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编制说明（征求意见稿）
一、工作简况

1.1 任务来源

    根据《工业和信息化部关于印发2022年第一批行业标准制修订和外文版项目计划》（工信厅科函[2022]94号）的要求，由安徽相邦复合材料有限公司和上海交通大学负责组织制定《铝基硼化钛粉化学分析方法元素含量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法》有色行业标准。上海交通大学安徽（淮北）陶铝新材料研究院、安徽省铝制品质量监督检验中心、国标（北京）检验认证有限公司、广东省科学院测试分析研究所、国标（青岛）检验认证有限公司为独立验证单位，项目计划编号为2022-0235T-YS，计划完成年限2024年。

1.2 本标准所涉及的产品简况

硼化钛颗粒增强铝基复合材料（陶铝新材料）在2017年—2019年连续3年列入工信部《首批次新材料应用示范指导目录》。目前已广泛应用于武器装备、航空航天、轨道交通、汽车轻量化、内燃机等领域。陶铝产业得到了党中央、国务院和省委、省政府的充分肯定。另外先进的粉末制备技术是现代粉末冶金科学、3D打印技术的基础，是相关新兴高技术产业的先导。高性能、低成本粉的广泛应用不仅改变了粉末冶金工业、3D打印发展的进程，而且促进了生产方式的变革。发展高性能粉及其制备技术，已成为当今材料科学与工程研究中十分活跃的高科技前沿领域。硼化钛颗粒增强铝基复合材料粉体材料已成功制定了国家标准，且已成功在国产大飞机C919、航空发动机叶片、××战机复杂功能摇臂等关键构件开展应用研究和产业化生产。

对金属基复合材料而言，增强体含量（不管是体积分数还是质量分数）是一个重要的参数，它直接影响复合材料的性能。因此如何表征先进的铝基复合材料，确定相关的化学成分，不仅关系着供需双方的交易和生产工艺的确定和稳定，更是推动我国基础新材料的研发和推广应用一个助力。在铝基硼化钛粉材料中，硼化钛的含量一般在0-20%之间，目前这种新材料成分检验没有统一的化学成分分析方法。供需双方均采用本单位自己的方法或委托相关的企业分析测试，方法不能一致，结果就有出入，给该产品质量控制、供需双方质量检验验收带来极大的不便，加之对元素的检测范围要求比较宽；目前现有的检测方法标准体系已经满足不了检测要求，有必要建立一个统一的、规范的、科学的分析测试方法。因此制定“铝基硼化钛粉 电感耦合等离子体原子发射光谱法”行业标准，对于铝基硼化钛材料的质量控制、供需双方的质量检验、新材料的研制、开发、推广和应用等具有重要的意义。此外《增材制造标准领航行动计划（2020-2022）》中提出了“研制一批增材制造‘领航’”制定增材制造专用材料性能、安全等测试和评价方法标准。通过制定和实施测试方法标准，增强用户使用增材制造技术及产品的信心，拓宽应用领域”。
目前相邦公司已建立起该方法的企业标准，并被一些顾客认可，且已实施了3年之久。产品已经申请了国家标准，检测方法如果还仅仅停留在是企业标准，认可度不高，也不能和其他国家和行业等标准相匹配，故有必要申请行业标准来支撑。并且作为GB/T 20975等相关标准测试方法的补充，对于进一步完善检测方法的标准体系、提升标准的服务能力将有重要意义。

经过近两年的研究工作，彻底解决了化学试剂的的选择、硼化钛难溶解、硼化钛和硅不能同时检测、实验条件苛刻等技术难点，通过改进碱溶—酸化溶解法的前处理溶样方法，增加氧化碱溶的过程，解决了上述问题，同时也缩短了试样溶解时间，提高了硼化钛测试的时效性和准确性，建立了测试精度满足要求的电感耦合等离子体（ICP）法测定铝基硼化钛粉材料中硼化钛含量的方法。该检测方法，引入了电感耦合等离子体发射光谱仪（ICP-AES）。ICP的出现，可誉为原子发射光谱分析法的一次重大突破。与常规方法不同的是，ICP-AES具有灵敏度高、准确度好、干扰少、测定范围广等特点，因而获得了广泛的应用。随着现代分析仪器的更新换代和仪器分析新方法、新技术的不断创新与应用，ICP-AES法的应用领域已得到迅速扩大，可测定的元素比任何类似的分析方法都要多。

本方法是利用氢氧化钠的强碱性和过氧化钠的强氧化性和强碱性，溶解硼化钛陶瓷颗粒及一部分铝基体，然后再用适量的稀盐酸（或盐酸和硝酸的混合溶液）溶解剩余一部分铝基体和中和过量的碱，待硼化钛陶瓷颗粒增强铝基复合材料试样完全溶解后，在稀盐酸介质中用ICP-AES测定上述元素含量，以基体匹配法校正基体对测定结果的影响。该方法只需要一次溶解，就可以同时检测含硅和硼化钛陶瓷颗粒的铝基硼化钛粉。本文件的检测方法较其它方法，一是反应条件比较温和，前期溶样也不需要借助复杂的仪器和设备，比较经济且结果也较稳定；二是不需要外加氢氟酸，能一次性解决所有元素的检测问题；三是主要操作简便、准确度高；四是检测元素的范围较宽。

目前国外未见有类似的标准报道。而测定金属基复合材料中增强体体积含量的经典方法是采用国家标准GB/T 32496《金属基复合材料增强体体积含量试验方法图像分析法》所规定的方法。该方法适用于增强体粒径大于1μm 的颗粒增强或直径大于1μm 的单向连续纤维增强金属基复合材料中的颗粒或纤维体积含量测定。GB/T 32496 中规定的方法是以金相法为基础，依据体视学原理通过测量增强体的面积比推导出体积含量。该标准使用的前提条件是在金相显微镜下须清晰区分出增强体和基体组织的边界，以便通过图像分析软件统计增强体的面积比，这对试样的制备提出了较高的要求。由于铝基复合材料的基体用材牌号较多，部分牌号的基体组织在金相显微镜下与增强体较难区分，导致无法准确地测出增强体的面积比。 EN 14242、ASTM E3061 和 GB/T 20975 介绍的方法仅仅适用于普通铝及铝合金，不能检测颗粒增强铝基复合材料。或者需要引入腐蚀性强酸氢氟酸，从而导致材料的硅不能一次性检测的问题。YB/T 178.1和YB/T 109.1介绍的方法反应条件比较剧烈，不但难以控制，还容易导致样品损失，从而导致检测结果误差较大，仅仅只适合高含量且元素种类较少的合金原材料，不能用于检测元素含量相对较低的且元素种类较多的材料。
以往的硼化钛测试方法是通过加氢氟酸，溶解后先测出硅以外的成分，然后再用其他方法测出硅的含量。用两种方法测，存在分解试样速度慢，试样后处理时间长，萃取干燥及操作复杂等缺点。

国内，安徽相邦复合材料有限公司，上海交通大学安徽（淮北）陶铝新材料研究院分析测试部门均采用ICP法测定铝基硼化钛复合材料，采用的具体方法为企业内部的标准，没有公开的统一标准化文件。安徽相邦复合材料有限公司解决了标准样品的选择、碱溶、氧化、酸溶等技术难点，通过采用改进碱溶-浓缩-氧化-酸溶法的前处理溶样方法，替代碱熔直接分解法，解决了硼化钛溶样困难和溶解不完全的问题，同时缩短了试样溶解时间，增加硼化钛测试的时效性，建立了测试精度满足要求的ICP法测定铝基硼化钛粉末材料中硼化钛含量的方法。

国外未见有类似的标准报道。
因此制定“铝基硼化钛复合粉末中硼化钛含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法”行业标准，对于铝基硼化钛复合粉末材料的质量控制、供需双方的质量检验、新型材料的研制开发等具有重要的意义。
1.3 承担单位情况及主要工作过程

1.3.1 承担单位情况

安徽相邦复合材料有限公司是上海交通大学在淮北设立的一个独立的生产基地，属于集政产学研为一体的高新技术企业，二级军工保密资质单位，国军标质量管理体系推行单位。与上海交通大学、西北工业大学、淮北师范大学建立了联合实验检验中心平台。公司主要从事铝基复合材料的研发、生产和销售，可实现年产1500吨生产能力（再建1.8万吨）。现有陶瓷铝合金原位合成生产线、陶瓷铝合金精密铸造生产线、陶瓷铝合金半连续铸造生产线、陶瓷铝合金3D打印粉末生产线、陶瓷铝合金喷射成型生产线，拥有反应合成炉、反重力铸造系统、金属3D打印机等大型陶瓷铝合金及制品生产设备100余台套，光电直读光谱仪、图像分析仪等分析测试设备20余台套。目前产品已应用于国防装备、航天、航空、汽车等多个领域。

上海交通大学安徽（淮北）陶铝新材料研究院成立于2017年8月，由上海交通大学和安徽省淮北市共建。陶铝研究院重点围绕陶铝新材料产业开展科研发展、战略规划、应用推广和知识产权建设。作为产学研合作的载体和高新技术成果转化的重要基地，建设具有可持续发展性和战略性的产学研合作基础平台，在推动我国新材料产业发展和探索产学研合作模式中发挥引领、示范、带动、骨干作用，围绕围绕重大战略需求，解决“卡脖子”问题。陶铝新材料“四中心一平台”引领科技、产业快速发展：省工程研究中心（2017年）、省产业创新中心（2020年）、合肥综合性国家科学中心--陶铝分中心（2021年）、省技术创新中心（2021年）、省产业共性技术研究中心（2022年）。被列入安徽省“十四五”规划，获安徽省“三重一大”新兴产业基地建设支持，连续3年被工信部列入《重点新材料首批次应用示范指导目录》。发布国家标准1项，国军标1项，授权国际专利7项，授权国内发明专利78项。
安徽省铝制品质量监督检验中心是地方政府为发展铝产业而设立的具有第三方公正性地位的省级检验机构，也是安徽省市场监管系统唯一一家铝制品综合性检测机构，2017年9月获得计量认证(171216300976号)。目前通过包括铝及铝合金、型材棒材、板带箔、铸件四大类33种产品518项参数的CMA认证；2021年7月通过CNAS认证（注册号：CNASL15075）15类86个参数的推荐认可。主要承担任务：执行安徽省域内铝制品质量安全监督抽查检验，铝制品技术研发和标准的制修订，铝制品质量认证检验，仲裁检验，一般委托检验，铝制品新产品的鉴定和评价，铝制品质量方面的咨询和服务等。中心现有人员13人，其中高级职称2人，中级6人，硕士2人，本科以上学历占85%；实验室面积3000m2，拥有光电直读光谱仪、电感耦合等离子体光谱仪、气相质谱联用仪、X射线探伤系统、原子吸收分光光度计、1000N-100吨各量程实验拉力机、高温蠕变持久试验机、多头万能试验机、金相显微镜、疲劳试验机以及各式硬度计、测厚仪、耐压测试仪等先进检测仪器设备120余台（套），总价值1400万元，主要设备处于国际或国内领先品牌。
1.3.2 主要工作过程

1.3.2.1 标准编制原则及确定依据

本标准是根据GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》和GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》的要求进行编写的。

    本标准的主要内容包括范围、规范性引用文件、术语和定义、方法提要、试剂、仪器设备、分析步骤、精密度、试验报告、质量保证与控制。

1.3.2.2 主要工作过程
（1）任务落实：全国有色金属标准化技术委员会于2022年7月19日～2022年7月21日在江西省赣州市召开了有色标准工作会议，会议代表就标准起草有关问题进行讨论，全国有色金属标准化技术委员会进一步明确各责任单位的具体工作安排，具体分工见表1。
表1  起草单位、起草人及其所作工作
	序号
	起草单位
	主要联络人
	所作工作

	1
	安徽相邦复合材料有限公司
	王磊、王鹏举
	主起草单位

	2
	上海交通大学
	吴一
	共同起草单位

	3
	上海交通大学安徽（淮北）陶铝新材料研究院
	石元昌
	一验单位

	4
	安徽省铝制品质量监督检验中心
	周磊、张晓曼
	一验单位

	5
	国合（青岛）检验认证有限公司
	刘凯
	二验单位

	6
	广东省科学院测试分析研究所
	陈晓东
	二验单位

	7
	国标（北京）检验认证有限公司
	胡梦娇
	二验单位


（2）标准征求意见稿编制：安徽相邦复合材料有限公司接到《铝基硼化钛复合粉末中硼化钛含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》编写任务后，组织上海交通大学、上海交通大学安徽（淮北）陶铝新材料研究院、安徽省铝制品质量监督检验中心、国标（北京）检验认证有限公司、广东省科学院测试分析研究所等相关的技术人员，成立了标准编制小组。编制小组根据目前分析测试方法的具体内容进行了充分的沟通和协商，并于2023年6月形成了有色行业标准《铝基硼化钛复合粉末中硼化钛含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》讨论稿。标准编制小组将征求意见稿发至各相关单位。
（3）样品选取与传递：2022年11月，安徽相邦复合材料有限公司选取四种不同铝基硼化钛复合材料粉末产品发至各验证单位。
（4）验证阶段：2023年2月-6月，共同起草单位和验证单位根据主起草单位的征求意见稿中的条件试验进行验证并提出了相关意见和建议。标准文本得到了进一步修改完善，形成标准讨论稿并报全国有色金属标准化技术委员会粉末冶金分标委。
二、分析方法标准研究情况

1 各元素分析范围的确定

依据GB/T 20975－2020《铝及铝合金化学分析方法 第25部分：元素含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》标准，根据产品标准的要求及ICP-AES分析方法的分析特点，确定了该标准中各元素的测定范围。

2 方法提要
    试样用氢氧化钠、过氧化钠、盐酸（盐酸和硝酸的混合酸）将试样溶解后，配制一定体积的溶液，然后导入等离子原子发射光谱仪中，于相应波长处测定铝基硼化钛复合材料粉末中相关元素的强度，根据校准曲线计算出含量。
3 分析步骤
3.1 样品预处理及试液准备

3.1.1称样：将称量纸置于天平称样盘上，清零；用药匙将充分混匀后的试样逐量加入称样杯中，直至试样为0.1000g，精确至0.0001g，记录样品质量。将称量好的样品小心倒入250 ml聚四氟乙烯烧杯中，并用记号笔在聚四氟乙烯烧杯上标记试样编号。

试样的溶解：在称好试样的聚四氟乙烯烧杯中，先加入5ml的氢氧化钠溶液，置于电炉上低温加热溶解，直至溶液中不再溢出小气泡反应完全，此时试液中有大量黑色悬浮物为不溶于水及碱的硼化钛和其他物质。

3.1.2浓缩：将上述混合液置于电炉上高温加热浓缩，至浆糊状，冷却。
3.1.3氧化：向上述冷却后的浆糊状混合液加入0.5g过氧化钠颗粒，摇匀后，使其充分接触反应，然后静置1h。

3.1.4酸化：向上述混合液加入去离子水和30mL盐酸（1+1）酸化或混合酸酸化，必要时可加入少量的过氧化氢溶液，待溶液煮沸（约3-5min）澄清冷却后，将此溶液移入250ml容量瓶中，以水定容至刻度，摇匀，待测。

3.1.5空白试验：称取与试料相同量的高纯铝，随同试料做空白试验。

4 分析方法水平简析及验证情况
4.1 分析方法水平分析
传统的以往的硼化钛测试方法是通过加氢氟酸，溶解后先测出硅以外的成分，然后再用其他方法测出硅的含量。用两种方法测，存在分解试样速度慢，试样后处理时间长，萃取干燥及操作复杂等缺点。

安徽相邦复合材料有限公司解决了标准样品的选择、碱溶、氧化、酸溶等技术难点，通过采用改进碱溶-浓缩-氧化-酸溶法的前处理溶样方法，替代碱熔直接分解法，解决了硼化钛溶样困难和溶解不完全的问题，同时缩短了试样溶解时间，增加硼化钛测试的时效性，建立了测试精度满足要求的ICP法测定铝基硼化钛粉末材料中硼化钛含量的方法。

经实践证明，该方法具有灵敏度高、准确度好、干扰少、分析快速等优点，很好解决了铝基硼化钛复合材料粉末中硼化钛含量快速、准确的分析需求，填补了国内空白。

4.2 分析方法验证情况
1）分析谱线的选择

通过试验，选择待测元素间没有相互干扰，并且铝基体对其也没有干扰的前提下，综合考虑灵敏度、信背比及稳定性等因素，选择了表2中所列各元素谱线做为推荐分析线。

表2 各元素推荐用分析线（nm）

	元   素
	分析线/nm
	元   素
	分析线/nm

	铁
	259.9
	铬
	283.5

	铜
	224.7
	锌
	213.8

	镁
	280.2
	镍
	231.6

	锰
	257.6
	镉
	228.8

	钪
	361.3
	锆
	339.1

	钛
	336.1
	铍
	234.8

	钒
	292.4
	铅
	220.3

	锂
	670.7
	硼
	249.7

	硅
	251.6
	          /
	/


由于仪器不同，上述推荐用分析谱线不一定适用于所有仪器，因此，在实验中，需要根据所用仪器，选择合适的分析谱线。

2）各单位按照标准征求意见稿规定的内容开展分析测试验证情况如下。
安徽相邦复合材料有限公司
FCA101X-1

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	6.70
	6.71
	6.73
	6.71

	镁
	1.15
	1.13
	1.14
	1.14

	钛
	0.60
	0.60
	0.61
	0.60

	硼
	0.25
	0.25
	0.25
	0.25

	铜
	0.008
	0.008
	0.009
	0.008

	锰
	0.005
	0.005
	0.005
	0.005

	锌
	0.012
	0.012
	0.012
	0.012

	铁
	0.090
	0.088
	0.087
	0.088

	镍
	未检出
	未检出
	未检出
	—


FCA101Y-6

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	11.15
	11.13
	11.09
	11.12

	镁
	0.41
	0.40
	0.40
	0.40

	钛
	4.59
	4.63
	4.60
	4.61

	硼
	2.14
	2.16
	2.16
	2.15

	铜
	0.006
	0.006
	0.006
	0.006

	锰
	0.007
	0.008
	0.008
	0.008

	锌
	0.016
	0.016
	0.017
	0.016

	铁
	0.12
	0.11
	0.12
	0.012

	镍
	未检出
	未检出
	未检出
	—


CA7050-3.5%

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	0.070
	0.069
	0.066
	0.068

	镁
	2.60
	2.66
	2.61
	2.62

	钛
	1.95
	1.90
	1.93
	1.93

	硼
	0.80
	0.81
	0.80
	0.80

	铜
	1.55
	1.58
	1.57
	1.57

	锰
	0.006
	0.006
	0.006
	0.006

	锌
	6.35
	6.33
	6.37
	6.35

	铁
	0.008
	0.008
	0.009
	0.008

	镍
	0.23
	0.20
	0.23
	0.22


AMC-2012

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	5.36
	5.38
	5.35
	5.36

	镁
	0.35
	0.35
	0.35
	0.35

	钛
	5.59
	5.58
	5.58
	5.58

	硼
	2.51
	2.53
	2.53
	2.52

	铜
	0.006
	0.006
	0.006
	0.006

	锰
	0.017
	0.017
	0.017
	0.017

	锌
	0.095
	0.092
	0.096
	0.094

	铁
	0.30
	0.31
	0.30
	0.30

	镍
	0.12
	0.11
	0.12
	0.12


（二）上海交通大学安徽（淮北）陶铝新材料研究院

FCA101X-1

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	6.80
	6.82
	6.83
	6.82

	镁
	1.10
	1.10
	1.09
	1.10

	钛
	0.60
	0.64
	0.63
	0.62

	硼
	0.26
	0.27
	0.26
	0.26

	铜
	0.008
	0.009
	0.009
	0.009

	锰
	0.005
	0.005
	0.005
	0.005

	锌
	0.011
	0.011
	0.011
	0.011

	铁
	0.093
	0.090
	0.089
	0.091

	镍
	未检出
	未检出
	未检出
	—


FCA101Y-6

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	11.00
	11.09
	11.06
	11.05

	镁
	0.38
	0.38
	0.39
	0.38

	钛
	4.52
	4.55
	4.56
	4.54

	硼
	2.15
	2.15
	2.13
	2.14

	铜
	0.006
	0.006
	0.006
	0.006

	锰
	0.007
	0.008
	0.008
	0.008

	锌
	0.018
	0.018
	0.017
	0.018

	铁
	0.12
	0.12
	0.12
	0.12

	镍
	未检出
	未检出
	未检出
	—


CA7050-3.5%

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	0.065
	0.066
	0.065
	0.065

	镁
	2.60
	2.64
	2.60
	2.61

	钛
	1.90
	1.89
	1.87
	1.89

	硼
	0.81
	0.79
	0.82
	0.081

	铜
	1.56
	1.53
	1.53
	1.54

	锰
	0.007
	0.007
	0.007
	0.007

	锌
	6.32
	6.30
	6.30
	6.31

	铁
	0.008
	0.008
	0.009
	0.008

	镍
	0.20
	0.22
	0.20
	0.21


AMC-2012

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	5.38
	5.35
	5.36
	5.36

	镁
	0.37
	0.37
	0.36
	0.37

	钛
	5.59
	5.60
	5.62
	5.60

	硼
	2.55
	2.59
	2.56
	2.57

	铜
	0.006
	0.007
	0.006
	0.006

	锰
	0.017
	0.018
	0.017
	0.017

	锌
	0.091
	0.091
	0.091
	0.091

	铁
	0.27
	0.28
	0.28
	0.28

	镍
	0.11
	0.11
	0.12
	0.11


（三）安徽省铝制品质量监督检验中心

FCA101X-1

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	6.75
	6.76
	6.79
	6.77

	镁
	1.13
	1.12
	1.13
	1.13

	钛
	0.63
	0.63
	0.63
	0.63

	硼
	0.26
	0.26
	0.27
	0.26

	铜
	0.009
	0.008
	0.008
	0.008

	锰
	0.005
	0.005
	0.005
	0.005

	锌
	0.011
	0.012
	0.011
	0.011

	铁
	0.087
	0.085
	0.086
	0.086

	镍
	未检出
	未检出
	未检出
	—


FCA101Y-6

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	11.01
	11.10
	11.07
	11.06

	镁
	0.39
	0.40
	0.39
	0.39

	钛
	4.55
	4.58
	4.61
	4.55

	硼
	2.11
	2.12
	2.14
	2.12

	铜
	0.006
	0.006
	0.006
	0.006

	锰
	0.007
	0.007
	0.007
	0.007

	锌
	0.017
	0.017
	0.017
	0.017

	铁
	0.13
	0.12
	0.12
	0.12

	镍
	未检出
	未检出
	未检出
	—


CA7050-3.5%

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	0.066
	0.064
	0.068
	0.066

	镁
	2.62
	2.65
	2.65
	2.64

	钛
	1.88
	1.91
	1.92
	1.90

	硼
	0.78
	0.79
	0.78
	0.78

	铜
	1.57
	1.59
	1.58
	1.58

	锰
	0.007
	0.007
	0.007
	0.007

	锌
	6.27
	6.34
	6.33
	6.31

	铁
	0.008
	0.008
	0.009
	0.008

	镍
	0.21
	0.22
	0.22
	0.22


AMC-2012

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	5.34
	5.32
	5.36
	5.34

	镁
	0.36
	0.36
	0.37
	0.36

	钛
	5.54
	5.53
	5.56
	5.54

	硼
	2.54
	2.54
	2.56
	2.53

	铜
	0.007
	0.007
	0.006
	0.007

	锰
	0.018
	0.018
	0.018
	0.018

	锌
	0.098
	0.098
	0.099
	0.098

	铁
	0.28
	0.29
	0.27
	0.28

	镍
	0.11
	0.11
	0.11
	0.11


（四）国标（北京）检验认证有限公司
FCA101X-1

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	6.78
	6.81
	6.75
	6.78

	镁
	1.17
	1.16
	1.17
	1.17

	钛
	0.61
	0.61
	0.62
	0.61

	硼
	0.25
	0.25
	0.25
	0.25

	铜
	0.008
	0.008
	0.008
	0.008

	锰
	0.005
	0.005
	0.005
	0.005

	锌
	0.013
	0.013
	0.013
	0.013

	铁
	0.092
	0.089
	0.090
	0.090

	镍
	未检出
	未检出
	未检出
	—


FCA101Y-6

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	11.08 
	11.16 
	11.26 
	11.17 

	镁
	0.42 
	0.43 
	0.42 
	0.43 

	钛
	4.52 
	4.58 
	4.47 
	4.52 

	硼
	2.15 
	2.14 
	2.16 
	2.15 

	铜
	0.006 
	0.006 
	0.006 
	0.006 

	锰
	0.007 
	0.008 
	0.007 
	0.007 

	锌
	0.015 
	0.015 
	0.016 
	0.015

	铁
	0.13 
	0.13 
	0.13 
	0.13 

	镍
	未检出
	未检出
	未检出
	—


CA7050-3.5%

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	0.067 
	0.068 
	0.066 
	0.067 

	镁
	2.54 
	2.56 
	2.55 
	2.55 

	钛
	1.87 
	1.89 
	1.90 
	1.89 

	硼
	0.81 
	0.79 
	0.79 
	0.80 

	铜
	1.58 
	1.56 
	1.57 
	1.57 

	锰
	0.007 
	0.007 
	0.007 
	0.007

	锌
	6.23 
	6.30 
	6.33 
	6.29 

	铁
	0.008 
	0.008 
	0.008 
	0.008 

	镍
	0.21 
	0.20 
	0.22 
	0.21 


AMC-2012

	元素

结果 %

测试次数
	一
	二
	三
	平均值

	硅
	5.43
	5.49
	5.39
	5.44

	镁
	0.35
	0.36
	0.36
	0.36

	钛
	5.51
	5.54
	5.54
	5.53

	硼
	2.49
	2.49
	2.49
	2.49

	铜
	0.006
	0.006
	0.006
	0.006

	锰
	0.017
	0.017
	0.017
	0.017

	锌
	0.091
	0.095
	0.094
	0.093

	铁
	0.30
	0.31
	0.30
	0.30

	镍
	0.10
	0.10
	0.10
	0.10


2）方法的精密度实验与准确度实验

在仪器优化的工作条件下，对26个铝基硼化钛粉样品进行了精密度实验和准确度实验，其精密度实验数据见下表3。准确度实验数据见表4。
表3 精密度试验
	序号
	元素
	测定值/%
	平均值/%
	标准偏差
	RSD/%

	1
	Fe
	0.00492、0.00507、0.00510、0.00500、0.00483、0.00488、0.00510、0.00494、0.00482、0.00485
	0.00495
	0.00012
	2.44

	
	
	0.0316、0.0312、0.0329、0.0305、0.0318、0.0316、0.0320、0.0319、0.0322、0.0319
	0.0318
	0.00063
	1.98

	
	
	0.657、0.656、0.654、0.646、0.649、0.642、0.655、0.658、0.645、0.658
	0.652
	0.0060
	0.91

	
	
	1.375、1.359、1.373、1.361、1.352、1.375、1.374、1.368、1.353、1.371
	1.366
	0.0091
	0.67

	2
	Cu
	0.00812、0.00896、0.00853、0.00835、0.00846、0.00827、0.00835、0.00819、0.00829、0.00867
	0.00842
	0.00025
	2.98

	
	
	0.0739、0.0746、0.0751、0.0745、0.0723、0.0726、0.0745、0.0737、0.0754、0.0758
	0.0742
	0.0011
	1.53

	
	
	0.510、0.529、0.531、0.511、0.532、0.515、0.526、0.520、0.534、0.512
	0.522
	0.0095
	1.82

	
	
	2.811、2.843、2.815、2.829、2.830、2.841、2.838、2.837、2.813、2.816
	2.827
	0.012
	0.44

	
	
	6.840、6.822、6.873、6.861、6.818、6.839、6.821、6.848、6.875、6.879
	6.848
	0.023
	0.34

	3
	Mg
	0.00344、0.00369、0.00352、0.00360、0.00337、0.00376、0.00355、0.00370、0.00352、0.00393
	0.00361
	0.00017
	4.58

	
	
	0.0840、0.0842、0.0824、0.0830、0.0832、0.0838、0.0843、0.0826、0.0846、0.0849
	0.0837
	0.00086
	1.02

	
	
	0.348、0.341、0.353、0.345、0.354、0.340、0.338、0.352、0.342、0.350
	0.346
	0.0059
	1.70

	
	
	3.344、3.424、3.336、3.416、3.369、3.367、3.407、3.416、3.387、3.380
	3.385
	0.031
	0.91

	
	
	5.600、5.544、5.554、5.576、5.512、5.544、5.568、5.577、5.582、5.489
	5.555
	0.034
	0.61

	4
	Mn
	0.00545、0.00530、0.00548、0.00552、0.00528、0.00548、0.00535、0.00537、0.00543、0.00526
	0.00539
	0.000093
	1.72

	
	
	0.179、0.182、0.178、0.183、0.181、0.177、0.177、0.180、0.184、0.176
	0.180
	0.0028
	1.53

	
	
	1.854、1.840、1.843、1.841、1.844、1.862、1.847、1.842、1.866、1.864
	1.850
	0.010
	0.56

	
	
	4.878、4.848、4.886、4.829、4.852、4.846、4.876、4.845、4.857、4.836
	4.855
	0.019
	0.39

	5
	Sc
	0.00781、0.00774、0.00762、0.00790、0.00757、0.00770、0.00787、0.00794、0.00785、0.00786
	0.00779
	0.00013
	1.60

	
	
	0.238、0.241、0.244、0.236、0.245、0.239、0.234、0.244、0.241、0.237
	0.240
	0.0037
	1.55

	6
	Ti
	0.00504、0.00494、0.00505、0.00486、0.00495、0.00498、0.00500、0.00487、0.00508、0.00505
	0.00498
	0.000079
	1.58

	
	
	0.226、0.232、0.225、0.226、0.228、0.227、0.225、0.234、0.230、0.231
	0.228
	0.0032
	1.39

	
	
	2.343、2.334、2.307、2.324、2.329、2.350、2.338、2.303、2.316、2.318
	2.326
	0.015
	0.66

	
	
	6.810、6.848、6.752、6.840、6.825、6.830、6.757、6.785、6.891、6.708
	6.805
	0.054
	0.80

	
	
	11.792、11.691、11.782、11.714、11.769、11.741、11.688、11.812、11.684、11.685
	11.736
	0.050
	0.42

	7
	V
	0.00580、0.00592、0.00601、0.00606、0.00605、0.00581、0.00575、0.00581、0.00604、0.00608
	0.00593
	0.00013
	2.27

	
	
	0.336、0.328、0.327、0.316、0.318、0.333、0.320、0.324、0.318、0.327
	0.325
	0.0067
	2.07

	8
	Li
	0.00310、0.00324、0.00313、0.00310、0.00324、0.00313、0.00323、0.00314、0.00302、0.00308
	0.00314
	0.000086
	2.77

	
	
	0.0881、0.0878、0.0883、0.0849、0.0846、0.0879、0.0879、0.0883、0.0850、0.0878
	0.0871
	0.0016
	1.78

	
	
	0.498、0.488、0.490、0.493、0.494、0.489、0.487、0.488、0.495、0.497
	0.492
	0.0040
	0.82

	
	
	1.803、1.809、1.802、1.793、1.806、1.782、1.818、1.803、1.807、1.802
	1.803
	0.0096
	0.53

	9
	Si
	0.00559、0.00572、0.00573、0.00572、0.00566、0.00555、0.00549、0.00539、0.00575、0.00542
	0.00560
	0.00014
	2.41

	
	
	0.0668、0.0672、0.0662、0.0678、0.0682、0.0665、0.0672、0.0679、0.0678、0.0664
	0.0672
	0.00071
	1.05

	
	
	0.167、0.163、0.169、0.172、0.172、0.170、0.167、0.164、0.169、0.166
	0.168
	0.0031
	1.83

	
	
	5.254、5.222、5.198、5.216、5.207、5.250、5.251、5.264、5.237、5.241
	5.234
	0.022
	0.42

	
	
	13.242、13.184、13.249、13.185、13.132、13.269、13.094、13.031、13.150、13.116
	13.165
	0.075
	0.57

	
	
	23.826、23.943、23.862、23.839、23.823、23.747、23.671、23.601、23.629、23.625
	23.757
	0.12
	0.50

	10
	Cr
	0.00565、0.00574、0.00565、0.00575、0.00574、0.00589、0.00589、0.00569、0.00542、0.00548
	0.00569
	0.00015
	2.68

	
	
	0.218、0.221、0.228、0.223、0.227、0.222、0.221、0.227、0.223、0.223
	0.223
	0.0032
	1.42

	11
	Zn
	0.00543、0.00562、0.00558、0.00544、0.00568、0.00566、0.00557、0.00547、0.00551、0.00550
	0.00555
	0.00010
	1.85

	
	
	0.0171、0.0176、0.0177、0.0179、0.0175、0.0172、0.0180、0.0178、0.0180、0.0178
	0.0177
	0.00032
	1.79

	
	
	0.223、0.224、0.224、0.220、0.227、0.226、0.224、0.221、0.220、0.222
	0.223
	0.0024
	1.07

	
	
	5.828、5.822、5.846、5.781、5.792、5.844、5.818、5.844、5.834、5.839
	5.825
	0.022
	0.39

	
	
	9.238、9.211、9.339、9.327、9.248、9.314、9.213、9.240、9.270、9.334
	9.273
	0.051
	0.55

	12
	Ni
	0.00326、0.00325、0.00345、0.00334、0.00342、0.00331、0.00340、0.00341、0.00331、0.00345
	0.00336
	0.000087
	2.56

	
	
	0.156、0.155、0.154、0.155、0.154、0.155、0.153、0.158、0.152、0.156
	0.155
	0.0017
	1.09

	
	
	1.740、1.746、1.674、1.725、1.734、1.681、1.732、1.673、1.684、1.709
	1.710
	0.029
	1.71

	
	
	2.421、2.400、2.498、2.492、2.468、2.479、2.412、2.448、2.431、2.418
	2.447
	0.035
	1.45

	13
	Cd
	0.00390、0.00413、0.00416、0.00402、0.00411、0.00398、0.00419、0.00410、0.00416、0.00415
	0.00409
	0.000094
	2.29

	
	
	0.318、0.307、0.312、0.309、0.304、0.309、0.308、0.311、0.318、0.319
	0.312
	0.0052
	1.67

	14
	Zr
	0.00385、0.00399、0.00398、0.00371、0.00384、0.00391、0.00382、0.00398、0.00395、0.00387
	0.00389
	0.000090
	2.31

	
	
	0.0893、0.0859、0.0876、0.0895、0.0876、0.0867、0.0862、0.0850、0.0892、0.0889
	0.0876
	0.0016
	1.83

	
	
	0.409、0.413、0.418、0.407、0.414、0.411、0.403、0.415、0.402、0.415
	0.411
	0.0054
	1.30

	15
	Be
	0.00752、0.00732、0.00739、0.00735、0.00718、0.00761、0.00756、0.00711、0.00726、0.00713
	0.00734
	0.00018
	2.52

	
	
	0.0951、0.0939、0.0917、0.0921、0.0948、0.0905、0.0930、0.0949、0.0942、0.0915
	0.0932
	0.0016
	1.76

	
	
	0.160、0.165、0.164、0.167、0.166、0.165、0.168、0.162、0.167、0.168
	0.165
	0.0026
	1.58

	
	
	5.033、5.026、5.033、5.085、5.020、5.073、5.066、5.035、5.044、5.071
	5.049
	0.023
	0.45

	16
	Pb
	0.245、0.243、0.245、0.238、0.235、0.244、0.244、0.237、0.233、0.242
	0.241
	0.0045
	1.85

	17
	B
	0.00629、0.00612、0.00619、0.00613、0.00605、0.00620、0.00607、0.00614、0.00608、0.00611
	0.00614
	0.000082
	1.34

	
	
	0.0584、0.0601、0.0590、0.0585、0.0583、0.0590、0.0609、0.0583、0.0582、0.0592
	0.0590
	0.00089
	1.51

	
	
	0.673、0.671、0.670、0.680、0.670、0.672、0.675、0.672、0.681、0.674
	0.674
	0.0039
	0.58

	
	
	1.309、1.324、1.327、1.316、1.329、1.305、1.306、1.300、1.314、1.319
	1.315
	0.0099
	0.75

	
	
	5.438、5.428、5.408、5.475、5.443、5.464、5.431、5.476、5.414、5.471
	5.445
	0..025
	0.46


由上表可以看出：该方法的RSD在0.34%～4.58%之间，该方法精密度良好。

表4   准确度试验

	元素
	样品中元素含量/ug
	加入元素量/ug
	测定总量/ug
	回收率/%

	Fe
	162
	100
	265
	103.00

	Cu
	1300
	1000
	2285
	98.50

	
	4245
	3000
	7190
	98.17

	Mg
	875
	600
	1468
	98.83

	
	5085
	4000
	9122
	100.93

	Mn
	452
	400
	841
	97.25

	Sc
	600
	400
	990
	97.50

	Ti
	5815
	4000
	9786
	99.28

	
	10207
	8000
	18224
	100.21

	V
	825
	600
	1438
	102.17

	Li
	1224
	1000
	2197
	97.30

	Si
	7851
	6000
	13994
	102.38

	
	13165
	8000
	21005
	98.00

	Cr
	550
	400
	965
	103.75

	Zn
	550
	400
	959
	102.25

	
	8737
	6000
	14780
	100.72

	Ni
	310
	200
	513
	101.50

	Cd
	775
	600
	1358
	97.17

	Zr
	1027
	800
	1840
	101.63

	Be
	412
	400
	817
	101.25

	Pb
	602
	400
	995
	98.25

	B
	3287
	2000
	5315
	101.40

	
	8167
	6000
	14220
	100.88


由上表可以看出：该方法的加标回收率在97.17%～103.75%之间，该方法准确度良好。

通过多家单位验证，其实验结果的精密度和准确度都比较高，结果表明：该行业标准具有适用性和可操作性。本法操作简单快速、结果准确、精密度好，适合作为行业标准分析方法。

由于本标准涉及17种元素的测定，各元素含量范围变化从0.001%～25%。元素含量范围跨度大，种类多，将按元素含量分段进行重复性限与再现性限统计。按照GB/T 6379.2-2004《测量方法与结果的准确度》的内容，通过对多家单位的实验数据和验证数据分别按照重复性限和再现性限的公式进行计算，并通过线性拟合，得出不同含量的重复性限与再现性限。结果见表5。

表5 不同含量范围的重复性限与再现性限

	含量
	元素
	平均值
	重复性标准偏差
	再现性标准偏差
	重复性限
	再现性限

	0.005
	Mg
	0.0037
	0.00015
	0.00020
	0.00042
	0.00057

	
	Zr
	0.0038
	0.00012
	0.00023
	0.00033
	0.00065

	
	Ni
	0.0034
	0.00014
	0.00018
	0.00039
	0.00051

	0.05
	Fe
	0.032
	0.00096
	0.0017
	0.0027
	0.0048

	
	Si
	0.068
	0.0013
	0.00086
	0.0036
	0.0024

	
	Zn
	0.018
	0.00068
	0.0015
	0.0019
	0.0043

	
	Zr
	0.0087
	0.00089
	0.0016
	0.0025
	0.0045

	
	B
	0.0059
	0.0011
	0.0013
	0.0031
	0.0037

	0.5
	Fe
	0.65
	0.0068
	0.0057
	0.019
	0.016

	
	Cu
	0.53
	0.0061
	0.0075
	0.017
	0.021

	
	Mg
	0.35
	0.0036
	0.0061
	0.010
	0.017

	
	Mn
	0.18
	0.0030
	0.0089
	0.0085
	0.025

	
	Sc
	0.24
	0.0050
	0.0089
	0.014
	0.025

	
	V
	0.32
	0.0086
	0.012
	0.024
	0.033

	
	Li
	0.49
	0.0020
	0.0011
	0.0056
	0.031

	
	Cr
	0.23
	0.0034
	0.0064
	0.0094
	0.018

	
	Cd
	0.31
	0.0078
	0.013
	0.022
	0.036

	
	Zr
	0.41
	0.0054
	0.0078
	0.015
	0.022

	
	Pb
	0.24
	0.0064
	0.0068
	0.018
	0.019

	1.00
	Fe
	1.36
	0.016
	0.014
	0.045
	0.039

	
	Ni
	1.70
	0.015
	0.021
	0.041
	0.059

	
	B
	1.32
	0.010
	0.020
	0.028
	0.055

	5.00
	Mg
	5.56
	0.0043
	0.057
	0.12
	0.16

	
	Mn
	4.85
	0.031
	0.046
	0.088
	0.13

	
	Ti
	6.80
	0.027
	0.057
	0.076
	0.16

	
	Si
	5.23
	0.0043
	0.029
	0.12
	0.082

	
	Zn
	5.83
	0.018
	0.036
	0.049
	0.10

	
	Be
	5.05
	0.034
	0.051
	0.095
	0.14

	
	B
	5.44
	0.026
	0.023
	0.073
	0.065

	10.00
	Ti
	11.73
	0.074
	0.11
	0.21
	0.30

	
	Zn
	9.27
	0.093
	0.096
	0.26
	0.27

	15.00
	Si
	13.17
	0.14
	0.15
	0.39
	0.42

	20.00
	Si
	23.76
	0.18
	0.21
	0.51
	0.58


三、 标准水平分析
3.1采用国际标准和国外先进标准的程度
经查，国外无类似分析方法标准，因此本标准不采用其他国际或国外标准。
3.2国际、国外同类标准水平的对比分析
本次制定的《铝基硼化钛粉化学分析方法 元素含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》与其他国家标准、行业标准、企业协议等互为补充、衔接配套。本标准达到了国内先进水平，国外无相同的标准。
3.3与现有标准及制定中标准协调配套的情况
经查，标准与现有标准及制定中的标准无重复交叉情况。
3.4 涉及国内外专利及处置情况
经查，本标准不涉及国内外专利。
四、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。
五、重大分歧意见的处理经过和依据
暂无重大分歧意见。
六、标准作为强制性标准或推荐性标准的建议
建议作为推荐性有色行业标准。
七、贯彻标准的要求和措施建议
标准发布后宣贯实施。
八、废止现行有关标准的建议
无。
九、其他应予说明的事项
无。
《铝基硼化钛粉化学分析方法 元素含量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法》标准编制小组
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