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第 10部分：铬含量的测定

硫酸亚铁铵滴定法
编制说明

一、工作简况

（一）任务来源

根据国家标准化管理委员会《国家标准委关于下达 2026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》的要求，国家标准《海绵钛、钛及钛合金化学分析方法 第 10部分：铬含量的测定

硫酸亚铁铵滴定法》的主编单位为西安汉唐分析检测有限公司，归口单位为全国有色金属标准化技术委

员会，项目计划编号为 20260463-T-610，项目周期为 16个月，计划完成年限为 2027年。

（二）修订背景

近几年，全球及中国钛合金产业在航空航天、医疗等高端需求的强劲拉动下，整体呈现出蓬勃发展

的态势。中国作为钛合金生产大国，产业正经历从“量”的扩张到“质”的提升的关键转型期。全球钛

合金市场规模在 2024 年约为 545.1 亿元，预计到 2031 年将增长至约 815.1 亿元，期间年复合增长率

（CAGR）约为 6.0%。中国市场表现尤为突出，2024年钛加工材产量达到 17.2万吨，同比增长 8.18%，

约占全球总产量的 65%，已成为全球最大的钛材生产国和消费国。铬（Cr）作为钛合金中重要的β相

稳定元素，其含量直接影响材料的强度、韧性和耐热性。随着海绵钛、钛及钛合金生产工艺的改进、技

术装备水平的提高，海绵钛、钛及钛合金产品质量得到进一步提升，相对地，产业对海绵钛、钛及钛合

金中铬量的检测也提出了更高的要求，因此，关于海绵钛、钛及钛合金中铬含量的测定方法就显得尤为

重要。

现行海绵钛、钛及钛合金测定铬含量的方法标准为 GB/T 4698.10—2020《海绵钛、钛及钛合金化学

分析方法 第 10部分：铬含量的测定 硫酸亚铁铵滴定法和电感耦合等离子体原子发射光谱法（含钒）》、

GB/T 4698.11—1996《海绵钛、钛及钛合金化学分析方法 硫酸亚铁铵滴定法测定铬量（不含钒）》。

为落实“国家标准化发展纲要”，深化标准化改革创新，优化存量标准结构，本次将两个方法标准进行

了整合修订，形成的 GB/T 4698.10《海绵钛、钛及钛合金化学分析方法 第 10部分：铬含量的测定 硫

酸亚铁铵滴定法》提高了现行标准的统一性和协调性，增强了标准的实用性和可操作性，方便标准使用

者查询、理解并使用。

同时，随着科技发展带动的产业升级，现在的产品对钛合金中铬含量的测定提出了更高的要求，例

如产品标准 GB/T 3620.1里明确规定 TB12中的铬含量的产品上限可至 17.00%，而现行的标准已无法满

足其检测需求，因此在对两个方法标准整合的基础上，本次对其测定范围也进行修订，以满足各类型产

品的检测需求。修订后方法的测定范围为 0.30%～17.00%。另外，GB/T 4698.10—2020中的方法二，电

感耦合等离子体原子发射光谱法，将在修订时与其他 ICP-AES法进行合并。

（三）主要参加单位和工作成员及其所作的工作

1.主要参加单位及其分工

本文件起草单位：西安汉唐分析检测有限公司。

西安汉唐分析检测有限公司作为标准主编单位，在工作前期，对海绵钛、钛及钛合金中铬含量的检

测需求和现阶段国内外检测方法现状进行了充分的调研和梳理。在标准制定过程中，完成了修订意见的

征集与调研；撰写了标准文本、研究报告和编制说明。

2.主要参与人员及其分工
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西安汉唐分析检测有限公司主要参与人：何世喆、张小燕。何世喆负责分析方法的研究与梳理，撰

写标准文本、研究报告和编制说明；张小燕负责试验样品收集和分发、实验室征集、意见汇总与处理、

统计数据等。

（四）主要工作过程

西安汉唐分析检测有限公司联合各参编单位成立了标准编制组，对标准编写工作进行了部署和分工，

研究确定了技术路线和试验方案，积极开展标准验证工作和统计工作。主要工作过程经历了以下几个阶

段。

1.预研阶段

2025年 8 月，西安汉唐分析检测有限公司调研标准使用单位、生产单位的修订意见与需求，整理

完成《海绵钛、钛及钛合金化学分析方法 第 10部分：铬含量的测定 硫酸亚铁铵滴定法》标准项目建

议书、标准草案及标准立项说明。

2.立项阶段

2025年 9 月，西安汉唐分析检测有限公司向全国有色金属标准化技术委员会提交了《海绵钛、钛

及钛合金化学分析方法 第 10 部分：铬含量的测定 硫酸亚铁铵滴定法》标准项目建议书、标准草案及

标准立项说明等材料，全体委员会议论证为同意国家标准立项。由秘书处组织委员投票，投票通过后转

报国家标准化管理委员会，并挂网向社会公开征求意见。

2026年 1月，国家标准化管理委员会下达《国家标准委关于下达 2026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》文件通知，正式下达标准制定任务。项目计划编号为 20260463-T-610，
项目周期为 16个月，计划完成年限为 2027年 5月，归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。

3.起草阶段

（1）任务落实

2025年 9月，在西安举办的全国有色金属标准化技术委员会及各分技术委员会上，形成《海绵钛、

钛及钛合金化学分析方法 第 10 部分：铬含量的测定 硫酸亚铁铵滴定法》标准任务落实会议纪要。会

上确定了该标准由西安汉唐分析检测有限公司牵头制定。

（2）样品收集及试验研究

2025年 11月，西安汉唐分析检测有限公司委托西部超导材料科技股份有限公司和宝钛集团有限公

司根据市场上含铬元素钛合金的生产和应用情况，开展试验样品的设计、选材和制备，完成分析方法样

品的收集工作。

2025年 12月，西安汉唐分析检测有限公司开展了大量的系统性试验研究，包括氧化剂用量的选择、

催化剂用量的选择、还原剂用量的选择、溶液酸度的影响，形成《海绵钛、钛及钛合金化学分析方法 第

10部分：铬含量的测定 硫酸亚铁铵滴定法》讨论稿和试验报告。

（3）标准讨论会

2025年 12月，标准讨论会在厦门召开，有色金属技术经济研究院有限责任公司、广东省科学院工

业分析检测中心、国标（北京）检验认证有限公司、宝钛集团有限公司、国合通用测试评价股份公司、

金堆城钼业股份有限公司、西部新锆核材料科技有限公司、西部超导材料科技股份有限公司、承德天大

钒业有限责任公司、新疆湘润新材料科技有限公司等 30余名代表参会。

（4）试验验证

一验单位为宝钛集团有限公司。2026年 2月 10日寄出一验样品。

4.征求意见阶段

（1）标准在线征求意见
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编制组通过发函、中国有色金属标准质量信息网上公开和会议等形式对《海绵钛、钛及钛合金化学

分析方法 第 10部分：铬含量的测定 硫酸亚铁铵滴定法》征询意见。

（2）标准征求意见会议

5.送审阶段

二、标准化文件编制原则

本标准起草过程遵循以下原则。

（一）规范性

本标准根据 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；并按照 GB/T 6379.2—
2004《测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）第 2部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基

本方法》进行试验设计和数理统计分析。

（二）先进性

含铬的钛合金主要有 TC6，TC18，TC21，TB5，TB10，TB17，TC32，TB2，TB12，铬含量在

0.50%~17.00%不等。针对海绵钛、钛及钛合金中铬含量的测定，国内标准有 GB/T 4698.10—2020《海

绵钛、钛及钛合金化学分析方法 第 10部分：铬量的测定 硫酸亚铁铵滴定法和电感耦合等离子原子发

射光谱法（含钒）》和 GB/T 4698.11—1996《海绵钛、钛及钛合金化学分析方法 硫酸亚铁铵滴定法测

定铬量（不含钒）》，GB/T 4698.21—2019《海绵钛、钛及钛合金化学分析方法 第 21部分：锰、铬、

镍、铝、钼、锡、钒、钇、铜、锆量的测定 原子发射光谱法》，GB/T 4698.29—2024《海绵钛、钛及

钛合金化学分析方法 第 29部分：铝、碳、铬、铜、铁、锰、钼、镍、硅、锡、钒、锆含量的测定 光

电直读光谱法》，同时还有采用火焰原子吸收光谱法(HB 7716.3—2002)和二苯基碳酰二肼分光光度法

(HB 5297.7—2001)测定铬含量的行业标准。国外标准可查询到 ASTM E2371—2021a采用电感耦合等离

子原子发射光谱法测定钛合金中的铬含量，ASTM E539—2019采用波长色散 X射线荧光光谱法测定钛

合金中的铬含量。但其检测范围均无法满足现有产品的检测需求。而本标准为 GB/T 4698.10—2020和
GB/T 4698.11—1996的整合修订，整合修订后测定范围由原先的 0.30%～15.00%扩大为 0.30%～17.00%，

可满足目前行业内所有钛及钛合金中铬量的测定需求。

传统的硫酸亚铁铵滴定法作为仲裁方法，在设备成本，操作简便性和抗环境干扰性上都具有着不可

忽视的优势，同时也为现代仪器分析提供了最基础的数据支撑，是数据链的“校准原点”。对该方法标

准的修订充分体现了其先进性。

从战略的角度来说，目前我国的大量高端分析检测仪器（如 ICP-MS，GD-MS等）高度依赖进口，

针对目前动荡的国际局势，本标准此时的修订更是一种彰显“十五五规划”中提出的“底线思维”的行

为，在我国面临技术封锁、断供和维修无响应等质检停摆的风险下，维护钛及钛合金基础检测能力和产

业运转提供了一道可靠的产业安全护城河，保障了我国检测技术的独立自主性。

（三）适用性

本标准以满足我国海绵钛、钛及钛合金实际检测需求为原则，能够满足客户需求及钛合金的相关产

品标准要求的测定元素及范围，对生产企业的技术进步产生积极的促进作用。

（四）合规性

充分考虑国家法律、安全、卫生、环保法规的要求。
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三、标准主要内容的确定依据及主要试验和验证情况

（一）技术内容的变化

硫酸亚铁铵滴定法测定海绵钛、钛及钛合金中铬含量最早是 1984发布的国家标准，已有四十余年

历史，随着科技生产水平的发展，对其含量的测定提出了更高的要求。本次整合修订主要是对 GB/T
4698.10—2020《海绵钛、钛及钛合金化学分析方法 第 10部分：铬含量的测定 硫酸亚铁铵滴定法和电

感耦合等离子体原子发射光谱法（含钒）》和 GB/T 4698.11—1996《海绵钛、钛及钛合金化学分析方法

硫酸亚铁铵滴定法测定铬量（不含钒）》进行了相同内容的整合修订、结构调整以及编辑性改动，因在

氧化钒的过程中已滴加过高锰酸钾溶液，故而取消了项目建议书“增加了‘滴加 3滴高锰酸钾溶液’的

试验步骤”。

出于修订后的方法标准应满足对产品标准 GB/T 3620.1中所有钛合金产品铬含量测定的考虑，对原

先的测定范围进行了扩大，所以需要对试验中各试剂的用量重新进行条件试验，以判断加入量是否足够，

如氧化剂用量、催化剂用量和还原剂用量等，另外因为本次同时整合了含钒和不含钒的两类方法标准，

故还需要重新进行确认方法标准重复性限和再现性限的试验，最终将测定范围由原先的 0.30%~15.00%
扩大至 0.30%~17.00%。相较项目建议书的 0.30%~16.00%扩大为 0.30%~17.00%。

删除了 GB/T 4698.10—2020标准中电感耦合等离子体原子发射光谱法，增加了“规范性引用文件”

和“术语和定义”。与项目建议书保持一致。

（二）测定范围

本标准的测定范围：铬测定范围为 0.30%～17.00%，相较原有标准，上限由原先的 15.00%提高至

17.00%，以满足现在新的实际生产需求。

（三）氧化剂用量的选择

考虑到产品标准 GB/T 3620.1—2016 里明确规定钛合金中的钒含量和铬含量的产品上限分别为

28.00%和 17.00%，同时这也是目前已知所有钛合金中钒、铬含量的最大值，为保证方法中所用试剂均

足量，故取（钒+铬）量=（28+17）mg来做条件试验。

四价钒、三价铬在硝酸银作催化剂的情况下都可被过硫酸铵氧化。当加热煮沸至过硫酸铵分解完

全（溶液冒大气泡），溶液呈稳定的紫红色的情况下可证明钒和铬都被氧化完全。

分别移取 17.00 mL铬标准溶液（1 mg/mL）和 28.00 mL钒标准溶液（1 mg/mL）置于 500 mL锥形

瓶中，加入不同量的过硫酸铵溶液，按试验方法进行操作，结果见表 1。
表 1 过硫酸铵用量

（钒+铬）量/mg 过硫酸铵溶液(250g/L)加入量/mL 计算得铬量/mg

28+17 5 16.89

28+17 10 17.02

28+17 15 17.02

28+17 20 17.02

28+17 25 17.02

28+17 30 17.02

试验结果表明：过硫酸铵溶液加入量大于等于 10 mL，可保证钒和铬都被氧化完全。所以本法选

择加入 10 mL过硫酸铵溶液。与旧版标准保持一致。

（四）催化剂用量的选择

过硫酸铵氧化 V（Ⅳ）和 Cr（Ⅲ）至 V（Ⅴ）和 Cr（Ⅵ）的反应过程中需要加入硝酸银溶液作为

催化剂，故扩大测定范围后需重新对其用量进行试验验证。
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分别移取 17.00 mL铬标准溶液（1 mg/mL）和 28.00 mL 钒标准溶液（1 mg/mL），通过计算钒铬

合量确定硝酸银溶液的最佳加入量。结果见表 2。
表 2 硝酸银用量选择

（钒+铬）量/mg
加入硝酸银溶液(10 g/L)体积

/mL
计算得铬量/mg

28+17 3 16.90

28+17 5 17.00

28+17 7 17.00

28+17 9 17.00

28+17 11 17.00

按照试验方法操作，分别加入 3、5、7、9、11mL硝酸银溶液(10 g/L)。结果表明，加入 3 mL以上

的硝酸银溶液(10 g/L)即可获得稳定的结果，本方法选择加入 5 mL硝酸银溶液（10 g/L）。与旧版标准

保持一致。

（五）还原剂用量的选择

反应过程中需加入高锰酸钾溶液以判断钒和铬是否被完全氧化，为了消除共存的锰酸根的影响，选

用氯化钠溶液作为还原剂，消除锰的干扰，同时又能沉淀催化完成后的银离子。故扩大测定范围后需重

新对其用量进行试验验证。

分别移取 17.00 mL铬标准溶液（1 mg/mL）和 28.00 mL 钒标准溶液（1 mg/mL），通过计算钒铬

合量确定氯化钠溶液的最佳加入量，结果见表 3。
表 3 氯化钠用量

（钒+铬）量/mg 氯化钠溶液(100 g/L)加入量/mL 计算得铬量/mg

28+17 3 16.90

28+17 5 17.01

28+17 7 17.01

28+17 9 17.01

28+17 11 17.01

实验表明，氯化钠溶液(100 g/L)大于 3 mL，即可完全还原加入的锰和沉淀定量加入的 Ag+，故本方

法选择加入 5 mL氯化钠溶液(100 g/L)。另外，加入氯化钠溶液后，应避免因煮沸时间过长导致酸度过

大，使部分 V（Ⅴ）和 Cr（Ⅵ）被还原导致结果偏低；但煮沸时间过短，由于少量 Cl2的存在又会产生

返终点现象，因此在高锰酸钾颜色褪去后继续煮沸 5 min。与旧版标准保持一致。

（六）溶液酸度的影响

过硫酸铵氧化钒和铬的反应需在一定的酸度条件下进行，一般认为 c（H+）=2~2.5 mol/L或每 100 mL
溶液中含有 3~8 mL硫酸（即 c(1/2H2SO4=1~3 mol/L）为宜。酸度太小，氧化反应速度过慢；酸度太大，

可使 V（Ⅴ）和 Cr（Ⅵ）被还原成 V（Ⅳ）和 Cr（Ⅲ）。

分别移取 17.00 mL铬标准溶液（1 mg/mL）和 28.00mL钒标准溶液（1 mg/mL），通过计算钒铬合

量确定硫酸（1+1）溶液的最佳加入量。结果见表 4。
表 4 硫酸用量选择

（钒+铬）量/mg 硫酸溶液(1+1)加入量/mL 计算得铬量/mg

28+17 5 16.95

28+17 10 17.02

28+17 15 17.02
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28+17 20 17.02

28+17 25 17.02

试验表明，硫酸(1+1)用量大于 5 mL且小于等于 25 mL时，对钒和铬的测定无影响，本方法选择加

入 10 mL硫酸(1+1)。与旧版标准保持一致。

（七）精密度实验

为考察本方法的精密度，考虑到分析标准主要是为产品服务，查阅整理 GB/T 3620.1—2016《钛及

钛合金牌号和化学成分》得到下表 5。
表 5 各铬含量范围钛及钛合金

Cr元素范围

（均值）
~1.5% ~3.0% ~8.0% ~15.0%

含钒/% TC18（0.5~1.5）
TB5(2.5~3.5),TB10(1.5~2.5),

TB17(2.0~3.5)
TB2(7.5~8.5) TB12(13.0~17.0)

不含钒/%
TC6(0.8~2.3),
TC21(0.9~2.0)

TC12(3.5~4.5),TC17(3.5~4.5),
TC32(2.5~3.5)

无 无

考虑到 GB/T 4698.10—2020原标准中已将含钒的钛及钛合金的重复性和再现性进行过验证，结合

上表，故只对前两个铬含量范围和本次标准扩大的铬含量范围精密度进行试验。

将搜集准备好的含铬量呈一定梯度的 3个钛合金样品，按照拟定的分析方法分别独立地进行 11次
测定，结果见表 6。

收集到的钛合金样品有样品 1# TC6，样品 2#TC32，和合成样品 3#TB12+1.5mL 1 mg/mL Cr标准溶

液，其余梯度的钛合金铬含量测定的重复性限和再现性限沿用 GB/T 4698.10—2020原标准，不再增加

试验。

表 6 起草单位精密度

样品编号 质量分数/%(n=11) 平均值/% RSD/%

样品 1# 1.41 1.38 1.41 1.40 1.39 1.44 1.44 1.38 1.39 1.41 1.42 1.41 1.50

样品 2# 2.84 2.84 2.87 2.87 2.86 2.85 2.93 2.91 2.83 2.92 2.93 2.88 1.33

样品 3# 16.63 16.43 16.61 16.44 16.37 16.54 16.40 16.48 16.59 16.60 16.51 16.51 0.55

采用格拉布斯检验方法，对表 6 数据进行异常值情况分析，结果见表 7。

表 7 不同铬含量水平样品分析结果异常值分析

样品编号 x /% 标准偏差 S/% G1 G11 舍弃界限值 n=11，a=0.05 结论

样品 1# 1.41 0.0211 1.422 1.422 2.234 无异常值

样品 2# 2.88 0.0382 1.309 1.309 2.234 无异常值

样品 3# 16.51 0.0915 1.600 1.311 2.234 无异常值

根据格拉布斯检验方法，查表得：n=11，a=0.05时，舍弃界限值为 2.234。由表 7数据可知不同铬

含量水平样品的 11 次测定数据无异常值，表明该方法重复性好，精密度高。

四、标准中涉及专利的情况

本文件不涉及专利问题。
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五、预期达到的社会效益等情况

钛及钛合金作为我国重要的战略性基础材料，钛合金棒丝材、注射成型钛合金、精密钛合金铸件等

多种钛合金品类均被列入工信部原函[2023]367号《重点新材料首批次应用示范指导目录（2024年版）》，

其成分检测的准确性直接关系到产品的稳定性和可靠性。铬作为钛合金中重要的β相稳定元素，其含量

直接影响产品的疲劳周期和服役的安全性。本次修订充分践行了“十五五规划”中促进节能减排，服务

绿色发展的理念，有助于推动检测技术绿色转型，服务循环经济发展；同时测定范围的扩大使得该标准

能够有效覆盖目前国内全部钛合金产品，减少了对进口检测标准的依赖性，完善升级了国家标准，提升

了我国突发质量事件的应对能力，保障了国防军工材料的安全；最后该方法作为仲裁方法，此次修订为

国家质量监管提供了统一的技术依据，保证了监督的科学性和公正性。

六、采用国际标准和国外先进标准的情况

无

七、与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准协调配套情况

本文件与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。

本文件与现行标准及制定中的标准无重复交叉情况。

八、重大分歧意见的处理经过和依据

编制组严格按既定编制原则进行编写，本文件起草过程中未发生重大的分歧意见。

九、标准作为强制性或推荐性标准的建议

建议该标准为推荐性国家标准，供相关组织参考采用。

十、公平竞争审查

经审查，该标准没有违反《公平竞争审查条例》和《公平竞争审查条例实施办法》，符合公平竞争

审查要求。

十一、贯彻标准的要求和措施建议

本文件规范了海绵钛、钛及钛合金中铬量的测定，有利于整个行业分析水平的提升，为海绵钛、钛

及钛合金大规模生产及使用提供了质量保证。本文件发布执行后，建议标准主管单位积极向生产厂家及

国内外用户推广。

十二、废止现行有关标准的建议

废止 GB/T 4698.10—2020《海绵钛、钛及钛合金化学分析方法 第 10部分：铬量的测定 硫酸亚铁

铵滴定法和电感耦合等离子原子发射光谱法（含钒）》和 GB/T 4698.11—1996《海绵钛、钛及钛合金化

学分析方法 硫酸亚铁铵滴定法测定铬量（不含钒）》。
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十三、其他应予说明的事项

无。

西安汉唐分析检测有限公司编制组

2026年 1月
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