《铂合金首饰 铂含量的测定 以钇为内标采用ICP光谱法》等4项国家标准计划项目修订说明

1、 工作概况
1、任务来源

根据国家标准化管理委员会《关于下达2010年国家标准制修订计划的通知》（国标委综合[2010]87号），《铂合金首饰 铂含量的测定 以钇为内标采用ICP光谱法》、《钯合金首饰 钯含量的测定 以钇为内标采用ICP光谱法》、《999‰贵金属合金首饰 贵金属含量的测定 ICP差减法》和《999‰银合金首饰 银含量的测定 ICP-OES差减法》4项国家标准修订项目由国家首饰质量监督检验中心负责起草，项目编号分别为20102023-T-607，20102025-T-607、20102020-T-607和20102021-T-607，完成年限为2012年。

2、主要工作过程

2010年12月，收到上述标准项目立项通知后，项目承担单位组建了标准起草小组，对拟修改采用的国际标准ISO 11494：2008（E）《首饰  铂合金首饰中铂含量的测定  采用钇为内标ICP光谱法》、ISO 11495：2008（E）《首饰  钯合金首饰中钯含量的测定 采用钇为内标ICP光谱法》、ISO 15093：2008（E）《首饰  999‰贵金属合金首饰中贵金属含量的测定 ICP-OES差减法》和ISO 15096：2008（E）《首饰  999‰银合金首饰中银含量的测定 ICP-OES差减法》4项国际标准展开了调研。首饰国际标准化技术委员会ISO/TC 174于2010年10月27日发起了对ISO 9202等11项标准修订的新项目投票，其中包括ISO 11494等4项ICP标准。2011年1月27日国际标准新项目投票结束，上述11项标准正式立项开始修订。起草小组经讨论，决定待国际标准发布后再启动本标准修订。
2015年3月到2016年，起草小组陆续得到了上述国际标准的正式版本，启动了标准修订工作。经过与新版国际标准比较，发现标准技术内容变化很大，需要进一步开展试验验证。经过试验验证，于2017年11月完成了标准草案，并上报全国首饰标准化技术委员会。
2、 标准的编制原则和主要内容
1、标准的编制原则

上述四项标准使用重新起草法修改采用了相应的国际标准，编制过程中遵循科学性和先进性原则，充分考虑我国首饰行业的发展，结合各地首饰生产企业和质检机构的实际情况，修订了本标准。

科学性原则：以科学性为原则，通过实验对扩大适用范围等问题加以验证，调整了标准的适用范围。

先进性原则：ICP光谱法在检测领域的应用极为广泛，随着仪器性能的改善，已成为国际首饰检测领域的通用的检测方法。标准修改采用国际标准，具有国际先进水平。
2、标准修订的主要内容

（1）《铂合金首饰 铂含量的测定 以钇为内标采用ICP光谱法》
本标准与GB/T 21198.1—2007相比，主要技术变化如下：
——适用范围中增加了“铂含量为500‰~990‰的铂合金”，与国际标准ISO 11494：2014（E）一致。

——增加了关于取样的内容，因此在规范性引用文件中增加了ISO 11596。

——增加了第3章术语和定义，给出了插入法的定义，便于标准执行。
——试剂材料中增加了磷酸。

——删除了原6.2.2，含有钌、铑、铱或铬的合金。

——增加了8.2.2，8.3.2和8.6.4，直接配制校正溶液和样品溶液的内容及结果的计算方法。
本标准与ISO 11494：2014（E）的技术性差异及原因如下：

——关于规范性引用文件，本标准按照我国标准编写要求增加引用了GB 11887（见第1章）。

——试剂的质量分数按照我国试剂的实际生产情况标注。

——增加了8.6.5结果数值的修约要求，提高可操作性，消除歧义，避免质量纠纷。
（2）《钯合金首饰 钯含量的测定 以钇为内标采用ICP光谱法》
本标准按照GB/T 1.1—2009、GB/T 20000.2-2009和GB/T 20001.4-2015给出的规则起草，规定了以钇为内标采用ICP发射光谱法测定钯合金首饰中钯含量的方法，适用于适用于GB 11887给出的钯合金首饰（钯纯度最高到990‰），其他含量的钯合金可参照使用。

与GB/T 21198.3—2007相比，主要技术变化如下：

——适用范围中修改为“本标准适用于GB 11887规定的钯合金首饰（钯纯度为500‰~990‰）”，与国际标准ISO 11494：2014（E）一致。

——增加了关于取样的内容，因此在规范性引用文件中增加了ISO 11596。

——增加了第3章术语和定义，给出了插入法的定义，便于标准执行。
——增加了8.2.2，8.3.2和8.6.4，直接配制校正溶液和样品溶液的内容及结果的计算方法。
与ISO 11494：2014（E）的技术性差异及原因如下：

——关于规范性引用文件，本标准按照我国标准编写要求增加引用了GB 11887（见第1章）。

——试剂的质量分数按照我国试剂的实际生产情况标注。

——增加了8.5.5结果数值的修约要求，提高可操作性，消除歧义，避免质量纠纷。
（3）《999‰贵金属合金首饰 贵金属含量的测定 ICP差减法》
按照GB/T 1.1—2009、GB/T 20000.2-2009和GB/T 20001.4-2015给出的规则起草，规定了采用ICP-OES测定999‰的贵金属合金首饰中的杂质元素含量来确定金合金首饰中的金含量、铂合金首饰中的铂含量、钯合金首饰中的钯含量的方法，适用于含量为999‰的贵金属合金首饰。

与GB/T 21198.4—2007相比，主要技术变化如下：

——增加了取样方法的规定，相应在规范性引用文件中增加了ISO 11596。

—— 删除了原3.4.1的盐酸储存溶液和3.4.2的硝酸储存溶液，保留了盐酸和硝酸为介质的贮存溶液。
—— 试验步骤中增加了相应的健康和安全操作规程警示。

—— 重复性修订为0.1‰。
—— 附录A中给出了需要测试的杂质元素种类及推荐波长，为标准的必要组成部分，因此改为规范性附录。
与ISO 15093：2015（E）的技术性差异及原因如下：

—— 试剂规格按照我国试剂的实际生产情况规定。
—— “取样”放在了“仪器设备”之后，按我国标准的编写要求进行调整。

—— 8.2中增加了计算结果的修约要求，提高可操作性，消除歧义，避免质量纠纷。

（4）《999‰银合金首饰 银含量的测定 ICP-OES差减法》
按照GB/T 1.1—2009、GB/T 20000.2-2009和GB/T 20001.4-2015给出的规则起草，规定了采用ICP-OES测定999‰银合金首饰中的杂质元素含量来确定银含量的方法，适用于银含量为999‰的银合金首饰。
与GB/T 21198.5—2007相比，主要技术变化如下：

——增加了取样方法的规定，相应在规范性引用文件中增加了ISO 11596。

——方法原理由沉淀分离测试滤液中的杂质元素改为离心分离后分别测试清液及分离物中的杂质元素。

—— 试剂材料中增加了王水和硝酸银。
—— 试验步骤中增加了相应的健康和安全操作规程警示。

—— 重复性修订为0.1‰。
—— 附录A改为规范性附录，并对表A.1中给出的元素波长修正。
与ISO 15096：2014（E）的技术性差异及原因如下：

1) 试剂规格按照我国试剂的实际生产情况规定。

2) “取样”放在了“仪器设备”之后，按我国标准的编写要求进行调整。

3) 设备中分析天平的参数提高到0.01mg，以保证结果的准确性。

4) 8.2中增加了计算结果的修约要求，提高可操作性，消除歧义，避免质量纠纷。
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