国家标准《锆及锆合金化学分析方法  第7部分   锰量的测定

高碘酸钾分光光度法和电感耦合等离子体原子发射光谱法》编制说明
一、工作简况

1.1  任务来源及计划要求

根据国标委《国家标准委关于下达2017年第四批国家标准制修订计划的通知》（国标委综合〔2017〕128号）精神的文件精神，根据全国有色金属标准化技术委员会2018年3月14~16日昆明会议的“《锆及锆合金化学分析方法》标准任务落实会会议纪要”要求,批准由西北有色金属研究院负责起草《锆及锆合金化学分析方法第7部分 锰量的测定 高碘酸钾分光光度法和电感耦合等离子体原子发射光谱法》国家标准，项目计划编号为20173514-T-610，项目要求2018年度完成。
1.2  调研和分析工作的情况

锆是一种稀有金属，具有较高的抗腐蚀性能、极高的熔点、超高的硬度和强度等特性，被广泛用在航空航天、军工、核反应、原子能等领域。锆的热中子俘获截面小，有突出的核性能，是发展原子能工业不可缺少的材料，国内的大型核电站普遍都用锆材。用锆和锆合金作核潜艇的核燃料包套和压力管。锆粉在空气中易燃烧，锆还可作引爆雷管及无烟火药。日本海啸以后，核安全引起全世界的广泛关注。
锆及锆合金中微量锰的测定方法主要有分光光度法、原子发射光谱法、电感耦合等离子体原子发射光谱法（ICP-AES）、电感耦合等离子体质谱光谱法（ICP-MS）、辉光放电质谱法（GD-MS）等。其中原子发射光谱法测定锆及锆合金锰含量存在标样制备繁琐、测定流程长的缺点，而电感耦合等离子体原子发射光谱法（ICP-AES）具有线性范围宽、灵敏度高、元素间干扰小、精密度好、仪器操作简便等优点，近年来已被国内外广泛应用。

1.3  起草单位情况
  西北有色金属金属研究院成立于1965年。是我国重要的稀有金属材料研究基地和行业技术开发中心、是国内稀有金属科研生产基地项目和稀有金属材料加工国家工程研究中心、金属多孔材料国家重点实验室、超导材料制备国家工程实验室、中国有色金属工业西北质量监督检验中心、层状金属复合材料国家地方联合工程研究中心等的依托单位，地处西安、宝鸡两地六区。研究院现有资产总值64.6亿元，仪器设备3000多台套，占地3428亩，正式职工2874人，其中科技人员近千余人，有中国工程院院士1人，教授、高工200多人，博士、硕士300余名。形成了以钛产业为主业，覆盖超导材料、金属纤维及制品、稀贵金属材料等产业的多元化格局，其产品广泛应用于航空、航天、航海、信息、电子、能源、环保等国民经济重要领域。
 材料分析中心其前身可追溯至成立于1966年11月的西北有色金属研究院第三研究室（金属物理研究室）和第二研究室（化学分析研究室）。在四十多年的发展中，中心完成各类课题320项，获奖成果24项，其中省部级科技进步二等奖4项、三等奖9项，市局级科技进步一等奖1项、二等奖1项。制/修订国家、行业标准50多项；主持了《钛及钛合金化学分析方法》、《锆及锆合金化学分析方法》等标准方法，研制了《钛合金化学成分标准物质》一套，并获得科技部三等奖；申报专利10余项，发表论文500余篇。中心资质齐全，通过了CMA、CAL、CNAS、DilAC认证，是全国(稀有金属)质量控制与评价实验室、中国有色金属工业西北质量监督检验中心、陕西省有色金属产品质量监督检验站、陕西省有色金属材料分析检测与评价中心、陕西省核工业用金属材料分析检测与评价中心的主体，同时也承担了钛及钛合金生产许可证、铜及铜合金管材生产许可证检验机构。中心主要业务：有色金属的矿冶产品和加工材、贵金属及其加工产品及钢铁类产品的化学成份分析及物理性能测试任务，授权承接国家和省级技术监督部门规定的定期检验、监督抽查、产品鉴定及企事业单位的委托检验和仲裁检验，同时提供技术咨询、实验室规划设计，分析方法研究，标准试样研制和人员培训等服务项目。中心现有资产4200万元，拥有光电能谱-俄歇能谱联用仪、原子力显微镜、扫描电镜等检测设备60台套。

1.4  主要工作过程和内容 
1.4.1工作分工
1.4.1.1西北有色金属研究院负责该标准方法起草，完成试验报告并送验证单位验证，征求意见后最终形成讨论稿、预审稿以及送审稿。
1.4.1.2西部新锆核材料科技有限公司为第一验证单位，金堆城钼业公司、广东省工业分析检测中心、国标（北京）检验认证有限公司、西部金属材料股份有限公司、北矿检测技术有限公司、国核宝钛锆业股份公司等7家单位为第二验证单位。

1.4.2工作进度及标准编制过程
根据任务落实会议精神，我院材料分析中心成立《钛锆化学分析方法》修订课题小组，完成相应的方法研究工作，汇总各验证单位数据，完成标准撰写工作。
1）2018年3月14日～3月16日在云南省昆明市组织召开有色金属标准工作会议。形成《钛锆化学分析方法》标准任务落实会会议纪要，批准由西北有色金属研究院主持修订GB/T13747.7《锆及锆合金化学分析方法第7部分 锰量的测定 高碘酸钾分光光度法和电感耦合等离子体原子发射光谱法》。
2）2018年4月组建《钛锆化学分析方法》起草小组：撰写开题报告，落实课题组长及课题成员的任务，确定标准编审原则。                                                    
3）2018年5-6月完成相应的分析方法样品收集和研究内容，形成相应的征求意见稿、研究报告、征求意见表等，并连同验证样品一起分别寄往各验证单位。

4）2018年7月，陆续收到各验证单位的研究报告及反馈意见，汇总完成标准讨论稿、试验报告、意见汇总表及编制说明。

5）2018年7月25日～7月27日，参加全国稀有金属标准化技术委员会在哈尔滨召开的标准讨论会；会上各位专家对标准提出了以下修改意见：

①标准正文中的相关术语按GB/T 20001.4-2015进行修改；
②第2.6部分 试验数据处理表述应改为“锰的含量以锰的质量分数wMn计，按下列公式计算”；在公式中增加%符号； 
③第3.5.3及3.5.5“称取0.500g金属锆”修改为“称取0.50g金属锆”。

④第3.5.6推荐分析线波长由：“257.6nm”改为“257.610nm”。
    ⑤将3.5.6.1和3.5.6.2合并为“3.5.6于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，于推荐的分析波长：257.610nm处，测定工作曲线溶液（3.5.5），当工作曲线线性r≥0.999时，进行试液（3.5.4）的测定，检查元素谱线的背景并在适当的位置进行校正，由计算机自动给出锰元素的质量浓度。”
⑥第3.6部分 试验数据处理将数字修约规则改为“计算结果保留两位有效数字。
6）2018年12月3日～12月5日，参加全国稀有金属标准化技术委员会在福州召开的标准预审会。会上各位专家对标准提出了以下修改意见：

二、标准的编制原则

2018年3月于昆明参加全国有色金属标准任务落实会，落实了《锆及锆合金化学分析方法》起草任务，批准由西北有色金属研究院主持修订GB/T13747.7《锆及锆合金化学分析方法第7部分 锰量的测定 高碘酸钾分光光度法和电感耦合等离子体原子发射光谱法》。2018年4月西北有色金属研究院组建了《钛锆化学分析方法》起草小组：撰写开题报告，落实课题组长及课题成员的任务，确定标准编审原则；
（1）以满足我国锆及锆合金实际生产和使用的需要为原则。提高标准的适用性。
（2）以与实际相结合为原则，提高标准的可操作性。

（3）充分考虑国家法律、安全、卫生、环保法规的要求。

（4）完全按照GB/T 1.1—2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》、GB/T20001.4-2015《标准编写规则 第四部分：试验方法标准》的要求对本部分进行了编写。

（5）本标准的制定有利于促进国内外海绵锆、锆及锆合金市场公平贸易并与国际金属钒的检验分析接轨，具有可操作性。

（6）本标准与原标准相比有以下优点：增加了电感耦合等离子体原子发射光谱法，操作简便，效率更高。

三、标准主要内容的确定依据

我国锆及锆合金化学分析方法GB/T13747-1992实施了近25年，原方法中分析元素及检测手段已不能完全满足产品快速发展的要求。生产单位和企业用户要求检测更多的元素，并要求更快速、简便、先进的分析方法。

  本标准对原保留方法一高碘酸钾分光光度进行相关技术条件试验；并确定方法的准确度及精密度。新制定方法二电感耦合等离子体原子发射光谱法，测定范围0.005%～0.40%。对电感耦合等离子体发射光谱法测定条件和测定方法进行系统研究，并确定方法的准确度及精密度，最终形成有色金属国家标准。
3.1方法一高碘酸钾分光光度 

主要完成了以下技术实验：

3.1.1溶解试验

锆及锆合金的溶解可以用H2SO4+（NH4）2S2O8；HCl+HF+HNO3。考虑氧化反应在硫酸或硝酸中进行的比较快。同时高价锰在氧化性酸中比较稳定。研究选择用H2SO4+（NH4）2S2O8溶解试样。
3.1.2吸收波长确定
为了获得最好的检测灵敏度，按试验方法对30µg，50µg锰标准溶液进行光谱扫描，显示络合物在530nm处有最大吸收峰，选择530nm为测定波长。
3.1.3稳定性试验

移取10µg、 50µg锰标准溶液，按试验方法进行试验，测定吸光度值随时间的变化，结果显示高价锰显色液非常稳定，在12小时吸光度值没有较大变化。
3.1.4高碘酸钾用量试验

移取50µg锰标准溶液，同时称取1.0g纯锆基体，按试验方法进行试验，分别加入0.1g、0.2g，0.3g，0.5g高碘酸钾，测定结果显示吸光度值随高碘酸钾用量没有明显变化。有资料显示，1g高碘酸钾约氧化0.1g锰。综合考虑试样中其他共存元素，选择加入高碘酸钾0.2g。
3.1.5锆基体影响

称取0，0.02g，0.05g，0.10g，0.50g，0.70g，1.00g纯锆基体，分别加入50µg锰标准。按条件实验方法进行，吸光度值的没有明显变化。 
3.1.6共存元素影响

于一系列150mL烧杯中，分别加入可能共存元素的最高含量的单项及混合元素，考察各元素对10µg、50µgMn测定的干扰情况。试验结果表明：20mg的铪，10mg的锡、铌；3mg的铁元素，1.0mg铬、镍元素均不干扰锰的测定。
3.1.7精密度试验

由于搜集不到锰元素含量形成梯度的样品，分别以纯锆为基体，分别加入不同量的锰标准溶液合成样品1#；2#；3#，采用拟定的分析方法进行11次独立地测定,计算平均值及相对标准偏差，样品及合成样品精密度，测定结果见下表1。从表中数据可见，十一次测定结果的相对标准偏差（RSD）在4.16%～8.24%，加标回收率在98%～101%。方法具有较高的精密度和准确度。
表1精密度试验结果

	样品
	含锰/µg
	加锰量/µg
	测定结果/%
	平均值

/%
	SD/%
	RSD/%
	回收率/%

	纯锆（1g）
	0
	10
	0.0011、0.0010、0.0010、0.0009、0.0011、0.0010、0.0011、0.0009、0.0009、0.0011、0.0010
	0.0010
	0.00008
	8.24
	100

	纯锆（1g）
	0
	50
	0.0048、0.0046、0.0050、0.0053、0.0054、0.0050、0.0047、0.0051、0.0050、0.0046、0.0047
	0.0049
	0.00027
	5.53
	98

	纯锆（0.5g）
	0
	50
	0.0104、0.0096、0.0105、0.0095、0.0102、0.0109、0.0097、0.0100、0.0098、0.0099、0.0102
	0.0101
	0.00042
	4.16
	101


3.1.8各验证单位结果见表2
表2高碘酸盐分光光度法各单位结果
	单位
	试样
	测定结果（%）
	平均值（%）
	标准偏差
	RSD（%）

	西部新锆核材料科技公司
	Mn01
	0.00105；0.00108；0.00089；0.00109；0.00096；0.00114；0.00103；0.00093；0.00112；0.00121；0.00091
	0.00104
	0.000104
	9.99

	
	Mn02
	0.00453；0.00445；0.00515；0.00476；0.00526；0.00509；0.00508；0.00463；0.00469；0.00521；0.00474
	0.00487
	0.000291
	5.98

	
	Mn03
	0.0103；0.0107；0.0101；0.00945；0.00992；0.00968；0.0103；0.00983；0.00997；0.0105；0.0102
	0.0101
	0.000365
	3.61

	广东省工业分析检测中心
	Mn01
	0.0009；0.0011；0.0010；0.0009；0.0011；0.0009；0.0011
	0.0010
	0.00010
	10.00

	
	Mn02
	0.0048；0.0049；0.0050；0.0051；0.0047；0.0053；0.0048
	0.0049
	0.00021
	4.28

	
	Mn03
	0.0098；0.0103；0.0099；0.0101；0.0097；0.0097；0.0096
	0.0099
	0.00024
	2.42

	国标（北京）检验认证有限公司
	Mn01
	0.0012；0.0011；0.0010；0.0009；0.0010；0.0011； 0.0012；0.0009；0.0010；0.0012；0.0012
	0.0011
	0.00012
	10.83

	
	Mn02
	0.0049；0.0047；0.0052；0.0048；0.0050；0.0051；0.0050；0.0049；0.0052；0.0049；0.0049
	0.0050
	0.00014
	2.83

	
	Mn03
	0.0102；0.0099；0.0101；0.0098；0.0106；0.0104；0.0099；0.0102；0.0097；0.0102；0.0106
	0.0101
	0.00030
	3.01

	西部金属材料股份有限公司
	Mn01
	0.0010、0.0011、0.0010、0.0012、0.0010、0.0010、0.0011、0.0011、0.0012、0.0011、0.0013
	0.0011
	0.0001
	9.09

	
	Mn02
	0.0049、0.0049、0.0047、0.0049、0.0052、0.0055、0.0050、0.0048、0.0045、0.0049、0.0048
	0.0049
	0.00026
	5.29

	
	Mn03
	0.102、0.110、0.096、0.099、0.106、0.103、0.098、0.098、0.102、0.101、0.103
	0.102
	0.0040
	3.92

	北矿检测技术有限公司
	Mn01
	0.0009；0.0010；0.0009；0.0009；0.0011；0.0009；0.0010
	0.0010
	0.00008
	8.00

	
	Mn02
	0.0045；0.0047；0.0050；0.0050；0.0051；0.0049；0.0047
	0.0048
	0.00021
	4.38

	
	Mn03
	0.0103；0.0098；0.0102；0.0101；0.0098；0.0097；0.0095
	0.0099
	0.00029
	2.93

	金堆城钼业公司
	Mn01
	0.0010；0.0011；0.0010；0.0010；0.0009；0.0010；0.0011；0.0010；0.0010；0.0009；0.0010
	0.0010
	0.00007
	6.94

	
	Mn02
	0.0049；0.0048；0.0049；0.0050；0.0050；0.0049；0.0051；0.0048；0.0049；0.0048；0.0050
	0.0049
	0.00010
	2.00

	
	Mn03
	0.0101；0.0101；0.0095；0.0103；0.0102；0.0094；0.0104；0.0102；0.0093；0.0098；0.0096
	0.0099
	0.00039
	3.96

	国核宝钛锆业股份公司
	Mn01
	0.0011、0.0010、0.0010、0.0010、0.0010、0.0010
0.0009、0.0009、0.0010、0.0010、0.0010
	0.0010
	0.00005
	5.39

	
	Mn02
	0.0050、0.0047、0.0051、0.0047、0.0053、0.0048
0.0056、0.0051、0.0048、0.0051、0.0056
	0.0051
	0.00032
	6.31

	
	Mn03
	0.0105、0.0105、0.0105、0.0105、0.0105、0.0105
0.0105、0.0105、0.0105、0.0105、0.0104
	0.0105
	0.00003
	0.29


3.1.9重复性限和再现性限

利用以上数据对重复性和再现性进行统计计算，结果见表3。

表3 重复性和再现性统计结果
	水平
	Mn01
	Mn02
	Mn03

	Sr
	0.00009
	0.00024
	0.00033

	SR
	0.00009
	0.00024
	0.00037

	r
	0.0003
	0.0007
	0.0009

	R
	0.0003
	0.0007
	0.0011


3.2方法二电感耦合等离子体原子发射光谱法
主要完成了以下技术实验：
3.2.1溶解试验

   锆及锆合金的溶解可以用H2SO4+（NH4）2S2O8；HCl+HF+HNO3。HF酸可以快速溶解样品，而引入H2SO4会影响提升量。因此我们选用HCl+HF+HNO3分解试样。经试验证明，酸度在5%-10%之间对检测结果没有影响。选择加入盐酸5%，并控制试样与标准保持酸度一致。
3.2.2元素分析线

由于元素的谱线非常复杂,因此选择合适的谱线至关重要。所选用的分析线必须没有光谱干扰而且是灵敏的。分别对锰标准溶液, 基体溶液, 基体溶液加锰标准溶液进行谱图扫描,确定了锰分析谱线为Mn257.610nm。

3.2.3元素检出限和定量下限的确定

按工作曲线配制锰的标准溶液，对空白溶液连续测定十一次，以3倍的11次空白溶液标准偏差为元素的检出限，以检出限的五倍作为定量下限。本方法检出限为0.0033μg/mL定量下限为0.017μg/mL。

3.2.4基体的影响

  分别考察了锆基体0 ,2000，4000，4500，5000，5500（mg/L）对Mn（1 mg/L）测定强度的影响，结果可见，锆基体对于Mn的测定有一定程度的负干扰。因此采用基体匹配标准曲线,以消除基体的干扰。

3.2.5共存元素铪、锡、铌、铬、铁等的干扰

于一系列100mL容量瓶中，分别加入可能共存元素的最高含量的单项及混合元素，考察各元素对25µg、2000µg锰测定的干扰情况。试验结果表明：20mg的铪，10mg的锡、铌；3mg的铁元素，1mg铬、镍元素均不干扰锰的测定。
3.2.6工作曲线

对系列锰标准溶液（0μg/mL 、0.5μg/mL、1.0μg/mL、5.0μg/mL、10.0μg/mL、20.0μg/mL、）进行测定，线性相关系数大于0.9999。
3.2.7精密度试验

由于搜集不到锰元素含量形成梯度的样品，分别以纯锆为基体，分别加入不同量的锰标准溶液合成样品1#；2#；3#，采用拟定的分析方法进行11次独立地测定,计算平均值及相对标准偏差，样品及合成样品精密度，测定结果见下表4。从表中数据可见，十一次测定结果的相对标准偏差（RSD）在0.87%～3.22%，加标回收率在100%～101%。方法具有较高的精密度和准确度。
表4精密度试验结果
	样品
	含锰/µg
	加锰量/µg
	测定结果/%
	平均值
/%
	SD/%
	RSD/%
	回收率/%

	纯锆
	0
	25
	0.0050、0.0050、0.0049、0.0047、0.0051、0.0052、0.0049、0.0051、0.0048、0.0051、0.0052
	0.0050
	0.000161
	3.22
	100

	
	
	500
	0.102、0.0997、0.103、0.0973、0.100、0.104、0.105、0.0967、0.103、0.0982、0.104
	0.101
	0.0029
	2.87
	101

	
	
	1500
	0.303、0.300、0.301、0.302、0.301、0.298、0.299、0.297、0.294、0.300、0.302
	0.300
	0.0026
	0.87
	100


3.2.8各验证单位结果见表5
表5电感耦合等离子体发射光谱法各单位结果
	单位
	试样
	测定结果（%）
	平均值（%）
	标准偏差
	RSD（%）

	西部新锆核材料科技公司
	Mn01
	0.00472；0.00584；0.00491；0.00525；0.00546；0.00482；0.00553；0.00520；0.00491；0.00530；0.00529
	0.00520
	0.000339
	6.52

	
	Mn02
	0.100；0.0971；0.101；0.0978；0.102；0.0951；0.101；0.0949；0.0986；0.0961；0.103
	0.0988
	0.00281
	2.85

	
	Mn03
	0.302；0.301；0.297；0.302；0.298；0.301；0.304；0.299；0.303；0.297；0.306
	0.301
	0.00291
	0.97

	广东省工业分析检测中心
	Mn01
	0.0048；0.0052；0.0046；0.0048；0.0051；0.0049；0.0048；0.0052；0.0048；0.0047；0.0048
	0.0049
	0.0001999
	4.08

	
	Mn02
	0.101；0.102；0.0985；0.0988；0.102；0.100；0.103；0.104；0.102；0.0975；0.0964
	0.1009
	0.00242
	2.41

	
	Mn03
	0.297；0.299；0.0297；0.300；0.295；0.296；0.294；0.303；0.302；0.301；0.295
	0.298
	0.003082
	1.03

	国标（北京）检验认证有限公司
	Mn01
	0.0051；0.0050；0.0048；0.0051；0.0052；0.0049；0.0051；0.0048；0.0051；0.0047；0.0052
	0.0050
	0.00018
	3.5

	
	Mn02
	0.103；0.103；0.0996；0.0966；0.100；0.104；0.105；0.0966；0.103；0.104；0.0988
	0.101
	0.0031
	3.0

	
	Mn03
	0.304；0.299；0.301；0.304；0.301；0.299；0.299；0.298；0.295；0.300；0.311
	0.301
	0.0042
	1.4

	西部金属材料股份有限公司
	Mn01
	0.0043、0.0038、0.0046、0.0044、0.0050、0.0048、0.0046、0.0044、0.0042、0.0046、0.0048
	0.0045
	0.00033
	7.37

	
	Mn02
	0.0994、0.0997、0.0992、0.1002、0.0993、0.0994、0.0993、0.0997、0.1003、0.0994、0.0998
	0.0996
	0.00037
	0.37

	
	Mn03
	0.302、0.296、0.294、0.301、0.303、0.298、0.304、0.301、0.295、0.302、0.301
	0.300
	0.0034
	1.14

	北矿检测技术有限公司
	Mn01
	0.0050；0.0050；0.0049；0.0051；0.0052；0.0048；0.0050
	0.0050
	0.00013
	2.60

	
	Mn02
	0.0984；0.1000；0.0988；0.1020；0.0997；0.1020；0.0993
	0.100
	0.0014
	1.40

	
	Mn03
	0.3010；0.3000；0.3020；0.2980；0.2920；0.3010；0.2970
	0.299
	0.0035
	1.17

	金堆城钼业公司
	Mn01
	0.0048；0.0047；0.0050；0.0051；0.0050；0.0053；0.0053；0.0054；0.0057；0.0052；0.0050
	0.0051
	0.00028
	5.52

	
	Mn02
	0.1022；0.1036；0.0994；0.1042；0.1036；0.1038；0.0996；0.1034；0.1042；0.1004；0.1036；
	0.1025
	0.00186
	1.80

	
	Mn03
	0.3026；0.3002；0.3018；0.2992；0.3032；0.3018；0.3016；0.3036；0.3008；0.2994；0.3056
	0.3018
	0.00191
	0.63

	国核宝钛锆业股份公司
	Mn01
	0.0051、0.0052、0.0052、0.0052、0.0052、0.0052、0.0051、0.0052、0.0052、0.0052、0.0052
	0.0052
	0.00004
	0.78

	
	Mn02
	0.102、0.105、0.103、0.103、0.102、0.105、
0.105、0.105、0.102、0.103、0.104
	0.104
	0.0013
	1.25

	
	Mn03
	0.313、0.314、0.314、0.308、0.312、0.310、0.310、0.308、0.311、0.311、0.309
	0.311
	0.0022
	0.70


3.2.9重复性限和再现性限

利用以上数据对重复性和再现性进行统计计算，结果见表6。

表6重复性和再现性统计结果

	水平
	Mn01
	Mn02
	Mn03

	Sr
	0.00023
	0.00222
	0.000301

	SR
	0.00032
	0.00264
	0.00500

	r
	0.00066
	0.0063
	0.0085

	R
	0.00091
	0.0074
	0.0142


四  标准水平分析

本标准是对GB/T 13747.7-1992版的修订，在原高碘酸钾分光光度法的基础上，增加电感耦合等离子体原子发射光谱法。在制定时经过检索，国内外均未查询到相同的国家及国际标准，与现有标准及制定中的标准无重复交叉情况。经查，本标准不涉及国内外专利，本标准涉及内容全面、条款详细、在制修订过程中吸纳了国内外相关新技术，该标准与其他国家、行业标准互为补充、衔接配套，整体达到国内先进水平。
五  与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系

本标准所规定的内容，完全满足相关国家法律、法规和强制性国家标准要求。
六  涉及国内外专利处置情况

经查，本标准不涉及国内外专利。
七  重大分歧意见的处理经过和依据

无。

八、标准作为强制性或推荐性标准的建议

建议本标准为推荐性国家标准，供相关组织参考采用。

九、贯彻标准的要求和措施建议    

无

十  废止现行有关标准的建议

   新标准实施后，建议废止GB/T 13747.7-1992

十一  其他应予说明的事项

本标准遵守下列基础标准：

GB/T 1.1-2009标准化工作导则  第1部分：标准的结构和编写 
GB/T 20001.4-2015标准编写规则  第4部分：试验方法标准
GB/T 17433冶金产品化学分析基础术语

GB/T 11792测试方法的精密度  在重现性或再现性条件下所得测试结果可接受的检查和最终测试结果的确定。

GB/T 3101有关量、单位和符合的一般原则

GB/T 3102.8物理化学和分子物理学的量和单位

GB/T 1467冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定

GB/T 8170数值修约规则与极限数值的表示和判定

十二 预期效果

本标准制定了海绵锆、锆及锆合金中锰含量的测定方法。通过本标准的实施，将进一步规范海绵锆、锆及锆合金中锰量的分析检验工作，提高检测精度。能够满足海绵锆、锆及锆合金产业生产实际使用和未来发展的需求，对产品质量控制和公平贸易方面产生重要影响。
西北有色金属研究院材料分析中心

2018年11月15日
