科学院工业分析检测中心将试验报告、标准文本讨论稿和样品同时分发给各验证单位，各单位开展了验证工作。
2026年5月，广东省科学院工业分析检测中心将验证单位返回的数据、验证报告进行收集整理、汇总和统计，并根据各验证单位反馈情况，优化了试验，确定了最终试验报告和标准文本。
[bookmark: OLE_LINK56]2026年5月19日至22日，全有色金属标准化技术委员会在湖南省衡阳市召开了《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》预审会。会议对标准预审稿、试验报告及验证报告进行分析和讨论，并安排了标准研究的后续工作。
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等30多家企事业单位40多名专家代表参加了会议，对标准提出的意见如下：
标准中规定的测定范围（质量分数）：0.10%～5.00%，验证样品未包含低含量的样品，建议增加低含量（0.1%左右）验证样品或提高测定下限。（采纳，编制组联系国内镍合金生产单位及标准物质生产单位都买不到含钽0.1%-0.5%左右的镍合金，根据实际情况，把测定下限改为0.5%）
标准中表1推荐的钽分析谱线中，Ta226.230nm附近存在W干扰，Ta268.511nm处存在Cr、Hf等干扰，W、Cr、Hf等元素为镍合金中常见合金元素，建议表1增加推荐Ta谱线的干扰情况供选择最佳Ta谱线时参考。（不采纳，不同型号仪器的分辨率不同，分辨率高的仪器能避开干扰。各单位所用仪器型号不同，没法统一，各单位可根据实际情况选择合适的谱线测定）
加标回收试验只有中高含量样品，建议增加低含量样品加标回收试验。（不采纳，本标准选择了2#和4#样品进行了加标回收试验，低含量的1#样品为合成样品，通过在2#样品中加入纯镍合成，通过1#样的精密度数据可以看出本方法准确度良好，能够满足分析要求）
[bookmark: OLE_LINK2]标准8.5.8中公式有误（采纳，将原公式改为“”）
标准9中公式有误（采纳，将原公式改为“WTa=Wl,Ta+”）
标准文本中部分英文字母表述格式有误（采纳，将标准文本中部分英文字母格式由“宋体”格式改为“Times New Roman”格式）
精密度数据重现性不好，建议复测。（采纳，三家单位个别数据偏高或偏低，通过排查原因复测后，重现性良好。）
标准编制组根据与会专家意见，对标准进行了修改和完善，形成了标准《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》征求意见稿。
3.3.4 征求意见阶段
[bookmark: OLE_LINK47][bookmark: _Hlk142339118]编制组通过发送和函送、电话、微信等形式对《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》征求意见稿征询意见。共发征求意见函15份，科研院所3份，占比20%，企业用户7份，占比47%，第三方检测建构5份，占比33%，回函的单位15份，回函有意见或建议的单位7份。根据征求意见稿的回函情况，针对反馈意见，编写了《标准征求意见稿意见处理汇总表》。
编制组根据意见，对标准进行修改和完善，形成了标准《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（送审稿）》及《送审稿编制说明》。
3.3.5 审查阶段
A. 技术专家审查
[bookmark: _Hlk142337567]2026年7月22～25日，由全国有色金属标准化技术委员会主持，在河北省张家口市召开了《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》标准审定会，共有XX个单位的XX名专家参加了会议。
与会专家对《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》标准的送审稿进行了认真审定，提出了X条修改意见，编制小组会后按照专家的修改意见进行了修改，完善了《送审稿》及《送审稿编制说明》。
B. 委员审查
[bookmark: _Hlk142506563][bookmark: OLE_LINK44]20XX年X月XX～XX日在XX省XX市，全国有色金属标准化技术委员会在XX省XX市召开了全体委员会议。全国有色金属标准化技术委员会重金属分技术委员会（SAC/TC243/SC2）全体委员共计 XX名，实际参与投票工作 XX名。会议经过认真的讨论，对《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》标准制修订程序、征求意见的过程以及技术内容的确定等多方面进行了仔细审查。与会XX名委员全体投票通过，同意该标准《送审稿》及和《送审稿编制说明》通过审查，无修改意见，表决通过率为100%。形成标准《报批稿》及《报批稿编制说明》。
3.3.6 委员电子投票阶段
20xx年xx月xx日至20xx年xx月xx日，由全国有色重金属标准化分技术委员会在全国专业标准化技术委员会工作平台发起了本标准《报批稿》及《报批稿编制说明》委员投票，该委员会有委员 XX人，XX人投赞成票，不赞成为X和弃权票为X，投赞成票率为 XX%。
3.3.7 报批阶段
于 2026 年X月最终形成《报批稿》和《报批稿编制说明》上报国标委。
二、标准编制原则
本标准起草过程中遵循以下原则：
1 规范性原则
本标准严格按照 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 4 部分：试验方法标准》等文件的要求编写，并按照 GB/T 6379.2-2004《测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）第 2 部分：确定标准测试方法重复性与再现性的基本方法》的要求进行试验数据的统计和分析，以及重复性限和再现性限的计算。
2 先进性原则
[bookmark: OLE_LINK34]本文件修改采用ISO 23166:2018《Nickel alloys - Determination of tantalum -Inductively coupled plasma optical emission spectrometric method》，主要技术内容与ISO 23166:2018基本一致。
3 适用性原则
本标准以满足我国镍合金产品实际检测需求为原则，能够满足企业需求，对镍合金生产企业的技术进步产生积极的促进作用。
4 合规性原则
充分考虑国家法律、安全、卫生、环保法规的要求，符合相关规定。
三、标准主要内容的确定依据
本文件修改采用ISO 23166:2018，在标准的制定过程中主要对以下几个方面进行了确认：
1  样品溶解试验
本部分采用ISO 23166:2018规定的溶样方法：称取0.25 g 样品，精确至0.0001g，按“8.4  试液的制备”步骤操作，考察样品溶解情况，试验结果见表2。
表2样品溶解试验
	样品编号
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	溶样效果
	溶解完全
	溶解完全
	溶解完全
	溶解完全
	溶解完全


试验结果表明，试料采用按ISO 23166:2018规定的氢氟酸、盐酸、硝酸、磷酸和高氯酸溶解，溶解效果好，溶解速度较快。
2  共存元素干扰
本试验方案中，试样中质量分数大于1%的所有共存元素均进行了基体匹配，因此无需做共存元素干扰试验。
3 波长的选择
选取2#、3#试验样品，按试验方法溶解试样并配制工作曲线，见表6和表7，考察波长的选择对测定结果的影响，测定结果见表3。
表3  波长的选择对测定结果的影响
	样品编号
	钽含量
（%）
	测定结果
	分析谱线/nm

	
	
	
	226.230
	238.706
	240.063
	263.558
	268.511

	2#
	1.76
	含量（%）
	1.76
	1.77
	1.74
	1.73
	1.80

	3#
	2.29
	含量（%）
	2.27
	2.32
	2.26
	2.25
	2.34


表4试验结果显示，采用以上推荐的分析谱线测定镍合金中的钽，测定结果无显著性差异。
4 标准曲线的绘制
1）Kl,Ta 和 Kh,Ta校准溶液的制备
为每份测试溶液TTa，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。具体步骤如下：
a. 移取适量的钽标准溶液（见标准文本5.8或5.9），置于聚四氟乙烯(PTFE)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。
b. 移取适量的钽标准溶液（见标准文本5.8或5.9），置于聚四氟乙烯(PTFE)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。
c. 于聚丙烯容量瓶Kl,Ta及Kh,Ta中，加入适量的基体匹配元素标准溶液（见标准文本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。
d. 以下操作见标准文本8.4.1至8.4.3。
2）测量
    首先测定每个梯度样品对应的最低校准溶液Kl,Ta分析线的绝对强度，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绝对强度Il,Ta、Ih,Ta和ITTa。试验选取4个镍合金样品以及1个合成样品作为梯度样品，样品成分信息见表4。参考样品信息，为每个样品测试溶液制备两份基体匹配校准溶液Kl,Ta 和 Kh,Ta，基体匹配校准溶液配制情况见表5至表9。
表4 样品成分信息/%
	标样信息及编号
	1#(合成样品)
	2#
	3#
	4#
	5#

	Ni
	75.36
	50.98
	46.29
	48.54
	61.15

	Al
	2.60
	5.21
	5.54
	7.49
	3.29

	Co
	5.51
	11.02
	11.51
	12.82
	9.11

	Cr
	9.55
	19.10
	19.83
	10.75
	12.10

	Fe
	0.68
	1.37
	1.38
	1.49
	0.018

	Mn
	—
	—
	1.34
	1.41
	—

	Ti
	2.52
	5.05
	5.64
	2.61
	3.85

	W
	1.22
	2.43
	2.59
	9.25
	4.23

	Mo
	0.86
	1.73
	1.97
	0.64
	1.93

	Nb
	0.42
	0.84
	1.06
	—
	—

	Zr
	0.045
	0.090
	0.046
	0.063
	0.021

	Hf
	—
	—
	—
	1.32
	—

	Ta
	0.88
	1.76
	2.29
	3.22
	4.09

	合量
	99.65
	99.58
	99.49
	99.60
	99.79


[bookmark: OLE_LINK9]表5   1# 样品基体匹配校准溶液
	样品号
	标液配制情况

	1#(合成样品)（Ta0.88%）
	标准点
	加入元素
	浓度（mg/ml）
	加入量（ml）

	
	低标/Kl,Ta
wl,Ta=0.80%≈wTTa×0.91
	基体元素
	Ni
	10
	18.8

	
	
	
	Al
	1
	6.5

	
	
	
	Co
	10
	1.4

	
	
	
	Cr
	10
	2.4

	
	
	
	Ti
	1
	6.3

	
	
	
	W
	1
	3.0

	
	
	待测元素
	Ta
	1
	2.00

	
	高标/Kh,Ta
wh,Ta=1.00%≈wTTa ×1.14
	基体元素
	Ni
	10
	18.8

	
	
	
	Al
	1
	6.5

	
	
	
	Co
	10
	1.4

	
	
	
	Cr
	10
	2.4

	
	
	
	Ti
	1
	6.3

	
	
	
	W
	1
	3.0

	
	
	待测元素
	Ta
	1
	2.50


表6   2# 样品基体匹配校准溶液
	样品号
	标液配制情况

	2#Ta1.76%）
	标准点
	加入元素
	浓度（mg/ml）
	加入量（ml）

	
	低标/Kl,Ta
wl,Ta=1.60%≈wTTa×0.91
	基体元素
	Ni
	10
	12.7

	
	
	
	Al
	1
	13.0

	
	
	
	Co
	10
	2.8

	
	
	
	Cr
	10
	4.8

	
	
	
	Fe
	1
	3.4

	
	
	
	Ti
	1
	12.6

	
	
	
	W
	1
	6.1

	
	
	
	Mo
	1
	4.3

	
	
	待测元素
	Ta
	1
	4.00

	
	高标/Kh,Ta
wh,Ta=2.00%≈wTTa×1.14
	基体元素
	Ni
	10
	12.7

	
	
	
	Al
	1
	13.0

	
	
	
	Co
	10
	2.8

	
	
	
	Cr
	10
	4.8

	
	
	
	Fe
	1
	3.4

	
	
	
	Ti
	1
	12.6

	
	
	
	W
	1
	6.1

	
	
	
	Mo
	1
	4.3

	
	
	待测元素
	Ta
	1
	5.00


表7   3# 样品基体匹配校准溶液
	样品号
	标液配制情况

	3#（Ta2.29%）
	标准点
	加入元素
	浓度（mg/ml）
	加入量（ml）

	
	低标/Kl,Ta
wl,Ta=2.00%≈wTTa×0.87
	基体元素
	Ni
	10
	11.6

	
	
	
	Al
	1
	13.8

	
	
	
	Co
	10
	2.9

	
	
	
	Cr
	10
	4.9

	
	
	
	Fe
	1
	3.4

	
	
	
	Mn
	1
	3.4

	
	
	
	Ti
	1
	14.1

	
	
	
	W
	1
	6.6

	
	
	
	Mo
	1
	4.9

	
	
	
	Nb
	1
	2.6

	
	
	待测元素
	Ta
	1
	5.00

	
	高标/Kh,Ta
wh,Ta=2.60≈wTTa×1.14
	基体元素
	Ni
	10
	11.6

	
	
	
	Al
	1
	13.8

	
	
	
	Co
	10
	2.9

	
	
	
	Cr
	10
	4.9

	
	
	
	Fe
	1
	3.4

	
	
	
	Mn
	1
	3.4

	
	
	
	Ti
	1
	14.1

	
	
	
	W
	1
	6.6

	
	
	
	Mo
	1
	4.9

	
	
	
	Nb
	1
	2.6

	
	
	待测元素
	Ta
	1
	6.50


表8   4# 样品基体匹配校准溶液
	样品号
	标液配制情况

	4#（Ta3.22%）
	标准点
	加入元素
	浓度（mg/ml）
	加入量（ml）

	
	低标/Kl,Ta
wl,Ta=2.80%≈
wTTa×0.87
	基体元素
	Ni
	10
	12.1

	
	
	
	Al
	1
	18.7

	
	
	
	Co
	10
	3.2

	
	
	
	Cr
	10
	2.7

	
	
	
	Fe
	1
	3.7

	
	
	
	Mn
	1
	3.5

	
	
	
	Ti
	1
	6.5

	
	
	
	W
	1
	23.2

	
	
	
	Hf
	1
	3.3

	
	
	待测元素
	Ta
	1
	7.00

	
	高标/Kh,Ta
wh,Ta=3.80%≈
wTTa×1.18
	基体元素
	Ni
	10
	12.1

	
	
	
	Al
	1
	18.7

	
	
	
	Co
	10
	3.2

	
	
	
	Cr
	10
	2.7

	
	
	
	Fe
	1
	3.7

	
	
	
	Mn
	1
	3.5

	
	
	
	Ti
	1
	6.5

	
	
	
	W
	1
	23.2

	
	
	
	Hf
	1
	3.3

	
	
	待测元素
	Ta
	1
	9.50


表9   5# 样品基体匹配校准溶液
	样品号
	标液配制情况

	5#（Ta4.09%）
	标准点
	加入元素
	浓度（mg/ml）
	加入量（ml）

	
	低标/Kl,Ta
wl,Ta=3.40%≈
wTTa×0.83
	基体元素
	Ni
	10
	15.3

	
	
	
	Al
	1
	8.2

	
	
	
	Co
	10
	2.3

	
	
	
	Cr
	10
	3.0

	
	
	
	Ti
	1
	9.6

	
	
	
	W
	1
	10.6

	
	
	
	Mo
	1
	4.8

	
	
	待测元素
	Ta
	1
	8.50

	
	高标/Kh,Ta
wh,Ta=4.60%≈
wTTa×1.12
	基体元素
	Ni
	10
	15.3

	
	
	
	Al
	1
	8.2

	
	
	
	Co
	10
	2.3

	
	
	
	Cr
	10
	3.0

	
	
	
	Ti
	1
	9.6

	
	
	
	W
	1
	10.6

	
	
	
	Mo
	1
	4.8

	
	
	待测元素
	Ta
	1
	11.50


5  精密度试验
按照拟定的分析方法，对5个水平镍合金样品中钽含量分两天，各报出两组平行结果，结果见表10。
表10 精密度试验
	样品编号
	平行测定序号
	铌含量/%（240.063）
	测定平均值/%
	相对标准偏差/%

	
	
	第一天
	第二天
	
	

	1#（合成样品）
	1
	0.8795
	0.8829
	0.885
	0.68

	
	2
	0.8843
	0.8936
	
	

	2#
	1
	1.7552
	1.7644
	1.764
	0.38

	
	2
	1.7670
	1.7711
	
	

	3#
	1
	2.2716
	2.3110
	2.291
	0.98

	
	2
	2.2707
	2.3091
	
	

	4#
	1
	3.1849
	3.2468
	3.215
	     0.89

	
	2
	3.1970
	3.2297
	
	

	5#
	1
	4.0962
	4.1231
	4.092
	0.58

	
	2
	4.0720
	4.0750
	
	


6  加标回收试验
对2#、4#镍合金样品，按照试验步骤对其钽含量进行加标回收试验，结果见表11。
表11 加标回收试验
	样品编号
	样品量/g
	本底值/mg
	加入量/mg
	测得值/mg
	回收率/%

	2#
	0.25
	4.411
	2.00
	6.4476
	101.83

	
	
	
	4.00
	8.3770
	99.15

	4#
	0.25
	8.0365
	4.00
	12.1209
	102.11

	
	
	
	8.00
	15.9133
	98.46


试验数据表明，加标回收率在 98.46%～102.11%之间，能够满足分析的要求。
7  标准格式修改采用说明
经专家讨论，基于本标准采标过程中部分章条款存在差异，建议采标方式更改为修改采用。国标版本与 ISO 23166:2018的技术差异及其原因如下：
[bookmark: OLE_LINK42]——根据调研实际情况，将原国际标准中的测定范围由“0.1%～5%”修改为“0.50%～5.00%”，下限提高至0.50%，数据统一保留至小数点后两位；
[bookmark: OLE_LINK53][bookmark: OLE_LINK54]——为适应我国标准文件编制要求，删除了原国际标准中“规范性引用文件（实验室玻璃器皿的要求）”；
——增加了分析谱线226.230 nm、238.706 nm、263.558 nm、268.511 nm删除了240.06 nm对应谱线干扰及内标分析线选择说明。试验结果表明，谱线干扰可忽略；直接测定（不加内标）结果准确性、重现性较好。
——为适应我国标准文件编制要求，将“符合ISO 3696:1987二级水的要求”更改为“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”。
[bookmark: OLE_LINK55]——为适应我国标准文件编制要求，删除了原国际标准中引用的常识性内容，修改为电感耦合等离子体原子发射光谱仪的性能指标。
——为适应我国标准文件编制要求，删除了仪器条件优化内容。
——精密度数据修改。重新组织国内精密度试验，用国内试验验证数据确定方法的精密度。
[bookmark: OLE_LINK11]8 精密度试验数据处理
[bookmark: OLE_LINK23]8.1各实验室原始数据及实验室内数据的格拉布斯检验
汇总了各实验室试验的原始数据，在柯克伦检验之前，为防止一个实验室内较高的变异来自某个测试结果，对各实验室内每个水平的的数据进行格拉布斯检验，结果见表12。
表12 各实验室原始数据及实验室内数据的格拉布斯检验
	实验室
	测定次数
	钽的质量分数%

	
	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	1广东省科学院工检中心
	1
	0.8795
	1.7552
	2.2716
	3.1849
	4.0962

	
	2
	0.8843
	1.7670
	2.2707
	3.1970
	4.0720

	
	3
	0.8829
	1.7644
	2.3110
	3.2468
	4.1231

	
	4
	0.8936
	1.7711
	2.3091
	3.2297
	4.0750

	[bookmark: _Hlk235432744]
	平均值%
	0.8851
	1.7644
	2.2906
	3.2146
	4.0916

	
	S/%
	0.00603
	0.00674
	0.02248
	0.02862
	0.02362

	
	RSD/%
	0.68
	0.38
	0.98
	0.89
	0.58

	
	最大值
	0.8936
	1.7711
	2.3110
	3.2468
	4.1231

	
	最小值
	0.8795
	1.7552
	2.2707
	3.1849
	4.0720

	
	Gmax
	1.414
	0.990
	0.908
	1.125
	1.335

	
	Gmin
	0.925
	1.369
	0.885
	1.038
	0.829

	2深圳市中金岭南有色金属股份有限公司
	1
	0.8806
	1.7571
	2.2667
	3.2190
	4.1468

	
	2
	0.8913
	1.7507
	2.2539
	3.2551
	4.0885

	
	3
	0.8849
	1.7708
	2.2758
	3.2698
	4.0931

	
	4
	0.8875
	1.7635
	2.2591
	3.2239
	4.1356

	
	平均值%
	0.8861
	1.7605
	2.2639
	3.2420
	4.1160

	
	S/%
	0.0044498
	0.008616
	0.009530
	0.024502
	0.029515

	
	RSD/%
	0.5076
	0.4894
	0.4210
	0.7558
	0.7171

	
	最大值
	0.8913
	1.7708
	2.2758
	3.2698
	4.1468

	
	最小值
	0.8806
	1.7507
	2.2539
	3.2190
	4.0885

	
	Gmax
	1.1616
	1.1925
	1.2513
	1.1366
	1.0435

	
	Gmin
	1.2172
	1.1403
	1.0467
	0.9367
	0.9317

	3金川集团股份有限公司
	1
	0.869
	1.773
	2.280
	3.270
	4.005

	
	2
	0.855
	1.729
	2.324
	3.193
	4.045

	
	3
	0.871
	1.733
	2.263
	3.273
	3.985

	
	4
	0.882
	1.745
	2.271
	3.203
	4.022

	
	平均值%
	0.8692
	1.7450
	2.2845
	3.2348
	4.0142

	
	S/%
	0.01129
	0.0199
	0.0272
	[bookmark: OLE_LINK7]0.0426
	0.02547

	
	RSD/%
	1.2755
	1.1385
	1.1921
	1.3185
	0.6346

	
	最大值
	0.882
	1.773
	2.324
	3.273
	4.045

	
	最小值
	0.855
	1.729
	2.263
	3.193
	3.985

	
	Gmax
	1.1500
	1.4070
	1.4522
	0.8970
	1.2071

	
	Gmin
	1.2853
	0.8040
	0.7904
	0.9790
	1.1482

	4北矿检测技术股份有限公司
	1
	0.8825
	1.7265
	2.3609
	3.2996
	4.0579

	
	2
	0.8871
	1.7139
	2.3401
	3.2795
	4.1219

	
	3
	0.8828
	1.7370
	2.3728
	3.3233
	4.0671

	
	4
	0.8789
	1.7402
	2.3457
	3.3166
	4.1211

	
	平均值%
	0.8828
	1.7294
	2.3549
	3.3048
	4.0920

	
	S/%
	0.003356
	0.011875
	0.014833
	0.019567
	0.034272

	
	RSD/%
	0.3801
	0.6867
	0.6299
	0.5921
	0.8375

	
	最大值
	0.8871
	1.7402
	2.3728
	3.3233
	4.1219

	
	最小值
	0.8789
	1.7139
	2.3401
	3.2795
	4.0579

	
	Gmax
	1.2738
	0.9095
	1.2084
	0.9480
	0.8724

	
	Gmin
	1.1695
	1.3053
	0.9961
	1.2905
	0.9950

	5国标(北京)检验认证有限公司
	1
	0.8933
	1.8038
	2.2601
	3.3003
	4.1013

	
	2
	0.8890
	1.7836
	2.2669
	3.3078
	4.0602

	
	3
	0.8919
	1.7920
	2.2709
	3.2841
	4.0660

	
	4
	0.8896
	1.7821
	2.2776
	3.3007
	4.0972

	
	平均值%
	0.8910
	1.7904
	2.2689
	3.2982
	4.0812

	
	S/%
	0.002004
	0.009954
	0.007329
	0.010027
	0.021072

	
	RSD/%
	0.2249
	0.5560
	0.3230
	0.3040
	0.5163

	
	最大值
	0.8933
	1.8038
	2.2776
	3.3078
	4.1013

	
	最小值
	0.8890
	1.7821
	2.2601
	3.2841
	4.0602

	
	Gmax
	1.1727
	1.3487
	1.1905
	0.9549
	0.9551

	
	Gmin
	0.9731
	0.8313
	1.1973
	1.4087
	0.9954

	6铜陵有色金属集团控股有限公司
	1
	0.8632
	1.7277
	2.2671
	3.2040
	4.1762

	
	2
	0.8801
	1.7278
	2.2872
	3.2219
	4.1534

	
	3
	0.8738
	1.7359
	2.2338
	3.1984
	4.1578

	
	4
	0.8813
	1.7646
	2.2450
	3.1915
	4.1519

	
	平均值%
	0.8746
	1.7390
	2.2583
	3.2040
	4.1598

	
	S/%
	0.008281
	0.017494
	0.023733
	0.013013
	0.011200

	
	RSD/%
	0.9468
	1.0060
	1.0509
	0.4061
	0.2692

	
	最大值
	0.8813
	1.7646
	2.2872
	3.2219
	4.1762

	
	最小值
	0.8632
	1.7277
	2.2338
	3.1915
	4.1519

	
	Gmax
	0.8091
	1.4634
	1.2188
	1.3794
	1.4621

	
	Gmin
	1.3766
	0.6459
	1.0313
	0.9560
	0.7076

	7广东腐蚀科学与技术创新研究院
	1
	0.871
	1.751
	2.247
	3.143
	4.117

	
	2
	0.869
	1.761
	2.229
	3.128
	4.044

	
	3
	0.869
	1.745
	2.246
	3.099
	4.061

	
	4
	0.868
	1.751
	2.239
	3.122
	4.034

	
	平均值%
	0.8693
	1.7520
	2.2403
	3.1230
	4.0640

	
	S/%
	0.0013
	0.0066
	0.0083
	0.0183
	0.0371

	
	RSD/%
	0.14
	0.38
	0.37
	0.59
	0.91

	
	最大值
	0.8710
	1.7610
	2.2470
	3.1430
	4.1170

	
	最小值
	0.8680
	1.7450
	2.2290
	3.0990
	4.0340

	
	Gmax
	1.0020
	1.0051
	1.0030
	1.0064
	1.0130

	
	Gmin
	0.9985
	0.9960
	0.9949
	0.9923
	0.9926

	8中国船舶重工集团公司第七二五研究所
	1
	0.876
	1.754
	2.265
	3.162
	4.052

	
	2
	0.881
	1.756
	2.276
	3.173
	4.086

	
	3
	0.874
	1.761
	2.268
	3.187
	4.100

	
	4
	0.885
	1.743
	2.290
	3.209
	4.078

	
	平均值%
	0.8790
	1.7535
	2.2748
	3.1828
	4.0790

	
	S/%
	0.004967
	0.007594
	0.011177
	0.020271
	0.020166

	
	RSD/%
	0.5650
	0.4331
	0.4913
	0.6369
	0.4944

	
	最大值
	0.885
	1.761
	2.290
	3.209
	4.100

	
	最小值
	0.874
	1.743
	2.265
	3.162
	4.052

	
	Gmax
	1.2081
	0.9876
	1.3645
	1.2949
	1.0414

	
	Gmin
	1.0067
	1.3827
	0.8724
	1.0236
	1.3389

	9长沙矿冶研究院有限责任公司
	1
	0.8768
	1.7589
	2.2877
	3.2019
	4.0833

	
	2
	0.8875
	1.7706
	2.2864
	3.1918
	4.0741

	
	3
	0.8964
	1.7681
	2.2934
	3.2133
	4.0913

	
	4
	0.8752
	1.7543
	2.2993
	3.2278
	4.0956

	
	平均值%
	0.8840
	1.7630
	2.2917
	3.2087
	4.0861

	
	S/%
	0.009921
	0.007665
	0.005909
	0.015468
	0.009471

	
	RSD/%
	1.1223
	0.4348
	0.2578
	0.4821
	0.2318

	
	最大值
	0.8964
	1.7706
	2.2993
	3.2278
	4.0956

	
	最小值
	0.8752
	1.7543
	2.2864
	3.1918
	4.0741

	
	Gmax
	1.2524
	0.9948
	1.2862
	1.2349
	1.0057

	
	Gmin
	0.8845
	1.1311
	0.8969
	1.0926
	1.2644

	10昆明治金研究院有限公司
	1
	0.8780
	1.7540
	2.2890
	3.2090
	4.0703

	
	2
	0.8815
	1.7538
	2.2746
	3.2017
	4.0790

	
	3
	0.8823
	1.7573
	2.2804
	3.2103
	4.0828

	
	4
	0.8936
	1.7609
	2.2815
	3.2185
	4.0875

	
	平均值%
	0.8839
	1.7565
	2.2814
	3.2099
	4.0799

	
	S/%
	0.006763
	0.003344
	0.005916
	0.006884
	0.007283

	
	RSD/%
	0.7652
	0.1904
	0.2593
	0.2145
	0.1785

	
	最大值
	0.8936
	1.7609
	2.2890
	3.2185
	4.0875

	
	最小值
	0.8780
	1.7538
	2.2746
	3.2017
	4.0703

	
	Gmax
	1.4417
	1.3159
	1.2888
	1.2529
	1.0435

	
	Gmin
	0.8650
	0.8075
	1.1451
	1.1875
	1.3181

	11钢研纳克检测技术股份有限公司
	1
	0.876
	1.776
	2.262
	3.201
	4.111

	
	2
	0.869
	1.768
	2.277
	3.186
	4.088

	
	3
	0.892
	1.786
	2.297
	3.223
	4.127

	
	4
	0.881
	1.797
	2.278
	3.208
	4.105

	
	平均值%
	0.8795
	1.7818
	2.2785
	3.2045
	4.1078

	
	S/%
	0.009678
	0.012553
	0.014341
	0.015373
	0.016112

	
	RSD/%
	1.0990
	0.7045
	0.6295
	0.4797
	0.3922

	
	最大值
	0.892
	1.797
	2.297
	3.223
	4.127

	
	最小值
	0.869
	1.768
	2.262
	3.186
	4.088

	
	Gmax
	1.2916
	1.2148
	1.2900
	1.2099
	1.1949

	
	Gmin
	1.0849
	1.0954
	1.1505
	1.2034
	1.2258


查表可知，n=4时，G5=1.481，G1=1.496，所有数据无异常。
8.2 曼德尔h-k检验
[bookmark: OLE_LINK28]由表12中各实验室钽的原始数据，计算单元平均值，结果见表13。
表13 单元平均值
	[bookmark: OLE_LINK29]实验室
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	1
	0.8851
	1.7644
	2.2906
	3.2146
	4.0916

	2
	0.8861
	1.7605
	2.2639
	3.2420
	4.1160

	3
	0.8692
	1.7450
	2.2845
	3.2375
	4.0142

	4
	0.8828
	1.7294
	2.3549
	3.3048
	4.0920

	5
	0.8910
	1.7904
	2.2689
	3.2982
	4.0812

	6
	0.8746
	1.7390
	2.2583
	3.2040
	4.1598

	7
	0.8693
	1.7520
	2.2403
	3.1230
	4.0640

	8
	0.8790
	1.7535
	2.2748
	3.1828
	4.0790

	9
	0.8840
	1.7630
	2.2917
	3.2087
	4.0861

	10
	0.8839
	1.7565
	2.2814
	3.2099
	4.0799

	11
	0.8795
	1.7818
	2.2785
	3.2045
	4.1078


对各实验室提供的钽数据进行曼德尔h检验，检验结果见表14。
表14 曼德尔h统计量
	实验室
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	1
	0.6733
	0.4237
	0.3081
	-0.3447
	-0.1348

	2
	0.8333
	0.2121
	-0.6887
	0.3460
	0.4703

	3
	-1.8703
	-0.6288
	0.0805
	0.2326
	[bookmark: OLE_LINK3]-2.0543

	4
	0.3054
	-1.4750
	2.7089
	1.9290
	-0.1249

	5
	1.6172
	1.8340
	-0.5020
	1.7627
	-0.3927

	6
	-1.0064
	-0.9543
	-0.8977
	-0.6118
	1.5564

	7
	-1.0064
	-0.9543
	-0.8977
	-0.6118
	1.5564

	8
	-0.3025
	-0.1677
	-0.2817
	-1.1462
	-0.4473

	9
	0.4974
	0.3477
	0.3493
	-0.4933
	-0.2712

	10
	0.4814
	-0.0049
	-0.0353
	-0.4631
	-0.4250

	11
	-0.2225
	1.3675
	-0.1436
	-0.5992
	0.2669

	h临界值：p=11，显著性水平为1% 时h=2.215，显著性水平为5% 时h=1.815


查表，p=11,显著性水平为1%时h=2.215，显著性水平5%时h=1.815；实验室3-5#：h=-2.0543，1.815＜|h|＜2.215属于可疑歧离值，予以保留；实验室4-3#：h=2.7089＞2.215，高度显著离群，予以舍弃。
各家实验室钽含量标准偏差的统计，见表15。曼德尔k统计量的值，见表16。
表15 钽含量的标准偏差统计
	实验室
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	1
	0.00603
	0.00674
	0.02248
	0.02862
	0.02362

	2
	0.00445
	0.00862
	0.00953
	0.02450
	0.02952

	3
	0.01129
	0.01990
	0.02720
	0.04260
	0.02547

	4
	0.00336
	0.01188
	
	0.01957
	0.03427

	5
	0.00200
	0.00995
	0.00733
	0.01003
	0.02107

	6
	0.00828
	0.01749
	0.02373
	0.01301
	0.01120

	7
	0.00126
	0.00663
	0.00830
	0.01828
	0.03705

	8
	0.00497
	0.00759
	0.01118
	0.02027
	0.02017

	9
	0.00992
	0.00766
	0.00591
	0.01547
	0.00947

	10
	0.00676
	0.00334
	0.00592
	0.00688
	0.00728

	11
	0.00968
	0.01255
	0.01434
	0.01537
	0.01611

	联合单位内标差
	0.003335
	0.007860
	0.010695
	0.023085
	0.009866


[bookmark: OLE_LINK4]表16 曼德尔k统计量
	实验室
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	1
	0.8674
	0.4962
	1.2397
	0.8807
	1.0110

	2
	0.6401
	0.6343
	0.5255
	0.7540
	1.2634

	3
	1.6240
	1.3682
	1.2836
	1.7994
	1.0902

	4
	0.4827
	0.8742
	
	0.6021
	1.4670

	5
	0.2883
	0.7328
	0.4042
	0.3086
	0.9020

	6
	1.1912
	1.2878
	1.3088
	0.4004
	0.4794

	7
	0.1810
	0.4883
	0.4578
	0.5624
	1.5859

	8
	0.7145
	0.5590
	0.6164
	0.6238
	0.8632

	9
	1.4271
	0.5643
	0.3259
	0.4760
	0.4054

	10
	0.9728
	0.2462
	0.3262
	0.2118
	0.3117

	11
	1.3921
	0.9241
	0.7908
	0.4731
	0.6897


[bookmark: OLE_LINK6]实验室数p=11、重复测定次数n=4时，显著性水平为1%时，k临界值为1.83；显著性水平为5%，k临界值为1.58。
实验室数p=10、重复测定次数n=4时，显著性水平为1%时，k临界值为1.79；显著性水平为5%，k临界值为1.55。
1#样品有一歧离值，予以保留。4#样品有一歧离值,予以保留。
8.3 科克伦检验
11家实验室提供的精密度数据重复次数为4次，剔除离群值后，计算各实验室各水平的标准偏差，进行科克伦检验，结果见表17。
表17柯克伦检验结果
	[bookmark: OLE_LINK32]实验室
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	各实验室测定结果标准偏差
	1
	0.00603
	0.00674
	0.02248
	0.02862
	0.02362

	
	2
	0.00445
	0.00862
	0.00953
	0.02450
	0.02952

	
	3
	0.01129
	0.01990
	0.02720
	0.04260
	0.02547

	
	4
	0.00336
	0.01188
	
	0.01957
	0.03427

	
	5
	0.00200
	0.00995
	0.00733
	0.01003
	0.02107

	
	6
	0.00828
	0.01749
	0.02373
	0.01301
	0.01120

	
	7
	0.00126
	0.00663
	0.00830
	0.01828
	0.03705

	
	8
	0.00497
	0.00759
	0.01118
	0.02027
	0.02017

	
	9
	0.00992
	0.00766
	0.00591
	0.01547
	0.00947

	
	10
	0.00676
	0.00334
	0.00592
	0.00688
	0.00728

	
	11
	0.00968
	0.01255
	0.01434
	0.01537
	0.01611

	标准偏差最大值Smax
	0.01129
	0.01990
	0.02720
	0.04260
	0.03705

	Smax平方
	0.000127
	0.000396
	0.000740
	0.001815
	0.001373

	各实验室标准偏差平方和
	0.000532
	0.001203
	0.001963
	0.005140
	0.006004

	柯克伦检验C值
	0.2396
	0.3292
	0.3768
	0.3531
	0.2286



实验室数p=11, n=4时，1%临界值0.530；5%临界值0.466，无异常值。
实验室数p=10, n=4时，1%临界值0.552；5%临界值0.485，无异常值。
8.4 实验室间的格拉布斯检验。
将格拉布斯检验应用于单元平均值（单位为质量分数%），见表18、表19。
表18 格拉布斯检验（一个离群观测值情形）
	实验室
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	各实验室测定结果
单元平均值
	实验室1
	0.8851
	1.7644
	2.2906
	3.2146
	4.0916

	
	实验室2
	0.8861
	1.7605
	2.2639
	3.2420
	4.1160

	
	实验室3
	0.8692
	1.7450
	2.2845
	3.2375
	4.0142

	
	实验室4
	0.8828
	1.7294
	
	3.3048
	4.0920

	
	实验室5
	0.8910
	1.7904
	2.2689
	3.2982
	4.0812

	
	实验室6
	0.8746
	1.7390
	2.2583
	3.2040
	4.1598

	
	实验室7
	0.8693
	1.7520
	2.2403
	3.1230
	4.0640

	
	实验室8
	0.8790
	1.7535
	2.2748
	3.1828
	4.0790

	
	实验室9
	0.8840
	1.7630
	2.2917
	3.2087
	4.0861

	
	实验室10
	0.8839
	1.7565
	2.2814
	3.2099
	4.0799

	
	实验室11
	0.8795
	1.7818
	2.2785
	3.2045
	4.1078

	平均值
	0.8809
	1.7566
	2.2791
	3.2288
	4.0954

	均值最大值Max
	0.8910
	1.7904
	2.2917
	3.3048
	4.1598

	均值最小值Min
	0.8692
	1.7294
	2.2583
	3.1828
	4.0142

	Gmax
	1.6480
	1.8570
	1.0710
	2.0870
	1.4590

	Gmin
	1.9090
	1.4950
	1.7690
	1.2630
	1.8390



当p=11，α=0.05时临界值为2.355，α=0.01时临界值为2.564，无异常值；
当p=10，α=0.05时临界值为2.290，α=0.01时临界值为2.482，无异常值。

表19 格拉布斯检验（两个最大值或两个最小值观测值情形）

	实验室
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	各实验室测定结果
单元平均值
	实验室1
	0.8851
	1.7644
	2.2906
	3.2146
	4.0916

	
	实验室2
	0.8861
	1.7605
	2.2639
	3.2420
	4.1160

	
	实验室3
	0.8692
	1.7450
	2.2845
	3.2375
	4.0142

	
	实验室4
	0.8828
	1.7294
	
	3.3048
	4.0920

	
	实验室5
	0.8910
	1.7904
	2.2689
	3.2982
	4.0812

	
	实验室6
	0.8746
	1.7390
	2.2583
	3.2040
	4.1598

	
	实验室7
	0.8693
	1.7520
	2.2403
	3.1230
	4.0640

	
	实验室8
	0.8790
	1.7535
	2.2748
	3.1828
	4.0790

	
	实验室9
	0.8840
	1.7630
	2.2917
	3.2087
	4.0861

	
	实验室10
	0.8839
	1.7565
	2.2814
	3.2099
	4.0799

	
	实验室11
	0.8795
	1.7818
	2.2785
	3.2045
	4.1078

	S0平方
	0.000412
	0.013245
	0.001383
	0.014026
	0.020734

	Sp-1,p平方
	0.000265
	0.007826
	0.000961
	0.008715
	0.012968

	S1,2平方
	0.000242
	0.008153
	0.000924
	0.009042
	0.013451

	Gp-1,p
	0.643
	0.591
	0.695
	0.621
	0.625

	G1,2
	0.588
	0.616
	0.668
	0.645
	0.649



当p=11，α=0.05时临界值为0.443，α=0.01时临界值为0.386，无异常值
当p=10，α=0.05时临界值为0.472，α=0.01时临界值为0.414，无异常值
8.5 Sr、SR、R与r的计算
剔除离群值后，重复性限、再现性限计算结果见表20。
表20重复性限、再现性限计算结果
	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	T
	0.000532
	0.001391
	0.002642
	0.005155
	0.006004

	Sr2
	0.000048
	0.000126
	0.000240
	0.000469
	0.000546

	SL2
	0.000039
	0.000031
	0.000302
	0.000741
	0.000644

	SR2
	0.000087
	0.000157
	0.000542
	0.001210
	0.001190

	Sr
	0.006928
	0.011225
	0.015492
	0.021656
	0.023388

	SR
	0.009327
	0.012530
	0.023281
	0.034785
	0.034496

	[bookmark: OLE_LINK35]总平均值
	0.8809
	1.7566
	2.2781
	3.2288
	4.0954

	r
	0.0194
	0.0314
	0.0434
	0.0606
	0.0655

	[bookmark: OLE_LINK38]R
	0.0261
	0.0351
	0.0652
	0.0974
	0.1166


四、标准中涉及专利的情况
[bookmark: OLE_LINK25]本标准不涉及专利和知识产权问题。
五、标准预期达到的社会效益等情况
1 标准编写的目的和意义 
镍及镍合金作为一类重要的战略性材料，具有耐腐蚀、耐高温、抗氧化、延展性好等优良性能，广泛用于冶金、化工、航空航天等领域，是国内外研究的热点金属之一。镍具有良好的力学、物理和化学性能，通过添加适宜的金属元素铌、钽、铬、钨、钼、钴、铝、钛、铁等，可提高它的抗氧化性、耐蚀性、高温强度和改善某些物理性能。金属钽具有非常出色的化学性质和物理性质，具有极高的抗腐蚀性，镍合金中钽做为沉淀强化元素，可显著提高合金的寿命，增强合金的机械加工性和硬度，钽还被认为是合金中的“维生素”。因此，准确测定镍合金中钽等元素含量，建立钽的检测方法，对于镍合金生产、加工和产品进出口贸易都有非常重要的意义。 
2 标准预期的作用和效益 
随着我国工业发展，对高端金属材料镍合金的生产和进出口需求增大。为此，将镍合金的一系列国际标准转化为国家标准，建立一套完整且切实可行的检验镍合金中各元素的标准方法，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。标准发布实施后，将有利于统一镍合金中钽元素的分析方法，和国际接轨，提高检测数据的准确性和一致性。同时，本标准修改采用国际标准，有利于钽的测试结果国际互认，有利于推动我国镍合金产品的进出口贸易，具有较大的社会效益。 
六、采用国际标准和国外先进标准的情况 
本文件修改采用国际标准ISO 23166:2018《Nickel alloys - Determination of tantalum -Inductively coupled plasma optical emission spectrometric method》制定，主要实验步骤及要求与ISO 23166:2018相同，本文件与ISO 23166:2018主要技术差异及其原因见标准文本中的附录B。经 11 家实验室验证表明，本方法准确度高、精密度好，达到了国内先进水平。 
七、与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准的关系 
本标准属于镍合金化学分析方法标准，领域内没有强制性国家标准。本标准与现行法律、法规和相关标准相协调、无冲突。 
八、重大分歧意见的处理和依据 
无重大分歧。 
九、标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议 
建议本标准为推荐性国家标准，供相关组织参考采用。 
十、贯彻标准的要求和措施建议 
建议向镍合金研发、生产、销售、检测的相关企业和单位积极贯彻本标准的内容。建议发布 6 个月后实施。同时，标准要与时俱进，实施后要定期进行复审，必要时启动修订程序。 
十一、废止现行有关标准的建议 
本标准不涉及相关标准的废止。 
十二、其它应予说明的事项
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