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《铝及铝合金化学分析方法 第16部分：镁含量的测定》
征求意见稿编制说明

1、 工作简况

1　 立项目的

GB/T 20975.10 《铝及铝合金化学分析方法 第10部分 镁含量的测定》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。对新合金增加的元素进行了干扰试验。
由于包含了铝中间合金中镁的分析，以及GB/T 27677的修订时铁的范围有了非常大的变化，所以镁的分析范围也需扩大，拟定上限调整为12%，但50%～70%的镁含量也可以参考使用（加大稀释倍数）。

同时由于CDTA滴定法使用氰化钾，氰化钾属于剧毒危险化学试剂，拟定增加其他容量滴定法以代替。

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。
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 20975.16 《铝及铝合金化学分析方法 镁含量的测定》起草任务，项目编号为：国标委综合【2017】128号20173491-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CDTA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共同编制。

本部分方法二火焰原子吸收光谱法，由山东南山铝业股份有限责任公司、有色金属技术经济研究院、贵州省分析测试研究院、河北四通新型金属材料股份有限公司、山东兖矿轻合金有限公司、昆明冶金研究院、东北轻合金有限责任公司等七家单位共同编制。

本部分方法三
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。在检验方法方面有《铝及铝合金化学分析方法》、《变形铝及铝合金制品显微组织检验方法》、《有色金属冲杯试验方法》、《铝合金电导率涡流测试方法》等数十项国家、行业标准。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。近年来有新研制开发了数十套标准样品，填补了多项国内空白。其中《5系标准样品》《4032铝合金标准样品》获得专利。

东轻公司在2006年参与了标准GJB5909-2006《铝及铝合金中氢的测定 加热提取 热导法》的起草工作，2007年引进美国LECO公司生产的铝合金专用RHEN-602型测氢仪，一直进行铝合金固态氢含量的检测，积累了丰富的实践经验；同时与很多用户单位开展了共同检验，用户非常认可检测过程和检测结果，很多用户把共检结果作为入厂复验数据，不再进行入厂检测。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。近年来有新研制开发了数十套标准样品，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。

山东南山铝业股份有限公司始建于1993年，于1999年在上海证券交易所成功上市，是全球唯一短距离拥有完整铝产业链的公司。公司检测中心始建于2013年10月，于2014年11月建成运行，固定资产投资一亿多元，为铝产业以及国内外金属材料、特别是航空材料的生产提供检测分析服务。拥有国内外先进检测设备200余台（套）；已通过ISO17025、CNAS、NADCAP等第三方资质认证。
公司现有一台美国LECO公司生产的RHEN-602固态测氢仪，能够准确检测固态铝合金氢含量，已经应用于生产实践，同时积累了大量数据及检测经验。

本单位积极参加编制组各次工作会议，参加方法的验证，及时准确的提供了试验数据，及本部分所需的相关统计数据，在编制组中发挥了重要作用。

贵州省分析测试研究院是依法设立的为社会提供公正科学数据的第三方检测机构，是政府财政全额拨款的公益型科研事业单位。创建于1935年9月，是由一批留学德、日等国从海外归国的爱国知识分子在贵州省自然科学领域最早建立的工科研究机构。在1990年通过省级《计量资格认证》（CMA）2700余项省级计量认证，2009年通过了《国家实验室认可》（CNAS资格认可）400多项，建立了一套完整的符合国际和国家标准的ISO/IEC17025.2005的质量管理体系，成为贵州省乃至西南地区最具综合分析研究优势的检测科学研究与服务机构之一。现有专业技术人员200多人，具有高级职称20余人、中级职称80余人和一批具有博士、硕士组成的年轻研究团体。拥有HPLC、HPLC-MS、GC、GC-MS、ICP-AES、GPC、TOC、DOC、FTIR等各类仪器设备共计400余台（件），价值近8000万元，实验室面积达20000余平方米。承担并完成国家支撑计划、863课题、国家自然基金等多项国家级、省级科研项目。现有分析测试新方法和新技术研究成果80多项，在国内外重要期刊发表相关研究论文300余篇，参与起草和修订国家标准十余项，获得发明专利15项，出版专著500多篇（部）。

2.4　 本部分方法三主编单位简介
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    
    根据《GB/T3190-2008》、《GB/T 8733-2016》、《GB/T 1196-2017》、《GB/T 27677-2017》、《YS/T 275-2008》、《YS/T 665-2009》。合金牌号的查阅，5E06、6R03、7E49等新合金的加入，需要考虑共存离子对试验结果的影响情况。

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 20975.16《铝及铝合金化学分析方法 镁含量的测定》进行了任务落实，会上成立了标准编制组，会上确定了东北轻合金有限责任公司、有色金属技术经济研究院组成本标准的编制组单位。并形成任务分工。由东北轻合金有限责任公司负责该标准的制修订工作，有色金属技术经济研究院进行标准的立项、报批工作，并将相关验证数据、信息情况反馈给主编单位。会议决定将GB/T 20975.16《铝及铝合金化学分析方法 第16部分：镁含量的测定》测定范围进行元素干扰试验，会上同时也确定了本标准的修订思路。
会议要求各单位分别进行试验，并将相关信息情况反馈主编单位，由主编单位汇总形成《征求意见稿》。
从接受制修订任务开始，东轻公司就组建了GB/T 20975.16《铝及铝合金化学分析方法 镁含量的测定 方法一》标准编制小组，为完成此项工作，标准编制小组查阅了相关资料，通过试验确定了样品的制备、参数等条件，滴定法共存离子补充了干扰试验。并采用东轻公司生产的铝合金标准样品对方法进行了样品分析。
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。
3.1.3   编制《征求意见稿》
    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。

3.2  本部分方法二主要工作过程
3.2.1  调研

随着原子吸收在铝合金成分分析的应用日益广泛，本方法已不适用于5A70、5B70、5B71等合金镁含量的分析，对测定范围进行扩限的必要性日益彰显。
3.2.2  任务落实会
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。对《铝及铝合金化学分析方法 第16部分：镁含量的测定 火焰原子吸收光谱法》标准进行了任务落实，批准了由东北轻合金有限责任公司负责该标准的制修订工作，有色金属技术经济研究院、由山东南山铝业股份有限责任公司、贵州省分析测试研究院、河北四通新型金属材料股份有限公司、山东兖矿轻合金有限公司、昆明冶金研究院、东北轻合金有限责任公司等六家单位共同编分别进行标准的立项、报批、共同实验等工作，并将相关验证数据、信息情况反馈给主编单位。会议决定将GB/T 20975.16《铝及铝合金化学分析方法 第23部分：镁含量的测定 火焰原子吸收光谱法》测定范围进行扩限，会上同时也确定了本标准的修订思路。4家单位协助起草，确定了该标准的完成时间节点。
根据任务落实会议精神，我中心成立《铝及铝合金化学分析方法》起草课题小组，明确了标准的进度安排、任务分工、确定了编制标准的工作计划及技术路线，完成相应的方法研究工作，完成标准相关工作。

3.2.3   编制《征求意见稿》
    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。

3.3 本部分方法三主要工作过程
4  标准编制原则和确定标准主要内容

4.1  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。

4.2  确定本部分方法一主要内容

4.2.1干扰实验
根据GB/T 20975.16-2008第一部分的说明，Mg的分析范围在0.1%~12%之间，找出Mg含量在0.1%以上的合金中含有的非常规元素，根据《GB/T3190-2008》、《GB/T 8733-2016》、《GB/T 1196-2017》、《GB/T 27677-2017》、《YS/T 275-2008》、《YS/T 665-2009》。合金牌号的查阅，确定Mg含量在0.1%以上的合金中含有的杂质元素有Ag、Pb、Sn、B、V、Co、Li、Bi、Er、Sc、La、Ga、Sr、Ce、Cd。
根据GB/T 20975.16-2008第一部分实验方法的过程，排除了Ag、B、V、Co、Li、Sc、Ga的干扰可能性，只有Pb、Sn、Bi、Er、La、Sr、Ce、Cd参与之后化学反应，参考Mg含量的范围，选取杂志元素的加入量，见表一。
表 1
	镁的质量分数/%
	试液体积/mL
	分取试液体积/mL
	相当于试料量/g

	0.1～1.5
	≈100
	全部
	2.0000

	>1.5～3.5
	200
	100.0
	1.0000

	>3.5～7.0
	200
	50.00
	0.5000

	>7.0～12.0
	200
	25.00
	0.2500


根据各合金的含量确定干扰元素的加入量，见表二。
	
	元素最大加入当量/mg

	镁的质量分数/%
	Pb
	Sn
	Bi
	Er
	   La
	Ce
	Sr
	Cd

	0.1～1.5
	40
	40
	40
	-
	10
	100
	1
	1

	>1.5～3.5
	15
	20
	20
	1.5
	5
	9
	0.5
	-

	>3.5～7.0
	9
	-
	-
	2
	-
	-
	-
	-

	>7.0～12.0
	


表 2
根据以上表格发现，在Mg含量在7%~12%是没有其他干扰元素可能对其产生干扰，故不用选取Mg含量在7%~12%的合金进行干扰试验，选取标样3963（YSS061-2012）、7963（GSB04-2189-2008）样品进行干扰试验。标样Mg含量见下表。
	标准样品
	3963
	7963

	Mg的质量分数%
	0.132
	2.30


实验方法：根据Mg含量范围选取标准样品，根据GB/T20975.16-2008中6.4的分析步骤对每个样品取3次不加干扰元素进行分析，得出结果取平均值，在取三次加入干扰元素最大当量取平均值进行比较。干扰元素最大当量加入后结果偏差不大，则证明此元素对实验结果没有影响。
加入干扰元素后进行分析,试验数据见下表。
	Pb元素干扰试验

	镁的平均值/%
	Pb加入当量/mg
	第一次测量值%
	第一次测量值%
	第一次测量值%
	干扰平均值%

	0.134
	40
	0.136
	0.132
	0.138
	0.135

	2.29
	15
	2.31
	2.27
	2.31
	2.30

	Sn元素干扰试验

	镁的平均值/%
	Sn加入当量/mg
	第一次测量值%
	第一次测量值%
	第一次测量值%
	干扰平均值%

	0.134
	40
	0.134
	0.138
	0.133
	0.135

	2.29
	20
	2.26
	2.32
	2.31
	2.30

	Ce元素干扰试验

	镁的平均值/%
	Ce加入当量/mg
	第一次测量值%
	第一次测量值%
	第一次测量值%
	干扰平均值%

	0.134
	30
	0.133
	0.136
	0.137
	0.13

	0.519
	30
	0.503
	0.502
	0.507
	0.504

	2.29
	9
	2.30
	2.31
	2.27
	2.29

	3.10
	9
	3.02
	3.04
	3.07
	3.06


	Bi、Er、La、Sr、Cd元素干扰试验

	镁的平均值/%
	Bi加入当量/mg
	Er加入当量/mg
	La加入当量/mg
	Sr加入当量/mg
	Cd加入当量/mg
	第一次测量值%
	第一次测量值%
	第一次测量值%
	干扰平均值%

	0.134
	40
	
	10
	1
	
	0.138
	0.131
	0.138
	0.136

	2.29
	20
	1.5
	5
	0.5
	1
	2.26
	2.26
	2.31
	2.28


通过以上试验数据表明，在使用本方法测定Mg含量时，加入Pb、Sn、Bi、Er、La、Sr、Ce、Cd等干扰元素，测量结果在允许范围内，可以证明以上元素对试验结果没有影响，除《GB/T 8733-2016》中的907Z.1不适用于本方法外，其他合金中Mg含量测定时可以使用本方法,实验过程中严格控制溶液体积及PH值。
4.2.2 重复性实验
按照国家标准GB/T 6987.16-2001《铝及铝合金化学分析方法CDTA滴定法测定镁量》，根据不同含量范围，选取标样3963（YSS061-2012）、5961（GSB04-1655-2003）、5964（GSB04-1658-2003）、LF12（BY2125-1）加标准溶液。按照分析方法，分别测定11次，进行重复性实验.
加入标准溶液时，为了控制溶液的PH值和标液参与实验的完整性，选择在试样完全溶解后加入标液，根据国标实验方法加入镁标准溶液60mL(1mg/ mL)。
	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	3963
	0.132
	
	0.131  0.134  0.128  0.130  0.130  0.132
0.127  0.139  0.139
0.130  0.140
	0.133
	0.0046
	3.48

	5961
	1.71
	
	1.75  1.67  1.74  1.69  1.73  1.73  1.70  1.74  1.65  1.74  1.66
	1.71
	0.036
	2.11

	5964
	6.62
	
	6.61  6.70  6.60  6.70  6.57  6.65  6.62  6.68  6.68  6.58  6.59  
	6.63
	0.049
	0.74

	LF12
	9.38
	3
	12.40  12.27  12.34  12.46  12.35  12.26  12.22  12.23  12.41  12.39  12.25
	12.33
	0.083
	0.68


实验表明，方法的重复性很好，实验过程中严格控制溶液体积及PH值。
4.2.3准确性实验
按分析步骤分别对3个标样进行测定
	样号
	标准值
	加入Mg量%
	Mg的测定值(%)
	平均值%
	标准偏差
	极差

	LF5
	4.98
	
	4.97、5.00、5.01、4.99、5.01
	5.00
	0.0167
	0.04

	5965
	7.81
	
	7.80、7.77、7.79、7.75、7.75
	7.77
	0.023
	0.05

	5A12
	9.38
	2
	11.38、11.44、11.46、11.39、11.35
	11.40
	0.045
	0.11


4.2.4加标回收率试验
选取5961（GSB04-1655-2003）标准样品, 按照国家标准GB/T 6987.16-2001进行分析,在为了控制溶液的PH值和标液参与实验的完整性，选择在试样完全溶解后加入标液，根据加标回收实验原则加入镁标准溶液40 mL (1mg/ mL)镁标准溶液.分别进行11次实验,测量结果如下。
	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	加标回收率

	5961
	1.71
	2
	3.72  3.75  3.73  3.76  3.71  3.68  3.70  3.68  3.76  3.76  3.75
	3.73
	101%


加标回收结果满足要求。

4.2.5重复性实验
按照国家标准GB/T 6987.16-2001《铝及铝合金化学分析方法CDTA滴定法测定镁量》，根据不同含量范围，选取标样3963（YSS061-2012）、5961（GSB04-1655-2003）、5964（GSB04-1658-2003）、LF12（BY2125-1）加标准溶液。按照分析方法，分别测定11次，进行重复性实验.
加入标准溶液时，为了控制溶液的PH值和标液参与实验的完整性，选择在试样完全溶解后加入标液，根据国标实验方法加入镁标准溶液40ml(1mg/ml)。
	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	3963
	0.132
	
	0.131  0.134  0.128  0.130  0.130  0.132
0.127  0.139  0.139
0.130  0.140
	0.133
	0.0046
	3.48

	5961
	1.71
	
	1.75  1.67  1.74  1.69  1.73  1.73  1.70  1.74  1.65  1.74  1.66
	1.71
	0.036
	2.11

	5964
	6.62
	
	6.61  6.70  6.60  6.70  6.57  6.65  6.62  6.68  6.68  6.58  6.59  
	6.63
	0.049
	0.74

	LF12
	9.38
	3
	12.40  12.27  12.34  12.46  12.35  12.26  12.22  12.23  12.41  12.39  12.25
	12.33
	0.083
	0.67


实验表明，方法的重复性很好，实验过程中严格控制溶液体积及PH值。
	镁的质量分数%
	0.132
	1.71
	6.62
	12.38

	重复性Sr
	0.0043
	0.039
	0.068
	0.11

	重复性限r
	0.012
	0.11
	0.19
	0.31


4.2.6再现性实验
由于本方法其他实验室不能提供相关数据,实验数据采用本实验室不同人员进行比对实验.

	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	3963
	0.132
	
	0.131  0.134  0.128  0.130  0.130  0.132
0.127  0.139  0.139
0.130  0.140
	0.133
	0.0046
	3.44

	董晓林
	0.132
	
	0.135  0.134  0.129  0.132  0.130  0.131
0.128  0.135  0.138
0.132  0.139
	0.133
	0.0036
	2.67

	李文志
	0.132
	
	0.130  0.131  0.128  0.129  0.126  0.125
0.127  0.135  0.137
0.130  0.135
	0.130
	0.0039
	3.01

	张红霞
	0.132
	
	0.128  0.130  0.127  0.131  0.130  0.129
0.127  0.129  0.135
0.130  0.133
	0.130
	0.0024
	1.87

	赵志双
	0.132
	
	0.138  0.130  0.140  0.145  0.144  0.142
0.137  0.139  0.140
0.130  0.140
	0.139
	0.0049
	3.52


	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	5961
	1.71
	
	1.75  1.67  1.74  1.69  1.73  1.73  1.70  1.74  1.65  1.74  1.66
	1.71
	0.036
	2.11

	董晓林
	1.71
	
	1.72  1.68  1.75  1.69  1.76  1.78  1.70  1.75  1.65  1.73  1.68
	1.72
	0.040
	2.36

	李文志
	1.71
	
	1.68  1.67  1.70  1.68  1.72  1.73  1.68  1.72  1.65  1.65  1.68
	1.69
	0.027
	1.61

	张红霞
	1.71
	
	1.77  1.77  1.74  1.69  1.75  1.73  1.72  1.73  1.75  1.71  1.69
	1.73
	0.029
	1.61

	赵志双
	1.71
	
	1.75  1.67  1.64  1.79  1.73  1.75  1.70  1.76  1.68  1.72  1.65
	1.71
	0.049
	2.84


	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	5964
	6.62
	
	6.61  6.70  6.60  6.70  6.57  6.65  6.62  6.68  6.68  6.58  6.59  
	6.63
	0.049
	0.74

	董晓林
	6.62
	
	6.66  6.70  6.61  6.72  6.58  6.55  6.62  6.67  6.68  6.55  6.58  
	6.62
	0.058
	0.88

	李文志
	6.62
	
	6.60  6.72  6.66  6.75  6.64  6.55  6.63  6.67  6.70  6.72  6.58  
	6.66
	0.063
	0.95

	张红霞
	6.62
	
	6.61  6.48  6.62  6.51  6.57  6.64  6.57  6.68  6.69  6.60  6.56  
	6.59
	0.065
	0.98

	赵志双
	6.62
	
	6.64  6.74  6.65  6.74  6.56  6.65  6.66  6.74  6.66  6.55  6.56  
	6.65
	0.071
	1.07


	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	LF12
	9.38
	3
	12.40  12.27  12.34  12.46  12.35  12.26  12.22  12.23  12.41  12.39  12.25
	12.33
	0.083
	0.67

	董晓林
	9.38
	3
	12.50  12.34  12.28  12.46  12.33  12.36  12.25  12.22  12.46  12.37  12.21
	12.34
	0.099
	0.81

	李文志
	9.38
	3
	12.32  12.22  12.51  12.49  12.41  12.33  12.29  12.27  12.26  12.38  12.44
	12.36
	0.097
	0.78

	张红霞
	9.38
	3
	12.20  12.34  12.46  12.49  12.25  12.27  12.38  12.13  12.19  12.38  12.11
	12.29
	0.13
	1.05

	赵志双
	9.38
	3
	12.55  12.37  12.54  12.40  12.25  12.52  12.28  12.43  12.31  12.35  12.35
	12.40
	0.10
	0.84


	镁的质量分数%
	0.132
	1.71
	6.62
	12.38

	再现性SR
	0.0054
	0.043
	0.068
	0.11

	再现性限R
	0.015
	0.12
	0.19
	0.32

	总平均值
	0.133
	1.71
	6.63
	12.34


4.3  确定本部分方法二主要内容

4.3.1干扰试验
根据根据GB/T 20975.16-2008第二部分的说明，原子吸收法测定Mg含量时，选取的波长为285.2nm和279.6nm处，只需要找出分析波长与之相近元素进行干扰试验即可。根据元素谱线表查得，与279.553接近的元素为锰（279.482nm）和钌（279.535nm）；没有与285.2nm比较接近的元素。
所以找出Mg含量在0.002%以上的合金中含有的Ru和Mn元素的合金，根据《GB/T3190-2008》、《GB/T 8733-2016》、《GB/T 1196-2017》、《GB/T 27677-2017》、《YS/T 275-2008》、《YS/T 665-2009》可知。没有含有Ru的合金，最高含Mn元素合金见下表。
	镁的质量分数/%
	最大含Mn合金牌号
	Mn含量%
	加入Mg最小量%
	加入Mn最大量%

	0.002～0.005
	-
	-
	-
	-

	0.005～0.05
	3009
	1.2~1.8
	0.005
	1.8

	0.05～0.25
	3009
	1.2~1.8
	0.05
	1.8

	0.25～1.00
	3005
	1.0~1.5
	0.25
	1.5

	1.00～12.00
	5026
	0.6~1.8
	1.00
	1.8


根据上表可知279.6nm分析时处选取0.005%～0.05%分析，选取加入Mg最小量和Mn最大量，如果没有产生干扰就证明在此方法下Mn对Mg没有干扰。
实验方法:称取Mg含量为0.0044%的标准样品1921《YSS010-2003》，加入9mlMn标准溶液（1mg/ml）,分别进行11次独立试验，实验结果如下。
	试样
	标准值%
	加Mn量%
	测量值%
	平均值%
	SD%
	RSD%

	1921《YSS010-2003》
	0.0044
	1.8
	0.0044；0.0044；0.0042；0.0042；0.0042；0.0042；0.0042；0.0042；0.0042；0.0041；0.0041；0.0041；0.0039；0.0043
	0.0042
	0.000127
	2.89


实验结果证明，此方法在279.6nm处Mn元素对Mg没有干扰。
4.3.2回收实验


采用标样Mg含量为4.45%的标准样品5083《YSS086-2016》，加入20ml,Mg标准溶液（1mg/ml）,分别进行11次独立试验，实验结果如下。
	试样
	标准值%
	加Mn量%
	测量值%
	平均值%
	加标回收率

	5083《YSS086-2016》
	4.45
	4
	8.40；8.44；8.39；8.46；8.44；8.38；8.45；8.43；8.47；8.41；8.39；
	8.42
	99%


加标回收结果满足要求。
4.3.3重复性实验
按照国家标准GB/T 6987.16-2001《方法二：火焰原子吸收光谱法》，根据不同含量范围，选取标样1921（YSS010-2003）、3A21（YSS025-2006）、6063（YSS027-2006）、5083（YSS086-2016）、LF12（BY2125-1）加标准溶液。按照分析方法，分别测定11次，进行重复性实验.
根据国标实验方法加入镁标准溶液10ml(1mg/ml)。
	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	1921
	0.0044
	
	0.0041  0.0040  0.0041  0.0041  0.0042  0.0045
0.0042  0.0040  0.0041
0.0042  0.0043
	0.0042
	0.000143
	3.44

	3A21
	0.045
	
	0.0470  0.0465  0.0469  0.0479  0.0480  0.0481  0.0471  0.0484  0.0475  0.0477  0.0480
	0.048
	0.00060
	1.26

	6063
	0.670
	
	0.689  0.704  0.696  0.684  0.683  0.685  0.692  0.705  0.688  0.691  0.694  
	0.69
	0.0074
	1.07

	5083
	4.45
	
	4.43  4.45  4.45  4.44 4.45  4.45  4.44  4.45  4.43  4.45  4.46
	4.44
	0.0093
	0.21

	LF12
	9.38
	3
	12.30  12.55  12.47 12.25  12.38  12.24  12.42  12.50  12.25 
12.34  12.24
	12.36
	0.11
	0.92


	镁的质量分数%
	0.0044
	0.045
	0.670
	4.45
	12.38

	重复性Sr
	0.000175
	0.00107
	0.0145
	0.0814
	0.129

	重复性限r
	0.00049
	0.00298
	0.0405
	0.228
	0.362


4.3.4 再现性实验
	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	1921
	0.0044
	
	0.0041  0.0040  0.0041  0.0041  0.0042  0.0045
0.0042  0.0040  0.0041
0.0042  0.0043
	0.0042
	0.000143
	3.44

	山东南山
	0.0044
	
	0.0037  0.0040  0.0038
0.0036  0.0035  0.0040
0.0039  0.0040  0.0036
0.0039
	0.0038
	0.000189
	4.96

	贵州院
	0.0044
	
	0.00387  0.00389 0.00394  0.00377 0.00389  0.00397 0.00405  0.00388 0.00385  0.00392 0.00378
	0.0039
	0.000080
	2.06

	山东兖矿
	0.0044
	
	0.0043  0.0045  0.0046
0.0042  0.0044  0.0045 
0.0044  0.0043  0.0042 0.0046
	0.0044
	0.000149
	3.39

	昆明冶金
	0.0044
	
	0.0048  0.0046  0.0041
0.0042  0.0043  0.0044
0.0045  0.0043  0.0045
0.0043
	0.0044
	0.000205
	4.67

	河北四通
	0.0044
	
	0.0041  0.0043  0.0045 0.0042  0.0044  0.0040 0.0042  0.0043  0.0041 0.0044  0.0044
	0.0043
	0.0002
	4.65


	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	3A21
	0.045
	
	0.0470  0.0465  0.0469  0.0479  0.0480  0.0481  0.0471  0.0484  0.0475  0.0477  0.0480
	0.048
	0.00060
	1.26

	南山
	0.045
	
	0.0476  0.0472  0.0471
0.0490  0.0475  0.0499
0.0485  0.0494  0.0498
0.0475
	0.0484
	0.00110
	2.28

	贵州院
	0.045
	
	0.0433  0.0418  0.0464 0.0418  0.0425  0.0416 0.0442  0.0427  0.0435 0.0422  0.0432
	0.043
	0.00138
	3.22

	山东兖矿
	0.045
	
	0.0461 0.0468 0.0472
0.0459 0.0451 0.0468
0.0476 0.0462 0.0472 0.0468
	0.0466
	0.000744
	1.60

	昆明冶金
	0.045
	
	0.0429  0.0427  0.0451
0.0446  0.0458  0.0432
0.0435  0.0421  0.0428
0.0448
	0.0438
	0.0012
	2.81

	河北四通
	
	
	0.0452  0.0458  0.0475 0.0462  0.0459  0.0450 0.0468  0.0458  0.0467 0.0465  0.0447
	0.0460
	0.0008
	1.74


	
	标准值%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	6063
	0.670
	0.689  0.704  0.696  0.684  0.683  0.685  0.692  0.705  0.688  0.691  0.694  
	0.69
	0.0074
	1.07

	南山
	0.670
	0.694  0.686  0.685
0.688  0.683  0.694
0.699  0.694  0.689
0.696
	0.691
	0.0053
	0.77

	贵州院
	0.670
	0.628  0.608  0.683  0.678  0.675  0.620 0.645  0.662  0.635 0.674  0.655
	0.651
	0.0257
	3.95

	山东兖矿
	0.670
	0.689  0.673  0.685 0.692  0.688  0.674
0.691  0.694  0.681 
0.698
	0.686
	0.00829
	1.21

	昆明冶金
	0.670
	0.637  0.633  0.658
0.669  0.672  0.668
0.675  0.648  0.672
0.646
	0.658
	0.016
	2.38

	河北四通
	0.670
	0.675  0.682  0.689 0.687  0.679  0.675 0.691  0.688  0.692 0.678  0.680
	0.684
	0.006
	0.92


	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	5083
	4.45
	
	4.43  4.45  4.45  4.44 4.45  4.45  4.44  4.45  4.43  4.45  4.46
	4.44
	0.0093
	0.21

	南山
	4.45
	
	4.41  4.39  4.40  4.43
4.46  4.43  4.44  4.42 
4.40  4.45
	4.42
	0.0231
	0.52

	贵州院
	4.45
	
	4.68  4.17  4.12  4.47 4.16  4.24  4.48  4.51  4.25  4.33  4.42
	4.35
	0.177
	4.08

	山东兖矿
	4.45
	
	4.42  4.44  4.47  4.45 
4.47  4.43  4.42  4.46
4.45  4.43
	4.45
	0.0190
	0.427

	昆明冶金
	4.45
	
	4.39   4.44   4.45
4.50   4.42   4.40
4.38   4.42   4.45
4.47
	4.43
	0.037
	0.84

	河北四通
	4.45
	
	4.44  4.46  4.45  4.42 

4.46  4.43  4.45  4.47 4.42  4.47  4.43
	4.45
	0.019
	0.43


	
	标准值%
	加入Mg量%
	检测值
	平均值
	SD
	RSD%

	LF12
	9.38
	3
	12.30  12.55  12.47 12.25  12.38  12.24  12.42  12.50  12.25 
12.34  12.24
	12.36
	0.113
	0.92

	南山
	9.38
	3
	12.25  12.27  12.37
12.51  12.38  12.44
12.56  12.28  12.26
12.50
	12.38
	0.116
	0.94

	贵州院
	9.38
	3
	12.62  12.56  12.56 12.74  12.09  12.28  12.48  12.33  12.62 12.18  12.29
	12.43
	0.208
	1.68

	山东兖矿
	9.38
	3
	12.27  12.38  12.49 
12.27  12.33  12.44
  12.47  12.35  12.41 
12.43
	12.38
	0.0779
	0.629

	昆明冶金
	9.38
	3
	12.26  12.19  12.30
12.25  12.29  12.28
12.35  12.34  12.33
12.27
	12.29
	0.048
	0.39

	河北四通
	9.38
	3
	12.42  12.39  12.41 12.51  12.49  12.45 12.53  12.57  12.34 12.68  12.61
	12.49
	0.102
	0.82


	镁的质量分数%
	0.0044
	0.045
	0.670
	4.45
	12.38

	重复性SR
	0.000305
	0.00242
	0.0225
	0.0870
	0.141

	重复性限R
	0.00086
	0.0068
	0.0628
	0.244
	0.396

	总平均值
	0.00416
	0.0460
	0.677
	4.42
	12.39


4.4  确定本部分方法三主要内容

5  标准水平分析

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。有一定的前瞻性和创新性，本标准总体水平达到国际先进水平。
6  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，氢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。
7  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。
8  重大分歧意见的处理经过和依据

（无）
9  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。
10  贯彻标准的要求和措施建议

建议相关部门组织贯彻本标准的实施，采取有效措施向铝及铝合金产品的设计、生产、应用单位以及有关的检测机构宣贯本标准。建议本标准尽快发布，各相关单位及科研院所开始执行本标准。
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。
11  废止现行有关标准的建议

建议废止GB/T 20975.16-2008。
12  技术先进性、创新性、标准实施的预期作用和效益
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