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《铝及铝合金化学分析方法 第4部分：铁含量的测定》
征求意见稿编制说明

1、 工作简况

1　 立项目的

    GB/T 20975.4 《铝及铝合金化学分析方法 第4部分 铁含量的测定》于2006年～2007修订，至今已近10年；随着铝及铝合金用途越来越广泛，新产品不断研制开发该标准的分析范围、分析方法已经不能适应产品的需求；急需扩大分析范围、补充新的方法。

    同时现有GB/T 20975.4《铝及铝合金化学分析方法 第4部分 铁含量的测定》、YS/T 807.1《铝中间合金化学分析方法 第1部分 铁含量的测定》两个标准，应用时比较混乱。为规范检测标准，拟对其进行修订。

    将GB/T 20975.4与YS/T 807.1合并。目前，GB/T 20975.4《铝及铝合金化学分析方法 第4部分：铁含量的测定》只有邻二氮杂菲分光光度法一种方法，拟将重铬酸钾滴定法作为方法二纳入GB/T 20975.4。由于包含了铝中间合金中铁的分析，以及GB/T 27677的修订时铁的范围有了非常大的变化，所以铁的分析范围也需扩大，拟定上限调整为50%，但50%～70%的铁含量也可以参考使用（加大稀释倍数）。

    本标准修订时，主要技术指标与国际先进标准接轨，又结合了国内现行的实际情况。修订后的标准将满足科研、生产、销售等流程的需要；与国际方法统一，也作为经济贸易的依据，减少争端，促进铝行业的发展。任务来源。
    为了提高铝及铝合金产品的质量，加速我国各领域“中国制造”进程，满足社会需求，2018年国家标准化管理委员会下达了GB/T 20975.4 《铝及铝合金化学分析方法 铁含量的测定》起草任务，项目编号为：国标委综合【2017】128号20173480-T-610，项目要求完成时限： 完成年限为2019年末。

2  项目编制组单位简况

2.1  编制组成员单位

本部分方法一邻二氮杂菲分光光度法，由东北轻合金有限责任公司、有色金属技术经济研究院、中铝瑞闽股份有限公司、广西柳州银海铝业股份有限公司、中铝材料应用研究院有限公司、国家再生有色金属质检中心、广铝集团有限公司等七家单位共同编制。

本部分方法二重铬酸钾滴定法，由东北轻合金有限责任公司、有色金属技术经济研究院、广西柳州银海铝业股份有限公司、中铝材料应用研究院有限公司、国家再生有色金属质检中心、河北四通新型金属材料股份有限公司、有研亿金新材料有限公司等七家单位共同编制。

2.2  本部分方法一主编单位简介

东北轻合金有限责任公司为主编单位。东北轻合金有限责任公司隶属于中国铝业公司，始建于1956年，是新中国第一个铝镁合金加工企业，是我国飞机、火箭、导弹、卫星、宇宙飞船等航空航天铝材保障基地，舰船、装甲车辆等军工产品保障基地，中国铝材出口加工基地之一。拥有各类铝及铝合金加工设备5700多台（套），生产的品种有：铝及铝合金管材、板材、带材、铝箔、型材、棒材、线材、粉材、锻件和深加工制品等。

东轻公司在标准起草方面有着非常丰富的经验，累计主起草或修订标准150余项，标准涵盖了国家标准、国家军用标准及行业标准等，起草的标准覆盖了整个铝加工行业，包括检验方法标准和产品标准，现有的主要国家标准仍有很大比例是东轻公司为主起草的。同时东轻公司也是国家第一批铝合金标样定点生产单位之一。研制的标准样品已经广泛应用于全国各厂矿企业、科研院所。填补了多项国内空白。东轻公司无论从生产经验、质量稳定性控制、检测工作经验积累方面还是标准起草方面，东轻公司都具备主编起草本国家标准的资格、基础和条件。

有色金属技术经济研究院是我国有色金属行业的标准研究权威单位。馆藏有齐全的镁材国际、国外先进标准和先进工艺资料，有齐全的镁合金国际国外锻件的先进标准与我国镁合金锻件标准的对比资料。本单位积极参加各项编制工作，积极配合主编单位分配各项标准任务，协调各成员单位之间的关系，指导编制组正确采用国际、国外先进标准，为本标准的科学性、先进性把关和提供了充分的标准依据和相关资料，在编制组中贡献巨大。

2.3  本部分方法二主编单位简介
东北轻合金有限责任公司为主编单位。东北轻合金有限责任公司隶属于中国铝业公司，始建于1956年，是新中国第一个铝镁合金加工企业，是我国飞机、火箭、导弹、卫星、宇宙飞船等航空航天铝材保障基地，舰船、装甲车辆等军工产品保障基地，中国铝材出口加工基地之一。拥有各类铝及铝合金加工设备5700多台（套），生产的品种有：铝及铝合金管材、板材、带材、铝箔、型材、棒材、线材、粉材、锻件和深加工制品等。

东轻公司在标准起草方面有着非常丰富的经验，累计主起草或修订标准150余项，标准涵盖了国家标准、国家军用标准及行业标准等，起草的标准覆盖了整个铝加工行业，包括检验方法标准和产品标准，现有的主要国家标准仍有很大比例是东轻公司为主起草的。同时东轻公司也是国家第一批铝合金标样定点生产单位之一。研制的标准样品已经广泛应用于全国各厂矿企业、科研院所。填补了多项国内空白。东轻公司无论从生产经验、质量稳定性控制、检测工作经验积累方面还是标准起草方面，东轻公司都具备主编起草本国家标准的资格、基础和条件。

有色金属技术经济研究院是我国有色金属行业的标准研究权威单位。馆藏有齐全的镁材国际、国外先进标准和先进工艺资料，有齐全的镁合金国际国外锻件的先进标准与我国镁合金锻件标准的对比资料。本单位积极参加各项编制工作，积极配合主编单位分配各项标准任务，协调各成员单位之间的关系，指导编制组正确采用国际、国外先进标准，为本标准的科学性、先进性把关和提供了充分的标准依据和相关资料，在编制组中贡献巨大。

3  主要工作过程
3.1  本部分方法一主要工作过程
3.1.1  调研    
调研工作是从铝合金的生产企业和用户两个方面进行的。标准编制小组查阅国内外铝及铝合金产品化学成分标准，GB/T 3190-2008、GB/T 8733-2016、GB/T 27677-2017、GB/T 1196-2017、GB/T 1173-2013、YS/T 665-2018、YS/T 275-2018等，以及部分产品标准GB/T 4437.1-2015、GB/T 34493-2017、YS/T 439-2012、GB/T 33227-2016、GB/T 33910-2017等和已经注册的铝合金700多个牌号及相关要求，同时向生产单位和用户征集关于铁的测定要求、测定范围等。在《GB/T 3190-2008 变形铝及铝合金化学成分》中最高含量2.0%、《GB/T 8733-2016 铸造铝合金锭》中最高含量1.0%，《GB/T1173-2013 铸造铝合金》中最高含量1.2%，查阅其他产品标准及国际国内牌号，其中8019中铁含量最高9.3%。因此，需要相应的分析标准进行测定，为标准修订过程中铁的含量范围确定奠定了基础。
3.1.2 任务落实会

2018年3月14日～17日，全国有色金属标准化技术委员会在云南省昆明市召开了有色金属标准工作会议，有31家单位45位代表参加了会议。会议对GB/T 20975.４《铝及铝合金化学分析方法 铁含量的测定 邻菲罗啉分光光度法》进行了任务落实，会上成立了标准编制组，会上确定了由东北轻合金有限责任公司、有色金属技术经济研究院、中铝瑞闽股份有限公司、广西柳州银海铝业股份有限公司、中铝材料应用研究院有限公司、国家再生有色金属质检中心、广铝集团有限公司等七家单位组成本标准的编制组单位，并形成任务分工。会议决定将GB/T 20975.４《铝及铝合金化学分析方法 第４部分：铁含量的测定 邻菲罗啉分光光度法》确定测定范围，补充干扰实验，重新进行精密度试验，以再限性限代替允许差，会上同时也确定了本标准的修订思路。
3.1.3  编制《征求意见稿》

    从接受制修订任务开始，标准编制小组查阅了相关资料，确定了干扰元素的种类、最高含量，设计了实验方案。主要是验证共存元素的干扰试验，然后又补充了共存元素的的干扰实验。最后，进行了生产考核。同时决定采用东轻公司生产的铝合金标准样品对方法共同验证试验。
    2018年11月，标准编制小组完成本方法的研究工作，将验证样品分别寄往各复验复核单位。根据实验结果，形成试验报告，编制标准的征求意见稿，并广泛征求意见。

    2019年4月30日编制出本部分的《征求意见稿》，并发昆明冶金研究院等20家单位进行征求意见。其中生产企业13家、科研院所5家，高校2家。

    详见意见汇总处理表。
3.1.4  第二次工作会议

    2019年7月23日～25日，全国有色金属标准化技术委员会于云南省大理市召开了有色金属标准工作会议。会议对GB/T 20975.4《铝及铝合金化学分析方法 铁含量的测定》进行了预审。

3.1.5  编制《送审稿》

    编制组根据20家单位对本部分提出的意见和建议，以及第二次工作会议的要求，于2019年8月10日编制出本部分的《送审稿》。

3.1.6  审定会

3.1.7  编制报批稿

3.2  本部分方法二主要工作过程
3.2.1  调研

调研工作是从铝合金的生产企业和用户两个方面进行的。标准编制小组查阅国内外铝及铝合金产品化学成分标准，GB/T 3190-2008、GB/T 8733-2016、GB/T 27677-2017、GB/T 1196-2017、GB/T 1173-2013、YS/T 665-2018、YS/T 275-2018等，以及部分产品标准GB/T 4437.1-2015、GB/T 34493-2017、YS/T 439-2012、GB/T 33227-2016、GB/T 33910-2017等和已经注册的铝合金700多个牌号及相关要求，同时向生产单位和用户征集关于铁的测定要求、测定范围等。在《GB/T 3190-2008 变形铝及铝合金化学成分》中最高含量2.0%、《GB/T 8733-2016 铸造铝合金锭》中最高含量1.0%，《GB/T1173-2013 铸造铝合金》中最高含量1.2%，查阅其他产品标准及国际国内牌号，铁含量大于3.5%的铝合金主要有4019、8019、8022等，其中8019中铁含量最高9.3%。在《GB/T 27677-2017铝中间合金》中有AlFe5、AlFe10、AlFe20、AlFe45、AlFe60等5个牌号，最高含量64%。因此，需要相应的分析方法进行测定，为标准修订过程中铁的含量范围确定奠定了基础。
3.2.2 任务落实会

2018年3月14日～17日，全国有色金属标准化技术委员会在云南省昆明市召开了有色金属标准工作会议，有31家单位45位代表参加了会议。会议同意增加GB/T 20975.４《铝及铝合金化学分析方法 铁含量的测定 重铬酸钾滴定法》，并进行了任务落实，会上成立了标准编制组，会上确定了由东北轻合金有限责任公司、有色金属技术经济研究院、广西柳州银海铝业股份有限公司、中铝材料应用研究院有限公司、国家再生有色金属质检中心、河北四通新型金属材料股份有限公司、有研亿金新材料有限公司等七家单位组成本标准的编制组单位，并形成任务分工。会议确定了GB/T 20975.４《铝及铝合金化学分析方法 第４部分：铁含量的测定 重铬酸钾滴定法》测定范围，同时也确定了本部分的起草思路。
3.2.3  编制《征求意见稿》

    从接受制修订任务开始，标准编制小组查阅了相关资料，确定了干扰元素的种类、最高含量，设计了实验方案。主要是进行条件试验，然后又共存元素的干扰实验。最后，进行了生产考核。同时决定采用四通公司生产的铝铁合金对方法共同验证试验。
    2018年11月，标准编制小组完成本方法的研究工作，将验证样品分别寄往各复验复核单位。根据实验结果，形成试验报告，编制标准的征求意见稿，并广泛征求意见。

    2019年4月30日编制出本部分的《征求意见稿》，并发昆明冶金研究院等20家单位进行征求意见。其中生产企业13家、科研院所5家，高校2家。

    详见意见汇总处理表。
3.2.4  第二次工作会议

    2019年7月23日～25日，全国有色金属标准化技术委员会于云南省大理市召开了有色金属标准工作会议。会议对GB/T 20975.4《铝及铝合金化学分析方法 铁含量的测定》进行了预审。

3.2.5  编制《送审稿》

    编制组根据20家单位对本部分提出的意见和建议，以及第二次工作会议的要求，于2019年8月10日编制出本部分的《送审稿》。

3.2.6  审定会

3.2.7  编制报批稿

二  标准编制原则和确定标准主要内容

1  编制原则

第1、 以满足我国铝及铝合金的实际生产和使用的需要为原则，提高标准的适用性。

第2、 以与实际相结合为原则，提高标准的可操作性。

第3、 充分考虑国家法律、安全、卫生、环保法规的要求。

第4、 完全按照GB/T 1.1-2009《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则》、GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第4部分:试验方法标准》的要求对本部分进行了编写。

 2  确定本部分主要内容

（一）范围的确定

铁为铝合金中常规元素之一，严重影响着铝合金的性能，是必检元素。在《GB/T 3190-2008 变形铝及铝合金化学成分》中最高含量2.0%、《GB/T 8733-2016 铸造铝合金锭》中最高含量1.0%，《GB/T1173-2013 铸造铝合金》中最高含量1.2%，查阅其他产品标准及国际国内牌号，铁含量大于3.5%的铝合金主要有4019、8019、8022等，其中8019中铁含量最高9.3%。但这些牌号在我国没有使用，所以不考虑。在《GB/T 27677-2017铝中间合金》中有AlFe5、AlFe10、AlFe20、AlFe45、AlFe60等5个牌号，最高含量64%。
GB/T20975的本部分规定采用邻菲罗啉分光光度法测定铝及铝合金中铁含量。重铬酸钾滴定法测定铝中间合金中铁含量。

邻菲罗啉分光光度法适用于铝及铝合金中铁含量的测定，测定范围：0.001%～3.5%。重铬酸钾滴定法适用于铝中间合金中铁含量的测定，测定范围：3.5%～65%。
（二）规范性引用文件
由于需要，在文本中引用了GB/T 6682、GB/T 8005.1 、GB/T 8005.3 、GB/T 17433、GB/T 8170这些标准，所以在此条款中要增加这些标准。因为引用GB/T 8170-2008时，是引用的3.2、3.3条款，所以增加标准的年代号。
（三）术语与定义
根据标准编写新的要求，增加此条款。GB/T 17433、GB/T 8005.1、GB/T 8005.3界定的术语与定义适用于本部分。
2.1  确定邻菲罗啉分光光度法主要内容
（一）方法提要

邻二氮菲最常用的应用是分光光度法测定铁。邻二氮菲在pH为2~9时，会与亚铁离子（Fe2+）形成稳定的橙红色邻二氮菲亚铁离子（[Fe(phen)3]2+）。该反应的选择性很高，而且生成的橙红色络合物非常稳定，lgK稳=21.3（20℃），其溶液在510nm（可见光）有最大吸收峰，利用此显色反应，可以用可见光分光光度法测定微量铁。 虽然显色反应的适宜pH值范围很宽（pH=2~9），但测定时，通常在pH3.5~ pH4.5的HAc-NaAc缓冲介质中测定。

邻二氮菲，即“1,10-邻二氮杂菲”，1,10-Phenanthroline monohydrate.也称邻菲罗啉、邻菲啰啉、邻菲咯啉，是一种常用的氧化还原指示剂。它是一个双齿杂环化合物配体，具有很强的螯合作用，能与多种过渡金属形成配合物。其中铝合金中常见的元素Cu、Zn、Ni等的干扰，通过加入过量的邻二氮杂菲与之生成络合物以消除干扰；Ag与HCl生成沉淀，过滤去除；锆的干扰，通过过量的邻二氮杂菲及适当比色时间消除（显色30min）。

（二） 试剂

由于碘化钾分光光度法的检测下限为0.004%，所以在此条款中增加对试验用水的要求，要求“符合B/T 6682规定的二级水”。
（三）试样的溶解

将2008版的6.4.1的改为“酸溶法”、“碱溶法（原注解）”。便于试验人员根据实际情况选择溶解试样的方法。

将0.001%～0.01%的称样量改为1.000g，随之主试液体积也扩为100mL，发色时，溶液中Fe浓度没有变化，不会影响吸光度值。但是称样量，加大了一倍，其代表性更好。而且，2008版试液总体积为50mL，其中溶样15mL，混合液25mL，溶液转移时水的用量不好控制，容易造成体积超出50.00mL。
（四）共存元素干扰试验
    根据调研中涉及到的铝合金的最高含量，在可能的情况下选择合适的铝合金标准样品，按照分析方法操作，检测Fe的含量是否与标准值一致，以此判断共存元素是否有干扰。

1） Si、Ni的干扰实验

最高Si：13.5%； Ni：2.3%。选择：

4032——4763  Si：13.44%   Fe：0.232%    Ni：0.542

2D70——2762   Fe：1.49%   Ni：2.49%                

检测结果

	
	标准值，%
	检测值，%
	极差，%

	4032——4763
	0.232%±0.007%
	0.232、0.225、0.227、0.231
	0.007

	2D70——2762
	1.49%±0.04%
	1.505、1.482、1.497、1.511
	0.029


Si没有影响。

Ni 元素的影响，按照分析方法，通过加入过量的邻二氮杂菲反应生成络合物以消除干扰。
2）  Cu的干扰实验

最高 7.0%；选择：

2219——Fe：0.181%    Cu：6.37%    V：0.096%

	
	标准值，%
	检测值，%
	极差，%

	2219
	0.181%±0.006%
	0.177、0.179、0.181、0.176
	0.005


Cu 元素的影响，按照分析方法，通过加入过量的邻二氮杂菲反应生成络合物以消除干扰。同时，Cu+在碱性条件下与邻菲罗啉反应。本实验的显色酸度为pH3.5～pH4.5，采用HAc-NaAc缓冲介质中控制溶液酸度。
注：GB/T 5121.9-2008 铜及铜合金中铁的测定  Fe：0.0015%～0.5%

3）  Mg、Sb、Ce的干扰实验

最高Mg：10.5%；RE：5.0；选择：

5A12——Mg：9.30%   Fe：0.169%  Sb：0.017%

LF12  BY2125—1——Fe：0.26%   Ce：0.16%   Sb：0.013%   Mg：9.38%
	
	标准值，%
	检测值，%
	极差，%

	5A12
	0.169%±0.004%
	0.164、0.166、0.168、0.166
	0.004

	LF12  BY2125—1 
	0.26%±0.01%
	0.254、0.261、0.257
	0.007


Mg、Sb、Ce没有影响。

注1：GB/T 13748.9-2013 镁及镁合金中铁的测定   Fe：0.001%～1.0%。

注2：GB/T 16484.21-2009 氯化稀土、碳酸轻稀土化学分析方法 第21部分 氧化铁的测定   氧化铁：0.003%～1.0%

4）  Mn的干扰实验

最高1.6%；选择：

3003——3961   Mn：1.99%    Fe：0.056%

	
	标准值，%
	检测值，%
	极差，%

	3003——3961
	0.056%±0.002%
	0.0576、0.0567、0.0559、0.0572
	0.0017


Mn没有影响。

5）  Zn、Ti、Zr、C r、V、Sc、Be的干扰实验

最高Zn：11.0%  Ti：0.4%  Zr：0.5%   Cr：0.4%   V：0.4%；选择：

2系——2931   Fe：0.754%      Ti：0.269%   

6系——6933   Fe：0.166%      Ti：0.217%         Cr：0.33%   

5系——5963   Fe：0.65%       Cr：0.391%

7系——7961   Fe：0.044%      Zr：0.149%  
7系——7965   Fe：0.47%     Be：0.0083%         
7B05——Fe：0.271%    V：0.085%   Zr：0.191%   Cr：0.154%

7A55——Fe：0.018%        Zn：8.03%        Ti：0.043%     V：0.043%    Zr：0.121%

5A70——Fe：0.246%        Sc：0.21%

	
	标准值，%
	检测值，%
	极差，%
	备注

	2系——2931
	0.754%±0.02%
	0.743、0.751、0.764、0.758
	0.021
	

	6系——6933
	0.166%±0.004%
	0.167、0.166、0.164、0.168
	0.004
	Ti是Fe的1.3倍没有干扰

	5系——5963
	0.65%±0.03%
	0.633、0.642、0.667、0.654
	0.034
	

	7系——7961
	0.044%±0.002
	0.0425、0.0431、0.0440、0.0437
	0.0015
	Zr是Fe的3.4倍没有干扰

	7系——7965
	0.47%±0.02%
	0.455、0.479、0. 464、0.472
	0.024
	

	5A70
	0.246%±0.005%
	0.245、0.243、0.248、0.249
	0.006
	

	7B05
	0.271%±0.009%
	0.266、0.279、0.270、0.276
	0.01
	

	7A55
	0.018%±0.004%
	0.0172，0.0186，0.0190
	0.0018
	


锌锆有干扰，按照分析方法已经采取相应的方法消除。锌的干扰，通过加入过量的邻二氮杂菲；锆的干扰，通过适当比色时间消除（显色时间30min）。
注：GB/T 13747.2 锆及锆合金化学分析方法 铁含量的测定 Fe：0.01%～0.25%。
GB/T 4698.2-2011 海绵钛、钛及钛合金化学分析方法  铁含量的测定  Fe：0.005%～2.0%。
6）  Pb的干扰实验

a）  Pb＜0.1%时，选择：

	
	标准值，%
	检测值，%
	极差，%

	4032——4761
	0.131%±0.007%
	0.135、0.130、0.128、0.127
	0.130


Pb≤0.1% 不影响Fe的测定。

b） Pb≥0.1时，

采用试料加标的方法。在3003——3963中加入 不同量Pb，结果： 

	
	标准值
	加入Pb量，%
	检测值，%
	极差，%

	3003

—3963
	0.155%±0.007%
	0.5
	0.151、0.149、0.155
	0.006

	
	
	1.0
	0.147、0.146、0.150
	0.004

	
	
	2.0
	0.152、0.157、0.154
	0.005


    Pb≤2.0% 不影响Fe的测定。

注：GB/T 4103.4-2000 铅及铅合金中铁的测定  Fe：0.003%～0.012%。

7） Sn的干扰实验

a）  Sn≤0.05% 时，选择：

	
	标准值，%
	检测值，%
	极差，%

	4032——4765#
	0.518%±0.02%
	0.525、0.533、0.511、0.512
	0.022


Sn≤0.05% 不影响Fe的测定。
b） Sn ＞0.05%时，选择：

    在3003——3963#中加标

	
	标准值
	加入Sn量，%
	检测值，%
	极差，%

	3003

—3963
	0.155%±0.007%
	0.5
	0.159、0.161、0.155
	0.006

	
	
	1.0
	0.154、0.158、0.155
	0.004

	
	
	1.5
	0.149、0.152、0.146
	0.006


Sn≤1.5% 不影响Fe的测定。
注： GB/T 5121.9-2008 铜及铜合金中铁的测定  0.0015%～0.5%

GB/T 1176-2013 铸造铜及铜合金  ZCuSn10P1   Sn9.0%～11.5%   Fe＜0.1%

                             ZcuPb20Sn5  Sn4.0%～6.0%  Pb18.0%～23.0%  Sb＜0.75%  Fe＜0.25%

8）Li 的干扰试验

    最高Li ：2.7%；选择：

采用试料加标的方法。在3003——3963中加入 不同量Li，结果： 

	
	标准值
	加入Li量，%
	检测值，%
	极差，%

	3003

—3963
	0.155%±0.007%
	0.5
	0.148、0.146、0.154
	0.008

	
	
	1.5
	0.146、0.151、0.149
	0.005

	
	
	3.0
	0.152、0.147、0.154
	0.007


Li≤3.0% 不影响Fe的测定。
注： GB/T 20931.7-2007  锂化学分析方法  铁的测定  Fe：0.0005%～0.05%
9）Ag的干扰试验  

    最高Ag：0.6%；选择：

试样用盐酸溶解，Ag与Cl-生成沉淀，用慢速定量滤纸过滤，除去，消除干扰。

10）Bi的干扰实验

最高Bi：1.5%；选择：

分析铝铋中间合金（Bi：2.8%）中铁的含量，与广电直读光谱法对比： 

	
	比色法检测值，%
	光电直读发射光谱法检测值，%

	
	单次测量值
	平均值
	

	AlBi中间合金1#
	0.11、0.14
	0.125
	0.11

	AlBi中间合金2#
	0.077、0.081
	0.079
	0.082

	AlBi中间合金3#
	0.094、0.101
	0.098
	0.11


   Bi≤3.0% 不影响Fe的测定。

注：GB/T 8220.2-1998 铋化学分析方法 铁的测定  Fe：0.0003%～0.0015% ；此方法中铋与其他干扰离子，用 EDTA二钠溶液（250g/L）和柠檬酸盐（柠檬酸铵溶液250g/L）掩蔽。

（五）工作曲线

工作曲线的调整。2008版中试样的稀释倍数与所应用的工作曲线对应的比较混乱，通过计算，重新将工作曲线整合为两条；如此，便于操作与计算。同时，将吸收池的尺寸要求去掉，因为有的分光光度计只有1cm吸收池。

	wFe/%
	试料质量（m0）/g
	主试液体积（V0）/mL
	移取试液体积（V1）/mL
	发色时Fe量/mg
	工作曲线（Fe 0.01mg/mL）

	原版
	0.001～0.006
	0.5000
	50
	——
	0.005mg～0.03mg
	0、0.50mL～4.00mL

	
	>0.06～0.025
	
	100
	——
	0.03mg～0.125mg
	0、3.00mL～15.00mL

	
	>0.025～0.15
	
	250
	50
	0.025mg～0.15mg
	0、2.50mL～25.00mL

	
	>0.15～0.5
	
	500
	25
	0.0375 mg～0.125mg
	

	
	>0.5～1.0
	
	500
	20
	0.10mg～0.20mg
	

	
	>1.0～2.0
	
	500
	10
	0.10mg～0.20mg
	

	
	>2.0～3.5
	
	500
	10
	0.15mg～0.35mg
	0、15.00mL～40.00mL

	

	修订后
	0.001～0.01
	1.000
	100
	——
	0.01mg～0.10mg
	0、1.00mL～10.00mL

	
	>0.01～0.05
	0.500
	100
	——
	0.05mg～0.25mg
	0、5.00mL～35.00mL

	
	>0.05～0.25
	
	250
	50
	0.05mg～0.25mg
	

	
	>0.25～1.5
	
	500
	20
	0.05mg～0.30mg
	

	
	>1.5～3.5
	
	500
	10
	0.15mg～0.35mg
	


（六）回收实验
采用3003-3961标准样品，加入不同量的Fe，检测其含量（每个含量3次），计算回收率。

	合金
	标准值，%
	Fe的加入量，% 
	理论值，%
	检测平均值，%
	回收率%

	3003—3963
	0.155%±0.007%
	0.10
	0.255
	0.249
	97.6

	
	
	1.00
	1.155
	1.162
	100.6


实验数据表明本方法的回收率很好。

（七）分析方法的精密度试验
采用7A55、LD31标准样品，按照分析方法分别检测10次。

	合金
	标准值，%
	测量值，%
	平均值%
	SD%
	RSD%

	7A55
	0.017
	0.0169；0.0168；0.0168； 0.0169；0.0170；

0.0170；0.0172；0.0171；0.0172；0.0171
	0.0169
	0.00037
	2.17

	LD31
	0.25
	0.249；0.249；0.251；0.248；0.240；
0.251；0.252；0.249；0.250；0.249
	0.250
	0.0016
	0.64


实验数据表明本方法的精密度很好。

（八）  精密度试验

	
	标准值/%
	检测值/%
	平均值/%
	SD/%
	RSD/%

	7A55

注：称取0.25g，精确至0.0001g；再称取0.250g精铝（99.996%），与之合并；按方法操作，按照0.500g进行计算结果。
	0.018/2

=0.009
	东轻
	0.0091，0.0095，0.0091，0.0093，0.0092

0.0092，0.0092，0.0094，0.0093，0.0091
	0.0092
	0.00019
	2.04

	
	
	广铝
	0.0099；0.0096；0.0091；0.0093；0.0095

0.0097；0.0094；0.0097；0.0093；0.0094
	0.0095
	0.0002
	2.51

	
	
	瑞闽
	0.0085、0.0084、0.0085、0.0085、0.0086

0.0087、0.0086、0.0087、0.0085、0.0087
	0.0086
	0.0003
	3.5

	
	
	柳州

银海
	0.01197 0.01199 0.01196 0.01198 

0.01194 0.01196 0.01198 0.01187
	0.01195
	0.00004
	0.33

	
	
	再生
	0.00794；0.00804；0.00788；0.00828；0.00870；0.00840；0.00792；0.00824；0.00806；0.00800
	0.00815
	0.00026
	3.18

	
	
	中铝

材料
	0.0081，0.0085，0.0083，0.0082，0.0082，

0.0086，0.0083，0.0081，0.0084
	0.0083
	0.000173
	2.09

	YSS059-2012

-3961
	0.056
	东轻
	0.057 0.055 0.056 0.057 0.053

0.057 0.054 0.056 0.055 0.057
	0.055
	0.0017
	2.25

	
	
	广铝
	0.059；0.062；0.058；0.060；0.062

0.058；0.059；0.061；0.061；0.060
	0.060
	0.001
	2.48

	
	
	再生
	0.0568；0.0567；0.0571；0.0564；0.0565

0.0571；0.0561；0.0565；0.0566；0.0567
	0.0567
	0.00031
	0.55

	
	
	瑞闽
	0.059、0.058、0.059、0.059、0.059

0.058、0.058、0.058、0.058、0.058
	0.058
	0.002
	3.4

	
	
	柳州

银海
	0.058 0.056 0.057 0.058 0.058

0.058 0.058 0.057 0.057 0.057
	0.057
	0.001
	1.75

	
	
	中铝材料
	0.0579，0.0577，0.0565，0.057，

0.0571，0.0569，0.0571，0.0567，0.0569
	0.057
	0.000448
	0.79

	YSS059-2012-3965
	0.858%
	东轻
	0.859；0.852；0.866；0.870； 0.857

0.873；0.871；0.855； 0.865；0.850
	0.862
	0.0029
	0.34

	
	
	广铝
	0.879；0.863；0.881；0.870；0.869

0.874；0.870；0.879；0.871；0.867
	0.872
	0.006
	0.67

	
	
	再生
	0.859；0.860；0.858；0.859；0.860

0.858；0.857；0.857；0.862；0.860
	0.859
	0.0017
	0.19

	
	
	瑞闽
	0.85、0.85、0.82、0.85、0.84

0.84、0.84、0.84、0.85、0.83
	0.84
	0.03
	3.6

	
	
	柳州

银海
	0.847 0.850 0.850 0.848 0.848 

0.850 0.848 0.849 0.849 0.848
	0.849
	0.001
	0.12

	
	
	中铝材料
	0.865，0.866，0.863，0.856，0.860，

0.857，0.862，0.865，0.859
	0.86
	0.00364
	0.42

	2D70——2761

注：分取20mL
	1.72%*2

=3.44%
	东轻
	3.454；3.437；3.482；3.473；3.456

3.478；3.429；3.445；3.464；3.428
	3.456
	0.026
	0.75

	
	
	广铝
	3.47；3.52；3.46；3.47；3.49

3.53；3.46；3.47；3.50；3.52
	3.49
	0.03
	0.77

	
	
	再生
	3.478；3.466；3.470；3.471；3.470

3.484；3.493；3.472；3.479；3.487
	3.477
	0.0087
	0.25

	
	
	柳州

银海
	3.39  3.39  3.38  3.39  3.39 

3.38 3.40  3.40  3.40  3.40
	3.39
	0.01
	0.29

	
	
	瑞闽
	3.44、3.44、3.44、3.45、3.45

3.45、3.45、3.44、3.45、3.44
	3.44
	0.02
	0.58

	
	
	中铝材料
	3.435，3.471，3.466，3.441，3.450，

3.465，3.453，3.461，3.455
	3.46
	0.0119
	0.34


（九）重复性限、再现性限

按照GB/T 6379.2-2004的7.4.5条款，计算重复性限、再限性限。
	wFe%
	总体平均值，%
	Sr，%
	SR，%
	r%
	R%
	备注

	0.009
	0.0092
	0.00026
	0.00042
	0.00073
	0.0011
	

	0.056
	0.0573
	0.0014
	0.0019
	0.0039
	0.0053
	

	0.858
	0.857
	0.0070
	0.012
	0.020
	0.034
	

	3.44
	3.45
	0.019
	0.031
	0.053
	0.087
	


（十）结论

通过多家单位验证，结果表明：东轻公司负责修订的GB/T 20975.4-201X《铝及铝合金化学分析方法 第4部分：铁含量的测定 邻菲罗啉分光光度法》适用于铝及铝合金中铁含量为0.001%∼3.5%的测定，本方法操作简单、快速，准确度高，重现性好，适合推荐作为国家标准分析方法。

2.2  确定本部分方法二主要内容

（一）方法提要
目前，国内外分析标准中尚无铝铁中间合金中高含量铁的测定方法。在日常分析中，各单位通常采用硫磷混酸溶解试样，以氟化铵助溶。过滤除去不溶物，用二苯磺酸钠为指示剂，以重铬酸钾标准溶液直接滴定氧化二价铁离子：
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过量的氧化剂重铬酸钾将二苯磺酸钠指示剂氧化为紫色，即为终点。
（二）条件试验
1  溶解方法试验
目前，国内外分析标准中尚无铝铁中间合金中铁量的测定方法，在日常分析中各单位采用酸溶方法溶解试样。铝铁中间合金试样，用硫酸、磷酸溶解速度较慢，盐酸溶解试样速度较快。
1）盐酸溶解试样
试验一：称取0.500g精铝于500mL锥形烧杯中，加入5.00mL铁标准溶液，30mL盐酸，加热至溶解完全，冷却，稀释至约150mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。重复3次，结果见表1。
表1
	
	Fe含量理论值，%
	Fe含量测定值，%

	
	
	单次检测值
	平均值

	东轻
	15.13
	14.02、14.05、14.08
	14.05

	复验单位
	15.00
	14.28、14.29、14.32
	14.30


试验二：称取0.500g精铝于500mL锥形瓶中，加入5.00mL铁标准溶液，30mL盐酸，加热至溶解完全，滴加二氯化锡溶液（40g/L）至黄色消失过量1滴，冷却。加水80mL、二氯化汞溶液（饱和）5mL，放置5min。加硫一磷混酸10mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。重复3次，结果见表2。
表2
	
	Fe含量理论值，%
	Fe含量测定值，%

	
	
	单次检测值
	平均值

	东轻
	15.13
	15.20、15.17、15.24
	15.20

	复验单位
	15.00
	15.05、15.06、15.11
	15.07


2）硫酸-盐酸-磷酸混合酸溶解试样
称取0.500g标准样品[LD8(2A80)， GBW 02220]（Fe 1.18%）于400mL广口烧杯中，加入30mL混合酸，加热至溶解完全，立即冷却。用滤纸（或脱脂棉）过滤于500mL锥形烧杯中，洗净，稀释至约150mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。重复3次，结果见表3。
表3

	
	Fe含量理论值，%
	Fe含量测定值，%

	
	
	单次检测值
	平均值

	东轻
	1.18
	1.11、1.14、1.12
	1.12

	复验单位
	1.18
	1.11、1.12、1.11
	1.11


3） 硫酸-磷酸混合酸溶解试样
称取0.500g精铝于400mL广口烧杯中，加入5.00mL铁标准溶液，30mL混合酸，加热至溶解，溶解速度非常慢，试验失败。
4） 以氟化铵助溶、硫酸-磷酸混合酸溶解试样
试验一：称取0.500g精铝于400mL广口烧杯中，加入5.00mL铁标准溶液，加15mL氟化铵溶液、30mL混合酸，加热至溶解完全，冷却。用滤纸（或脱脂棉）过滤于500mL锥形烧杯中，洗净，稀释至约150mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。重复3次，结果见表4。
表4

	
	Fe含量理论值，%
	Fe含量测定值，%

	
	
	单次检测值
	平均值

	东轻
	14.57
	14.62、14.57、14.66
	14.62

	复验单位
	15.00
	14.93  14.88   14.95
	14.92


试验二：称取0.500g标准样品LD8(2A80) GBW02220（Fe 1.18%）于400mL广口烧杯中，加15mL氟化铵溶液、30mL混合酸，加热至溶解完全，立即冷却。用滤纸（或脱脂棉）过滤于500mL锥形烧杯中，洗净，稀释至约150mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。重复3次，结果见表5。
表5

	
	Fe含量理论值，%
	Fe含量测定值，%

	
	
	单次检测值
	平均值

	东轻
	1.18
	1.19、1.20、1.21
	1.20

	复验单位
	1.18
	1.19、1.22、1.21
	1.21


5） 小结
根据试验，试样以盐酸或含有盐酸的混酸溶解，在溶样过程中Fe2+ 将易被氧化为Fe3+，从而造成结果偏低。仅用硫磷混酸溶解速度又太慢，需要以氟化铵助溶。所以本方法采用15mL氟化铵溶液、30mL硫磷混合酸，共同溶解试样。
2  酸度试验
1）试验方法
称取0.500g精铝于400mL广口烧杯中，加入5.00mL铁标准溶液，加15mL氟化铵溶液、加入不同量的混合酸，加热至溶解完全，冷却。用滤纸（或脱脂棉）过滤于500mL锥形烧杯中，洗净，稀释至约150mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。重复3次，结果见表6。
表6
	
	Fe理论值，%
	酸的加入量，mL
	Fe含量测定值，%

	东轻
	14.57
	10
	14.23、14.22、14.15
	14.20

	
	
	15
	14.64、14.59、14.75
	14.66

	
	
	20
	14.72、14.56、14.67
	14.65

	
	
	30
	14.64、14.77、14.61
	14.67

	
	
	35
	14.71、14.67、14.69
	14.69

	复验单位
	15.00
	10
	14.76   14.68   14.67
	14.70

	
	
	15
	14.93   14.86   14.80
	14.89

	
	
	20
	14.93   14.88   14.95
	14.92

	
	
	30
	14.95   14.91   14.89
	14.92

	
	
	35
	14.90  14.92   14.92
	14.91


2）小结
    根据试验，混酸的加入量在15mL～35mL对结果没有影响，本方法选择加入30mL混酸。
3 氟化铵的加入量
1）试验一
称取0.500g精铝于400mL广口烧杯中，加入5.00mL铁标准溶液，加不同量氟化铵溶液、30mL混合酸，加热至溶解完全，冷却。用滤纸（或脱脂棉）过滤于500mL锥形烧杯中，洗净，稀释至约150mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。重复3次，结果见表7。
表7
	
	Fe理论值，%
	氟化铵的加入量，mL
	Fe含量测定值，%

	东轻
	14.57
	5
	14.42、14.52、14.46
	14.467

	
	
	10
	14.53、14.71、14.61
	14.62

	
	
	15
	14.65、14.51、14.73
	14.63

	
	
	25
	14.70、14.62、14.66
	14.66

	
	
	40
	14.45、14.57、14.33
	14.45

	复验单位
	15.00
	5
	14.77  14.71   14.79
	14.76

	
	
	10
	14.91  14.87   14.90
	14.89

	
	
	15
	14.94   14.92   14.90
	14.92

	
	
	25
	14.97   14.95   14.90
	14.94

	
	
	40
	14.76  14.73  14.74
	14.74


2）试验二
以纯铁标液加30mL混酸做试验。重复3次，结果见表8。
表8
	
	Fe理论值，%
	氟化铵的加入量，g
	Fe含量测定值，%

	东轻
	14.57
	0
	14.61、14.57、1462
	14.60

	
	
	1
	7.83、8.06、7.91
	7.93

	
	
	3
	7.64、7.86、7.70
	7.70

	复验单位
	15.00
	0
	15.04、15.01、15.07
	15.04

	
	
	1
	8.53、8.76、8.61
	8.63

	
	
	3
	8.14、8.36、8.20
	8.20


3）小结
    根据试验，氟化铵加入量过大，使结果偏低；因为氟离子与铁离子络合了。铝将要消耗氟化铵，生成氟铝络合物，氟化铵量过少，则溶解速度缓慢。氟化铵溶液的加入量在10mL～25mL对结果没有影响，本方法选择加入15mL氟化铵溶液。
4 铝基的影响试验
1）试验方法
称取0.500g精铝于400mL广口烧杯中，加15mL氟化铵溶液、30mL混合酸，加热至溶解完全，冷却。用滤纸（或脱脂棉）过滤于500mL锥形烧杯中，洗净，稀释至约150mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。重复3次，结果见表9。
表9
	
	Fe理论值，%
	铝基的加入量，g
	重铬酸钾消耗的体积，mL

	东轻
	0
	0.5
	0.01、0.01、0.01

	复验单位
	
	
	0.01、0.02、0.01


2）小结
本方法是以重铬酸钾标准溶液直接滴定氧化二价铁离子，过量的氧化剂把二苯磺酸钠指示剂氧化为紫色，即为终点。这个试验中消耗重铬酸钾标准溶液，实际应是与二苯磺酸钠指示剂反映的那部分，所以铝基体对铁的测定没有影响。
5  杂质干扰试验
1）试验方法
铝铁中间合金中杂质最高含量见表10。
表10
	化学成分（质量分数）/%

	Si
	Cu
	Mn
	Cr
	Ni
	Ti
	B
	V
	Pb
	Sn
	;Zn
	其他
	Al

	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	
	单个
	合计
	

	0.45
	0.10
	0.40
	—
	—
	—
	0.01
	—
	0.02
	0.02
	0.04
	0.05
	0.15
	余量


称取0.500g精铝于400mL广口烧杯中，加入5.00mL铁标准溶液，按表10加入杂质，加15mL氟化铵溶液、30mL混合酸，加热至溶解完全，冷却。用滤纸（或脱脂棉）过滤于500mL锥形烧杯中，洗净，稀释至约150mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。重复次，结果见表11。
表11
	
	Fe理论值，%
	杂质的加入量，%
	Fe含量测定值，%

	东轻
	14.57
	Si 0.45；Cu 0.15；Mn 0.40；Cr 0.10；Ni 0.10；B0.01；Ti 0.10；Mg 0.40；Pb 0.15；Sn 0.10；Zn 0.10；
	14.77、14.50、14.63
	14.63

	复验单位
	15.00
	
	14.92、 14.93、14.90
	14.92


2）小结
铝铁中间合金中所含杂质对铁的测定没有影响。
6  煮沸时间试验
1）试验一
取5.00mL铁标准溶液于500mL锥形烧杯中，30mL混合酸，改变煮沸时间，冷却。稀释至约150mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。结果见表12。
表12
	东轻
	Fe理论值，%
	14.57

	
	煮沸时间，min
	10
	15
	20
	25
	30
	40

	
	Fe含量测定值，%
	14.623
	14.69
	14.74
	14.73
	14.67
	14.72


	复验单位
	Fe理论值，%
	15.00

	
	煮沸时间，min
	10
	15
	20
	25
	30
	40

	
	Fe含量测定值，%
	14.91
	14.93
	14.96
	14.94
	14.95
	14.93


2）试验二
称取0.1000g精铝于400mL广口烧杯中，加入5.00mL铁标准溶液，按表10加入杂质，加15mL氟化铵溶液、30mL混合酸，加热至溶解完全，改变煮沸时间，冷却。用滤纸（或脱脂棉）过滤于500mL锥形烧杯中，洗净，稀释至约150mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。结果见表13。
表13
	东轻
	Fe理论值，%
	14.57

	
	煮沸时间，min
	10
	20

	
	Fe含量测定值，%
	14.58
	14.65

	复验单位
	Fe理论值，%
	15.00

	
	煮沸时间，min
	10
	20

	
	Fe含量测定值，%
	15.08
	15.11


3）小结
煮沸时间在40min之内没有影响。
7  数据考核
1）试验一
称取0.1000g标准样品L4（各元素含量见表14），于400mL广口烧杯中，加入铁标准溶液，加15mL氟化铵溶液、30mL混合酸，加热至溶解完全，冷却。用滤纸（或脱脂棉）过滤于500mL锥形烧杯中，洗净，稀释至约150mL。加1滴二苯胺磺酸钠指示剂，用重铬酸钾标准溶液滴定至稳定的紫色为终点。重复11次，结果见表15。
表14
	
	编号
	元         素        含         量     （%）

	
	
	Si
	Fe
	Cu
	Mn
	Mg
	Ni
	Zn
	Ti
	Pb
	Sn
	Cd
	RE

	L4
	YSS012-2003
	0.29
	0.35
	0.033
	0.055
	0.040
	0.054
	0.035
	0.062
	0.035
	0.047
	0.014
	0.029


表15
	
	Fe含量%
	Fe的测定值，%
	平均值%
	极差%
	SD%
	RSD%
	回收量%
	回收率%

	东轻
	5.828+0.35
=6.178
	6.17、6.17、6.29、6.32、6.20、6.21、6.36、6.23、6.34、6.33、6.24
	6.26
	0.19
	0.0703
	0.0112
	5.91
	101.4

	
	20.398+0.35
=20.748
	20.83、20.82、20.96、20.85、20.89、21.04、20.77、20.90、20.96、20.89、20.85
	20.89
	0.27
	0.0764
	0.0034
	20.54
	100.07

	复验
单位
	6.00
	6.34、6.34、6.46、6.49、6.37、6.38、6.53、6.40、6.51、6.50、6.41
	6.43
	0.19
	0.0703
	0.0112
	6.08
	101.3

	
	21.00
	21.39、21.38、21.52、21.41、21.45、21.60、21.33、21.46、21.52、21.45、21.41
	21.45
	0.27
	0.0764
	0.00367
	21.10
	100.04


2）试验二
选择一个样品按照分析方法，进行了11次平行测定，分析结果见表16。
表16
	
	
	测量值，%
	平均值，%
	极差，%
	SD%
	RSD，%

	东轻
	AlFe10
	9.33、9.32、9.34、9.51、9.34、9.27、9.24、9.37、9.28、9.34、9.48
	9.35
	0.27
	0.0823
	0.0088

	复验单位
	
	9.15、9.20、9.23、9.17、9.19、9.20

9.24、9.25、9.16、9.25、9.23
	9.21
	0.10
	0.0363
	0.39


3）小结
根据试验，本方法的回收率、精密度、准确度都非常好。
（三）分析方法精密度及准确性
1  选取标准样品GSB04-2410-2008-2761 （1.72%不确定度0.04%），独立测定10次，
	
	检测值
	平均值
	极差

	GS-04-2411-2008  2761
	1.762、1.724、1.739、1.764、1.759
1.749、1.754、1.759、1.754、1.763
	1.752
	0.04


2  称取0.5000gL4标样，加入不同铁标准溶液（2.914mg/mL），按照方法操作。结果见表：
表
	Fe加入量%
	Fe的测定值，%
	平均值%
	极差%

	5.828+0.35=6.178
	6.17、6.17、6.29、6.32、6.20、6.21、6.36、6.23、6.34、6.33、6.24
	6.26
	0.19

	20.398+0.35=20.748
	20.83、20.82、20.96、20.85、20.89、21.04、20.77、20.90、20.96、20.89、20.85
	20.89
	0.27

	64.108+0.35=64.458
	64.38、64.37、64.31、64.30、64.44、64.29、64.42、64.19、64.31、64.34、64.50
	64.35
	0.31

	产品AlFe10
	9.33、9.32、9.34、9.51、9.34、9.27、9.24、9.37、9.28、9.34、9.48
	9.35
	0.27


（四）生产考核及与其他方法对比
    采用此方法随同生产检测，并与其他方法对比。
	试样编号
	检测值，%
	ICP 光谱法
	原子吸收

	
	单次检测值
	平均值
	
	

	AlFe10  1#
	9.25、9.30、9.35
	9.30
	9.12
	9.26

	AlFe20  2#
	20.85、20.76、20.80
	20.80
	20.66
	20.73

	2D70
	1.568、1.572、1.588
	1.576
	1.588
	1.581


（五）精密度
1  重复性、再现性试验
    选择3个试样，6家单位共同试验，结果如下：
	
	检测值，%
	平均值，%
	SD%
	RSD%

	AlFe5
	东轻
	5.22、5.16、5.17、5.18、5.03
5.19、5.04、5.12、5.18、5.14
	5.15
	0.061
	1.18

	
	柳州
银海
	5.12、5.11、5.10、5.12、5.11
5.10、5.10、5.11、5.11、5.11、5.11
	5.11
	0.01
	0.20

	
	有研
	5.12、5.21、5.31、5.23、5.27、
5.09、5.25、5.30、5.19、5.22、5.15
	5.213
	0.071
	1.36

	
	再生
	5.12、5.13、5.11、5.10、5.09、
5.12、5.10、5.13、5.11、5.12
	5.11
	0.012
	0.23

	
	四通
	5.17、5.11、5.07、5.13、4.98

4.99、5.14、5.13、5.12、5.09、5.17
	5.10
	0.0642
	1.26

	
	中铝材料院
	5.01、5.07、5.01、5.01、5.02

5.07、5.04、5.03、5.02、5.01
	5.03
	0.025
	0.51

	AlFe10
	东轻
	10.25、10.23、10.33、10.22、10.16
10.24、10.17、10.15、10.28、10.19
	10.22
	0.059
	0.58

	
	柳州银海
	10.08、10.05、10.12、10.09、10.09
10.06、10.11、10.07、10.09、10.20、10.20
	10.11
	0.050
	0.49

	
	有研
	10.28、10.18、10.27、10.35、10.30、
10.25、10.20、10.32、10.20、10.28、10.22
	10.259
	0.054
	0.53

	
	再生
	10.17、10.17、10.18、10.12、10.19
10.15、10.12、10.16、10.13、10.18、
	10.16
	0.026
	0.26

	
	四通
	10.17、10.21、10.19、10.18、10.31

10.25、10.24、10.21、10.20、10.29、10.30
	10.23
	0.0498
	0.49

	
	中铝材料院
	10.14、10.17、10.24、10.22、10.10

10.12、10.17、10.15、10.11、10.10
	10.15
	0.047
	0.47

	AlFe60
	东轻
	59.38、58.74、59.19、59.06、59.08
58.79、59.32、58.95、58.85、59. 09
	59.12
	0.39
	0.65

	
	柳州银海
	59.08、59.09、58.73、58.71、58.90
58.85、58.92、58.80、58.90、58.67、58.80
	58.86
	0.13
	0.22

	
	有研
	59.09、58.85、58.64、58.95、58.98、
59.22、58.69、58.75、59.28、58.90、59.79
	59.013
	0.329
	0.58

	
	再生
	58.69、58.75、58.79、58.76、58.63
58.25、58.59、58.73、58.46、58.73
	58.64
	0.17
	0.28

	
	四通
	59.80、59.57、59.62、59.72、59.64

59.78、59.89、59.53、59.68、59.82、59.10
	59.65
	0.2135
	0.36

	
	中铝材料院
	59.92、59.14、60.04、59.28、59.31

65.50、59.78、62.32、60.32、59.13
	60.47
	2.201
	3.64


2  重复性限、再现性限
按照GB/T 6379.2-2004的7.4.5条款，计算重复性、再现性。
	wFe%
	Sr，%
	SR，%
	r%
	R%
	备注

	5.1
	0.041
	0.096
	0.11
	0.27
	

	10.2
	0.058
	0.11
	0.16
	0.31
	

	59.3
	0.57
	0.71
	1.6
	2.0
	


（六）试剂的配制
1  氟化铵溶液（100g/L）。
2  硫酸-磷酸混合酸：300mL硫酸（1+3）中，缓慢加入10mL磷酸（ρ1.69g/mL），混匀。
3  二苯胺磺酸钠指示剂溶液（4g/L）。（参考GB/T 603-2002  4.1.4.2）
4  重铬酸钾的配置：（参考GB/T 601-2016  4.5）
重铬酸钾标准溶液（0.015mol/L）：称取4.4130g已于120℃±2℃电烘箱中干燥至恒量的工作基准试剂重铬酸钾（分子量294.186），置于300mL烧杯中，用水溶解，移入1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。
（七）结论
通过多家单位验证，结果表明：东轻公司负责修订的GB/T 20975.4-201X《铝及铝合金化学分析方法 第4部分：铁含量的测定 重铬酸钾滴定法》适用于铝合金中铁含量为3.5%∼65%的测定，本方法操作简单、快速，准确度高，重现性好，适合推荐作为国家标准分析方法。
三  标准水平分析

经检索，目前国际常用的ISO、ASTM中有铁元素的检测标准。YS/T807-2012中有铝铁中间合金中铁含量的检测方法。本部分与其标准的对比，主要的技术性差异的具体内容对比分析见表。

表24    GB/T 20975.4-201X与YS/T 807.1-2012的主要技术差异

	YS/T 807.1-2012 文本内容
	GB/T 20975.4

	
	文本内容
	情况说明

	——
	4 邻菲罗啉分光光度法
	适用于铝及铝合金中铁的测定，测定范围：0.001%～3.5%。

	
	5  重铬酸钾滴定法
	适用于铝中间合金中铁含量的测定，测定范围：3.5%～65%。


通过上述对比分析，本标能够准满足现有的产品标准要求，能够与其他国家标准、行业标准互为补充、衔接配套。在主要技术及适用性等方面优于YS/T 807.1-2012、美标、国际标准等，有一定的前瞻性和创新性，本部分总体水平达到国际先进水平。
四 标准的创新点

1  本部分首次增加了铝中间合金中铁的检测方法，满足了中间合金设计、研制、生产、销售、应用的需求，促进了行业的进步和发展；
2  本部分的制定，满足了铝锭、变形铝及铝合金、铸造铝合金、铸造铝合金锭、铝中间合金的铁元素的检测，有助于提高产品质量的要求，拓宽了化学成分检测领域，有利于促进我国产品走出去，是实现“中国制造”和“中国创造”的重要支撑，标准发布实施后将会创造巨大的社会效益和经济效益；

3  本部分的修订，优越于欧标、美标、国际标准，保证标准指标的先进性。
五  与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性标准的协调性

1  本标准与现行标准属于协调一致标准，锑含量的检测是满足现有产品标准的发展需求而制定，是属于为现有标准服务配套标准。
2  本标准不涉及与任何强国家法律、法规、规章及强制性标准冲突问题，标准的制定符合国家相关法律、法规、规章的要求。本部分所引用的规范性文件全部是我国现行有效的国家标准或行业标准，是本标准的一部分，引用这些标准后，使本标准的要求与现行的相关法律、法规、规章及相关标准的关系不矛盾、不冲突，其相互关系非常协调。
六  标准中涉及的专利或知识产权说明

本标准不涉及任何专利或知识产权。

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国家标准的建议

本标准建议作为推荐性国家标准。

九  贯彻标准的要求和措施建议

1  贯彻标准的要求

1）本标准是铝及铝合金、铝中间合金中锑元素检测的指导性标准，标准修订后，已覆盖了产品所应用的所有行业的相关要求，为规范标准的使用和应用，促进标准的整合，该本部分发布、实施后，应逐步废止其他国家、行业，对于无法满足和代替的标准，应与主编单位联系，在后续版本中逐渐完善本标准；

2）本标准修订后增加了铝中间合金要求，中国国家标准化管理委员会应将本标准发放的范围扩展到这些行业，积极推动这些行业采用本部分；

3）中国有色金属工业协会和全国有色金属标准化技术委员应及时组织本标准的宣贯，将本标准尽快推荐给所有涉及企业，并组织企业学习和应用本部分，加工企业优先向用户推荐采用本部分进行订货。
2  贯彻标准的措施建议

1）组织措施

建议由国家标准化管理委员轻金属标准委员会组织贯彻本标准的相关活动，利用各种条件，如工作组活动、标委会管理和活动、标准化技术期刊刊登、相关官网网上发布等。
2）技术措施

通过专家培训、技术交流等措施进行宣贯执行。
3）过渡办法

无。
十  废止现行有关标准的建议

建议废止GB/T 20975.4-2008、YS/T 807.1-2012。
十一  技术先进性、创新性、标准实施的预期作用和效益
GB/T 20975-201X《铝及铝合金化学分析方法》是我国铝及铝合金化学成分分析测定的仲裁标准，是我国铝行业基础标准之一，也是目前世界上检测项目最全、技术水平最高的分析方法标准。随着中国铝工业的发展，用于航空航天工业的重要部件、舰船、轨道交通、汽车轻量化、电子产品、食品包装、罐体材料等使用的铝及铝合金材料，均对各元素含量控制提出严格要求。所以就必须有更加科学、准确、快速、更加适用的分析、检测方法的标准进行技术支撑，以满足各种产品氢含量分析、检测。
GB/T 20975.4-201X《铝及铝合金化学分析方法  第4部分：铁含量的测定》是铝及铝合金、铝中间合金中铁元素检测标准方法，是国内铝行业基础标准之一。方法快速、准确，效率高。
本次修订在适用性、前瞻性、可操作性上都有较大的创新，适应铁元素检测的实际情况。新版标准能够满足中国铝业实际使用和未来发展的需求，为中国铝业的发展提供了基础性的技术支撑。
综上，无论是考虑行业的产业化前景，还是推广应用，本部分都有利于促进我国铝加工行业的发展，促进中国的产品走出去，对行业的发展，具有广阔的社会效益和经济效益。
《铝及铝合金化学分析方法 第4部分：铁含量的测定 》国家标准编制组

2019年08月

《铝及铝合金化学分析方法 第4部分：铁含量的测定》编制组


主编单位：东北轻合金有限责任公司


2019年08月





铝及铝合金化学分析方法 


第4部分：铁含量的测定 


 (送审稿编制说明)








1.1.1　 PAGE  
19

_1627282961.unknown

