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一、工作简况

1.1任务来源

根据《国家标准化管理委员会关于下达2021年第一批推荐性国家标准计划及相关标准外文版计划的通知》（国标委发函〔2021〕12号）的要求，国家标准《金属粉末  铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定》制定项目由全国有色金属标准化技术委员会归口，计划编号20210822-T-610，项目周期为18个月，完成年限为2022年8月，标准起草单位为：北京有研粉末新材料研究院有限公司、有研粉末新材料股份有限公司、北京康普锡威科技有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、莱芜钢铁集团粉末冶金有限公司。
1.2 项目概况

金属粉末是粉末冶金的重要材料，其性能综合反映了金属本身的性质和单个颗粒的性状及颗粒群的特性。酸不溶物含量的高低，也是检查粉末质量的指标之一。
金属粉末中酸不溶物指的是在溶解金属的无机酸中不溶的非金属物质，包括从原料中或从炉衬、燃料中带入粉末中的一些酸不溶杂质。在铜粉中，这种不溶物有二氧化硅、不溶性硅酸盐、氧化铝、粘土及其他耐火材料；不溶性材料中也可能含有硫酸铅。在铁粉中，除了上述铜粉中含有的物质以外，其不溶物中可能有碳化物。
金属粉末中酸不溶物在粉末冶金烧结件中成为夹杂物，受力时容易成为裂纹源，导致强度降低，特别是在承受疲劳载荷时，很可能萌生裂纹，导致零件失效，降低疲劳寿命。规定测试金属粉末中酸不溶物的标准方法，对控制金属粉末原材料的质量和提高粉末制品的质量具有重要意义。
现行国家标准GB/T 223.34-2000《钢铁及合金化学分析方法 铁粉中盐酸不溶物的测定》规定了钢铁及合金化学分析方法铁粉中盐酸不溶物的测定方法。与ISO4496：2017标准相比，GB/T 223.34-2000仅适用于铁粉，适用范围不够广，并且在试剂要求、试验过程、结果判定等方面不够准确，不便于操作和结果的判定。国家标准GB/T 5246-2007《电解铜粉》附录中规定了电解铜粉中酸不溶物含量为0.01%~0.5%的测定方法，行业标准YS/T 499-2015《雾化铜粉》附录中规定了铜粉中酸不溶物含量为0.005%~0.08%的测定方法。与ISO4496：2017标准相比，ISO4496：2017对测定方法的描述更加具体，试验计算与结果处理国际通用，结果判定更加准确。目前无锡粉、青铜粉中酸不溶物含量测定方法标准。
国外目前有关于铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定标准ISO 14168-2011，且相关行业已有应用。为了使国家标准与国际标准接轨，确保国家标准的先进性和实用性，促进我国分析测试技术进步，故有必要对《金属粉末  铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定》进行制定。本标准的制定有利于进一步完善我国金属粉末的检测标准体系，提升我国金属粉末酸不溶物检测依据及检测水平，促进我国材料行业和分析测试技术进步。
1.3承担单位情况

北京有研粉末新材料研究院有限公司是一家主要经营业务涵盖新材料、工程技术研究和实验发展；有色金属材料、粉末、粉末冶金制品、纳米材料、3D打印材料和增材制造设备的产品研发的高新技术企业，是有研粉末新材料股份有限公司的子公司，其是“先进金属材料应用技术联合实验室”的依托单位、北京市金属粉末工程技术研究中心、中国有色金属工业协会金属粉末工程中心、北京企业技术中心、中国机协和钢协粉末冶金协会副理事长单位和中国粉末冶金产业技术创新联盟理事单位、工信部“中国增材制造产业联盟”的发起单位和理事单位、国家科技部首批“金属熔体分散处理高技术创新团队”挂靠单位。建立了国内领先的金属粉末、粉末冶金制品及新材料研发和工程化基地。团队成员承担的“球形金属粉末雾化制备技术及产业化”项目荣获2017年国家科技进步二等奖。

1.4参编单位及主要起草人工作情况

标准起草过程中各参编单位给予了大力的支持帮助。有研粉末新材料股份有限公司参与标准起草，并提供粉末；北京康普锡威科技有限公司参与数据验证；国合通用测试评价认证股份公司参与数据验证；山东鲁银新材料科技有限公司提供粉末，并参与数据验证；东睦新材料集团股份有限公司参与数据验证；钢铁研究总院参与数据验证。

标准主要起草人以及分工如表1所示。

表1  标准主要起草人及分工

	单位
	姓名
	分工

	北京有研粉末新材料研究院有限公司
	王林山、王蕊
	编制标准初稿、编制说明初稿

汇总各家数据

	有研粉末新材料股份有限公司
	胡强、穆艳如
	参与标准起草，提供锡粉、铜粉和青铜粉

	北京康普锡威科技有限公司
	卢彩涛
	铁粉、锡粉第一次验证实验

	国合通用测试评价认证股份公司
	李娜、栗生辰
	铁粉、锡粉、铜粉和青铜粉第一次验证实验

	山东鲁银新材料科技有限公司
	赵晶
	提供还原和雾化铁粉，铁粉第一次验证实验

	东睦新材料集团股份有限公司
	冯伟立，杜育芝
	锡粉、铜粉和青铜粉第一次验证实验

	钢铁研究总院
	罗志强
	铁粉、铜粉和青铜粉第一次验证实验

	有研粉末新材料(合肥)有限公司
	石韬
	第二次验证实验


1.5主要工作过程

1.5.1 起草阶段
北京有研粉末新材料研究院有限公司接到《金属粉末  铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定》的制定任务后，立即组织相关工程技术人员成立了标准编制组，进行相关资料的查询与收集工作，制订工作计划和进度安排。编制组首先对ISO 4496：2017《金属粉末  铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定》标准进行了翻译，并对重点内容进行了熟悉，同时收集、分析、研究了国内外相关技术资料和标准资料，开展与标准制定相关的测试工作，在此基础上，于2022年1月形成了标准的讨论稿和编制说明。

1.5.2 征求意见阶段

2022年4月，由全国有色标准化技术委员会主持，在XX召开了本标准的讨论会。来自全国有色标准化技术委员会、有研粉末新材料股份有限公司、北京康普锡威科技有限公司、国合通用测试评价认证股份公司、山东鲁银新材料科技有限公司、东睦新材料集团股份有限公司、钢铁研究总院等XX家单位的XX位专家代表参加了会议，与会代表对本标准（讨论稿）进行了认真、细致的讨论。
2022年3月，全国有色标准化技术委员会将征求意见资料在国家标准化管理委员会的“公共信息服务平台”上挂网，向社会公开征求意见。同时，全国有色标准化技术委员会通过工作群、邮件向委员单位征求意见，并将征求意见资料在www.cnsmq.com网站上挂网。征求意见的单位包括主要生产、经销、使用、科研、检验单位及大专院校，征求意见单位广泛且有代表性，征求意见时间大于2个月。
2022年5月，编制组单位对收集到的意见和建议进行整理，共收集到XX条意见，形成了标准意见汇总处理表。标准制定工作组对征求意见稿进行了修改，形成了标准预审稿。

2022年6月，由全国有色标准化技术委员会主持，在XX召开了本标准的预审会。来自全国有色标准化技术委员会、有研粉末新材料股份有限公司、北京康普锡威科技有限公司、国合通用测试评价认证股份公司、山东鲁银新材料科技有限公司、东睦新材料集团股份有限公司、钢铁研究总院等XX家单位的XX位专家代表参加了会议，与会代表对本标准（预审稿）进行了认真、细致的讨论。
1.5.3 审查阶段

2022年8月，由全国有色金属标准化技术委员会在XX组织召开有色金属标准工作会。来自编制组成员等XX家单位XX名专家代表参加了会议，见《有色金属审定会参加单位及代表签名》。会议对北京有研粉末新材料研究院有限公司负责修订的国家标准《金属粉末  铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定》（送审稿）进行了认真细致的审定并提出修改意见，见《有色金属标准审定会会议纪要》。标准编制组采纳了审定会意见，对标准送审稿进行了修改完善。
1.5.4 报批阶段

标准编制组对标准文本和编制说明进行修改完善，形成标准报批稿报送至全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243），现上报至国家标准化管理委员会审批、发布。
二、标准的制订原则、主要内容与论据

2.1标准编制的原则

该标准按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写》和GB/T 20000.2-2009《标准化工作指南 第2部分：采用国际标准》的要求编写。本标准等同采用ISO 4496：2017《Metallic powders—Determination of acid-insoluble content in iron, copper, tin and bronze powders》。本标准坚持以生产实际的可操作性为前提，以满足其实践性、适应性、先进性等需要为原则，使我国粉末冶金行业与国际同行有统一的铁、铜、锡和青铜粉末酸不溶物检验方法，保持中国粉末冶金行业与国际行业发展水平的一致性。

2.2确定标准的主要内容

根据ISO 4496：2017《 Metallic powders—Determination of acid-insoluble content in iron, copper, tin and bronze powders》翻译等同制定。

本标准规定了所适用的范围、应用领域、试剂、设备、样品、实验步骤、结果的计算和表示、测试报告。

本标准规定了铁、铜、锡、青铜等金属粉末中酸不溶物的检测方法，能够准确测试金属粉末中酸不溶物的含量，可作为金属粉末生产者和使用者的评价依据，满足国内金属粉末中酸不溶物检测的迫切要求，便于与世界接轨，有利于提升我国金属粉末的生产和质量水平。

本标准规定的检测方法合理、操作方便、结果准确，适用范围广、评价更科学，是目前国际通用的检测标准，采用本标准有利于与国际标准的接轨，提升我国金属粉末酸不溶物检测依据及检测水平，完善金属粉末的检测标准体系。

2.3 主要试验验证情况

编制组统计汇总了5家生产、使用和测试铁、铜、锡和青铜粉末的单位，按照《金属粉末  铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定》标准要求测定铁、铜、锡和青铜粉末的酸不溶物含量，其中铁粉包括还原铁粉和雾化铁粉两种，试验结果如表2所示。
表2试验验证结果
	《金属粉末  铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定》

第一次验证实验结果汇总表

	

	粉末
	单位名称
	不溶物质含量（%）

	
	
	第一次测试
	第二次测试
	平均值
	标准方差

	还原铁粉
	山东鲁银新材料科技有限公司
	0.14
	0.15
	0.15
	0.0100

	
	钢铁研究总院
	0.13
	0.14
	0.14
	

	
	北京康普锡威科技有限公司
	0.16
	0.15
	0.16
	

	
	国合通用测试评价认证股份公司
	0.14
	0.13
	0.14
	

	雾化铁粉
	山东鲁银新材料科技有限公司
	0.07
	0.08
	0.08
	0.0097

	
	钢铁研究总院
	0.07
	0.06
	0.07
	

	
	北京康普锡威科技有限公司
	0.08
	0.08
	0.08
	

	
	国合通用测试评价认证股份公司
	0.058
	0.056
	0.06
	

	锡粉
	北京康普锡威科技有限公司
	0.03
	0.03
	0.03
	0.0264

	
	国合通用测试评价认证股份公司
	0.084
	0.085
	0.08
	

	
	东睦新材料集团股份有限公司
	0.032
	0.03
	0.03
	

	铜粉
	国合通用测试评价认证股份公司
	0.02
	0.022
	0.02
	0.0085

	
	东睦新材料集团股份有限公司
	0.004
	0
	0
	

	
	钢铁研究总院
	0.01
	0.01
	0.01
	

	青铜粉
	国合通用测试评价认证股份公司
	0.063
	0.06
	0.06
	0.0193

	
	东睦新材料集团股份有限公司
	0.021
	0.022
	0.02
	

	
	钢铁研究总院
	0.05
	0.06
	0.06
	

	备注：

（1）铁粉酸不溶物中包括碳化物，在溶解时只加盐酸，不加硝酸；

（2）计算结果精确到0.01%；

（3）其他未注明事宜协商后统一。

	

	

	


由结果可知，还原铁粉酸不溶物含量测试结果的标准方差为0.0100%；雾化铁粉酸不溶物含量测试结果的标准方差为0.0097%；锡粉酸不溶物含量测试结果的标准方差为0.0264%；铜粉酸不溶物含量测试结果的标准方差为0.0085%；青铜粉酸不溶物含量测试结果的标准方差为0.0193%。还原铁粉、雾化铁粉、锡粉、铜粉和青铜粉的酸不溶物含量标准方差较小，说明酸不溶物含量结果波动小。综上所述，在标准要求范围内试验结果波动小，一致性好。
该标准通过验证表明《金属粉末  铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定》国家标准的制定，适合铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定，该标准可为科研、试验、生产、应用、贸易等方面提供基本的技术标准依据，在该标准的基础之上促使试验、产品与国际接轨。

三、标准水平

3.1 采用国际标准及国外先进标准的程度

本标准等同采用ISO 4496：2017《金属粉末  铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定》。

3.2 与国际标准及国外同类标准水平的对比

    本标准达到了国际先进水平。

3.3  与现有标准及修订中的标准协调配套情况

本标准与现有标准及修订中的标准协调配套。

3.4  涉及国内外专利及处置情况

     经查，本标准没有涉及国内外专利。

四、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系

本标准与有关现行法律、法规和强制性国家标准具有一致性，无冲突之处。

五、重大分歧意见的处理经过和依据

无。

六、标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议

    本标准建议作为推荐性国家标准。

七、贯彻标准的要求和措施建议

无。

八、废止现行有关标准的建议

无。
九、其他应予以说明的事项

无。

十、预期效果

本标准编制后，有利于与国际标准的接轨，提升我国金属粉末酸不溶物检测依据及检测水平，完善金属粉末的检测标准体系，有利于我国粉末冶金行业制造工艺水平的提升。

               《金属粉末  铁、铜、锡和青铜粉末中酸不溶物含量的测定》

                        标准编制组

       2022年01月28日
