《羰基镍铁粉化学分析方法》编制说明

一、任务来源及计划要求

2007年6月25日，中国有色金属工业协会以中色协综字[2007]132号文件下发了《关于下达2007年有色金属行业标准制（修）订项目计划的通知》，由金川公司负责制定《羰基镍铁粉化学分析方法 镍量的测定》。
2007年4月19日～22日，由全国有色金属标准化技术委员会组织，在宁波市召开了有色金属国家、行业标准审定、讨论和任务落实会议。会议决定羰基镍铁粉化学分析方法：镍量的测定由金川集团有限公司负责起草，修改采用国际标准ISO：6352 1985镍铁中镍的测定方法，测定范围为15～80%，验证工作由北京有色研究总院、北京矿冶研究总院承担。

二、工作内容

1、针对羰基镍铁粉产品的技术标准YS/T 634-2007，确定测定范围，调研ISO 6352-1985(1)《镍铁—镍含量的测定—二甲基乙二肟重量分析法》的具体内容，拟定实验方案。

2、根据实验方案，进行分析条件、方法准确度试验。

3、研制适宜含量范围的验证样品，并进行均匀度检查等工作。

4、对验证样品进行方法精密度、准确度和样品加标回收试验。

5、编写实验报告及标准文本。

6、协作单位对起草方法进行验证，按要求完成验证报告和验证数据数量。

7、对方法标准进行预审，进一步完善实验内容和标准。

8、对方法标准进行审定后，形成报批稿。

三、主要技术内容

根据羰基镍铁粉产品技术要求，修改采用ISO 6352-1985(1)《镍铁—镍含量的测定—二甲基乙二肟重量分析法》的具体内容，按照起草化学分析方法标准的一般程序要求和标准编制的原则，确定修订内容如下：

1、测定范围的确定：ISO 6352-1985(1)《镍铁—镍含量的测定—二甲基乙二肟重量分析法》中规定镍的测定范围为15％－60％，根据羰基镍铁粉产品技术标准要求调整为15％－80％；

2、试样称样量的确定：ISO 6352-1985(1)《镍铁—镍含量的测定—二甲基乙二肟重量分析法》中规定的取样量为3.9~4.1g，因为该标准是针对于屑状的镍铁合金样品，称样量大能提高样品的代表性，而对于羰基镍铁粉粉末样品，称样量为1.000g可以满足分析要求；
3、试样溶液制备的确定：ISO 6352-1985(1)《镍铁—镍含量的测定—二甲基乙二肟重量分析法》中规定的样品溶解方法是针对于镍铁合金样品，羰基镍铁粉的试样溶液的制备是通过实验重新确定的。

4、沉淀时溶液酸度选择的确定：ISO 6352-1985(1)《镍铁—镍含量的测定—二甲基乙二肟重量分析法》中规定的沉淀酸度条件为PH10，因浓氨水PH值在10附近，操作时不易控制，通过实验对PH7~10做了对比实验，最终选用PH8-9为最佳沉淀酸度条件。
5、重新确认了二次沉淀时二甲基乙二肟溶液的用量，通过实验证明仍需保持与一次沉淀时相同的二甲基乙二肟溶液的用量。

6、溶解混合滤液时盐酸浓度的确定：因ISO6352-1985(1)《镍铁—镍含量的测定—二甲基乙二肟重量分析法》中溶解混合滤液时盐酸浓度表述不清，通过实验确定盐酸浓度为10%。
7、附录A中标准溶液系列制备的确定：附录A原子吸收法测定混合滤液中的镍含量中规定标准溶液系列浓度为0~7.5mg/L，根据目前原子吸收光谱仪仪器的性能，确定标准溶液系列浓度0~3.0mg/L。
8、附录A中标准溶液酸度的确定：确定为了使标准系列与样品酸度相匹配，确定标准系列加入的盐酸浓度与样品酸度相同。

四、主要技术内容变化

    与ISO6352-1985(1)《镍铁—镍含量的测定—二甲基乙二肟重量分析法》相比，主要技术内容变化如下：

	项目
	ISO6352-1985(1)
	本标准
	修订原因

	测定范围
	15-60%
	15-80%
	满足产品标准要求

	称样量
	4.000g
	1.000g
	既满足试料的代表性又缩短分解样品的时间

	试样溶液的制备
	硝酸、高氯酸分解
	逆王水、高氯酸分解
	样品分解完全，速度快

	沉淀酸度条件
	PH10
	PH8-9
	可操作性更强

	二次沉淀剂的用量
	5mL
	与一次沉淀剂用量相同
	能达到满意的回收率

	溶解混合滤液的酸度
	未描述
	盐酸（1+9）
	进一步明确

	附录A中AAS测定滤液中镍量标准系列的浓度
	0~7.5mg/L
	0~3.0mg/L
	更加符合仪器灵明度的要求

	附录A中AAS测定滤液中镍量标准系列标准溶液酸度
	浓盐酸
	盐酸（1+9）
	标准系列与样品酸度保持一致


五、本标准章条编号与ISO  6352---1985(1) 章条编号对照情况
    本标准章条编号与ISO  6352---1985(1) 章条编号对照见下表：
	本标准章条编号
	ISO  6352---1985(1) 章条编号

	1
	1

	5.1
	7.1

	5.3.1
	7.4.1、7.4.2

	5.3.2
	7.5.1

	5.3.5
	7.5.4

	5.3.8
	7.5.7

	5.3.11
	7.5.10、7.5.11

	5.3.12
	A.4.2


六、执行标准中的注意事项

1、进行沉淀时溶液始终保持在60℃的恒温水浴锅中。

2、混合滤液中的镍含量高，表明坩埚可能有缺陷。
七、标准水平

八、标准属性

本标准属于国家推荐行业标准。

