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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下达《国家标准委关于下达2025年第七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〔2025〕43号），计划修订国家标准《铜及铜合金化学分析方法 第12部分：锑含量的测定》（项目计划号：20253818-T-610）。中铝洛阳铜加工有限公司为第一起草单位，江西铜信检验检测有限公司、白银有色西北铜加工有限公司、山东中金岭南铜业有限责任公司、阜阳市产品质量监督检验所、聊城市产品质量监督检验所、国标（北京）检验认证有限公司、广东省科学院工业分析检测中心、中国船舶重工集团公司第七二五研究所（洛阳船舶材料研究所）、昆明冶金研究院有限公司、金川集团股份有限公司、山东恒邦冶炼股份有限公司、浙江省冶金产品质量检验站有限公司等12家单位参与起草。计划完成期限：2026年8月。
1.2立项目的和意义
铜及铜合金中的锑元素会严重降低材料的导电导热性和加工性能，因而常常视其为有害元素而被严格限制。随着材料的发展，作为铅黄铜的替代品，以锑为主成分的环保型易切削锑黄铜在行业内得到了关注和应用，对铜及铜合金中锑含量的检测需求也发生了改变。在GB/T 5231-2022《加工铜及铜合金牌号和化学成分》、GB/T 1176-2013《铸造铜及铜合金》等相关产品标准中，当锑以杂质元素存在时，含量范围为0.0004%～0.75%；当锑为主成分时，含量范围为0.05%～1.50%。
GB/T 5121.12-2008《铜及铜合金化学分析方法 第12部分：锑含量的测定》发布实施于2008年，该标准规定了铜及铜合金中锑含量的测定方法。该标准共有三个方法，分别是一项原子荧光法和两项分光光度法，其中方法三等同采用了ISO 5956：1986，标准的检测范围能够涵盖0.00005%～0.10%，因其检测上限偏低，已无法满足铸造铜合金ZCuPb20Sn5等材料以及易切削锑黄铜T68200、T68210等材料的检测需求。与此同时，方法二等同采用的ISO 5956：1986未包含精密度章节，这给方法的使用人员在方法的选择和检测质量控制方面带来一定的困扰。综上所述，对该方法进行修订完善势在必行。火焰原子吸收光谱法具有准确度高、适应性强、操作简便等特点，目前已经在锌及锌合金、粗锡、粗铅、粗铜等多种金属材料和冶炼产品中得以应用，具有较高的技术成熟度，根据前期试验情况表明，将其应用于铜及铜合金材料中是完全可行的。本次拟新增火焰原子吸收光谱法用于高含量锑的测定，同时在方法三增加精密度章节，使标准的使用范围更广，可操作性更强。
本次拟新增的方法测定范围为0.10%～2.00%，与原版本标准检测范围能够相衔接，能完全满足国内铜及铜合金产品中锑含量的检测需求。该标准及其外文版的制定，对铜及铜合金产品的生产、研发和贸易有重要的指导意义，也使GB/T 5121系列标准更加完善，增强其实用性和适用范围，发挥国家标准在国内和国际市场上作用，提高我国检测标准水平，具有良好的社会效益。对推动我国铜及铜合金材料的研发、生产和贸易等活动有着重要意义。
该标准的制定符合《2024年全国标准化工作要点》35. 持续优化国家标准和行业标准体系，在有色金属、塑料、土方机械、金属切削机床、风电设备等重点领域开展标准体系优化升级试点，围绕产业领域发展需求，加大力度整合一批、修订一批、制定一批、废止一批标准。53. 结合共建“一带一路”国家在产业、贸易、科技和工程建设等领域合作需求，加快中国标准外文版编译，加大中国标准海外应用和互认力度。本标准符合《国家标准化发展纲要》（二十三）强化贸易便利化标准支撑：促进内外贸质量标准、检验检疫、认证认可等相衔接，推进同线同标同质；（二十八）强化标准实施应用：完善认证认可、检验检测、政府采购、招投标等活动中应用先进标准机制，推进以标准为依据开展宏观调控、产业推进、行业管理、市场准入和质量监管。
1.3主要参加单位和工作成员所作的工作
（1） 项目编制组
标准制定计划任务正式下达后，中铝洛阳铜加工有限公司立即成立了标准编制组，并落实起草任务，确定标准的主要起草人，拟定该标准的工作推进计划。具体分工为：中铝洛阳铜加工有限公司总负责，负责试验方案确定、市场和铜加工行业信息收集、样品提供、资料汇总分析及执笔。江西铜信检验检测有限公司、白银有色西北铜加工有限公司、山东中金岭南铜业有限责任公司、阜阳市产品质量监督检验所、聊城市产品质量监督检验所为第一验证单位，国标（北京）检验认证有限公司、广东省科学院工业分析检测中心、中国船舶重工集团公司第七二五研究所（洛阳船舶材料研究所）、昆明冶金研究院有限公司、金川集团股份有限公司、山东恒邦冶炼股份有限公司、浙江省冶金产品质量检验站有限公司为第二验证单位。各单位分工明确，通力合作，共同完成标准的修订工作。
（2） 编制单位技术基础
中铝洛阳铜加工有限公司是综合性有色金属加工企业，拥有铜及铜合金高精度电子带、大管大棒、弥散强化无氧铜、宽厚板等多条生产线，产品涉及铜及铜合金板、带、箔、管、棒、型材，广泛应用于电子信息通讯、新能源、汽车、海洋工程、轨道交通等领域。拥有国家级企业技术中心、国家实验室认证认可监督管理委员会认可的实验室、中国有色金属工业重金属加工材质检站、河南省铜镁材料和加工技术工程研究中心、中铝集团高性能铜板带加工技术重点实验室、有色行业铜及铜合金材料与加工工程技术研究中心。公司先后从德国、美国、法国、日本、英国、意大利等十二个国家引进了100多台(套)先进的无损探伤和理化检测设备，为有色金属产品的研制和生产打下了坚实的基础。公司拥有一支高素质的科研技术队伍，具备丰富的生产技术经验、技术能力和标准编写能力。铜及铜合金管材生产技术成熟，产品质量稳定、性能满足用户使用要求，有较好的技术基础和能力。
广东省科学院工业分析检测中心是国家市场监督管理总局批准的资质认定实验室（CMA）、中国合格评定国家认可委员会批准的检测和校准实验室（CNAS）、运营管理着中国有色工业华南质量检验检测中心、国家矿物及再生金属材料质量检验检测中心、广东省质量监督有色金属产品检验站、广东省质量监督电子产品检验检测中心。本中心是广东省科技成果鉴定检验监督机构、广东省金属材料综合利用检测与评价中心、工业（有色金属及再生有色金属）产品质量控制和技术评价实验室、CQC认证及方圆认证签约实验室。中心主要从事金属材料、矿物材料、建筑材料、电子电器、新能源电池、化工产品、固体废物、汽车材料、再生资源及金属材料综合利用的检测、咨询、评价及分析测试技术研究和计量校准等服务。同时本中心还开展行业标准制定和技术方法研究及企业科研及标准培训、实验室资质申请及运营咨询、工厂认证检查和产品认证服务。
北矿检测技术股份有限公司是矿冶科技集团有限公司的二级控股子公司。公司主要从事有色金属矿产资源检验检测、检测技术及仪器研发与服务，承担国际国内仲裁检验检测、国际标准及国家和行业标准研制、分析检测技术和仪器研发等工作。公司同时为国家重有色金属质量监督检验中心、国家进出口商品检验有色金属认可实验室、中国有色金属工业重金属质检中心、科技成果检测鉴定国家级检测机构，在国内有色金属分析领域具有权威地位，在国际上享有一定声誉。公司是国家高新技术企业、中关村高新技术企业、科技型中小企业、国家专精特新“小巨人”企业、北京市专精特新“小巨人”企业、创建世界一流专精特新示范企业。公司拥有4个国家级平台和1个北京市重点实验室，发布国家和行业标准500余项、牵头和参与制定国际标准10余项。
铜陵有色金属集团控股有限公司下属检测研究中心于 2006年11月通过“中国合格评定国家认可委员会（CNAS）”的考核评定，为国家认可实验室及CMA省级认定实验室，所出具的检测数据得到国际上相关组织和机构认可。近年来，负责和参加起草的国际、国家及行业标准有200 余项。起草的国家标准曾获得全国有色金属标准化技术委员会、中国有色金属工业科学技术奖等，具有主要仪器有包括GC-MS、ICP-MS等大型仪器在内共300多台。标准起草人员多次参与有色国家及行业标准的起草、验证等工作，具有丰富的方法研究经验。 
国标（北京）检验认证有限公司是中国权威的第三方检验认证服务机构，隶属于中国有研科技集团，管理并运营着国家有色金属及电子材料分析测试中心与国家有色金属质量监督检验中心。中心于1992年通过计量认证(CMA)，2001年通过中国合格评定国家认可委员会（CNAS）认可，是我国金属及电子材料的权威检测机构，同时是我国有色金属行业分析测试标准的主要起草单位之一。公司建立了以分析化学、材料力学与表面性能、显微组织结构、无损检测为核心的分析测试服务平台，拥有一支基础理论扎实、实践经验丰富的研究和服务队伍，具备了对产品开展多参数、多尺度、高精度、全成分范围检验评价的能力。拥有辉光放电质谱仪、电感耦合等离子体质谱仪、电感耦合等离子体光谱仪、超高压电子显微镜、大景深激光共聚焦显微镜、波长色散X射线荧光光谱仪等国内外先进仪器，仪器设备在国内实验室处于领先水平。在高纯金属的检测标准制修订中本单位积累了丰富的经验，负责和参加起草制订分析方法国家标准、行业标准300余项；国家标准物质/标准样品120余个。
浙江省冶金产品质量检验站有限公司是具有独立法人资格的第三方公正检测机构，浙江省政府第一批授权成立的省级质检机构，浙江省冶金（有色）行业产品质量检测的专业检验机构，浙江省高级人民法院对外委托司法鉴定机构。公司拥有一支具有丰富经验的专业技术人员队伍，检测人员具有较高的专业知识、技术能力和评判能力。公司以高标准进行实验室建设，装备了具有国际、国内先进水平的仪器设备，公司配置了直读光谱仪（德国）、离子发射光谱仪（美国）、原子吸收光谱仪（美国）、氧氮氢分析仪（德国）、扫描电子显微镜（德国）、金相显微镜（德国）、金属材料疲劳、松弛、老化、持久、高低温试验机等检测设备。公司长期承担各类冶金有色产品理化检验，积累了丰富的检测经验和数据。同时公司还承担各级政府行政管理部门下达的产品质量定期监督检验、日常监督检验、市场抽查检验、产品质量仲裁检验等任务。公司重视标准化工作，多次负责和参与国家和行业标准编制，负责编制了GB/T 33817-2017、GB/T 8891-2013等标准；参与编制了GB/T 5231-2022、GB/T 37569-2019、YS/T 650-2020、YS/T 1352-2020、GB/T26303.1-2010、YS/T759-2011等多项标准。
洛阳船舶材料研究所（中国船舶集团有限公司第七二五研究所），是我国专业从事船舶材料研制和工程应用研究的军工科研事业单位。拥有海洋腐蚀与防护国防科技重点实验室等8个国家级创新平台、4个海洋环境试验站、4个国家级检测试验中心、25个省部级创新平台。七二五所检测中心是工信部、国家认监委、国家认可委、中国船级社等机构授权或认证认可的国家级检测实验室，现有技术人员200余名，工程师职称以上人员占比70%，本科以上学历人员占比79%，在材料常规理化测试、腐蚀与防护性能评价、环境适应性评价、工程装备的失效分析、安全寿命评估等领域拥有多名学科带头人，是材料学科硕士、博士培养点。中心建有实验场所3万余m2，实验海域75亩，测试设备1000 余台套，设备资产总额约3亿元，通过CNAS\CMA认证认可标准950余项，试验/校准项目600项，长期从事金属材料及非金属材料的检测、评价与海洋环境试验技术开发、应用与标准化工作，致力于为客户提供“测试-评价-问题解决”一揽子方案。


表1   标准编制组成员及职责
	序号
	姓名
	单位
	工作分工

	1. 
	李绍文
	中铝洛阳铜加工有限公司
	主起草单位人员，负责标准文本和试验方案的确定、条件试验及精密度试验、标准文件和编制说明的编写。

	2. 
	谢丽云
	中铝洛阳铜加工有限公司
	主起草单位人员，负责标准的工作指导、编写、各起草单位的组织协调、样品的收集及分发、试验数据的汇总处理

	3. 
	裴敬国
	中铝洛阳铜加工有限公司
	主起草单位人员，对标准文件和编制说明提出修改建议。

	4. 
	秦云和
	江西铜业股份有限公司
	一验单位人员，负责数据收集处理，对标准文件和编制说明提出修改建议

	5. 
	白飞虎
	白银有色西北铜加工有限公司
	一验单位人员，负责数据收集处理，对标准文件和编制说明提出修改建议

	6. 
	王华英
	山东中金岭南铜业有限责任公司
	一验单位人员，对标准文件和编制说明提出修改建议

	7. 
	高伟
	阜阳市产品质量监督检验所
	一验单位人员，对标准文件和编制说明提出修改建议

	8. 
	王士东
	聊城市产品质量监督检验所
	一验单位人员，对标准文件和编制说明提出修改建议

	9. 
	岳好锋
	中铝洛阳铜加工有限公司
	对标准修订方案、标准文件和编制说明提出指导。

	10. 
	张闯
	国标（北京）检验认证有限公司
	二验单位人员，负责方法验证数据收集处理，对标准文件和编制说明提出修改建议

	11. 
	杜翠娟
	广东省科学院工业分析检测中心
	二验单位人员，负责方法验证，数据收集处理，对标准文件和编制说明提出修改建议

	12. 
	陈倩倩
	洛阳船舶材料研究所（中国船舶集团有限公司第七二五研究所）
	二验单位人员，对标准文件和编制说明提出修改建议

	13. 
	李瑾
	昆明冶金研究院有限公司
	二验单位人员，负责数据收集处理，对标准文件和编制说明提出修改建议

	14. 
	孙海荣
	金川集团股份有限公司
	二验单位人员，负责数据收集处理，对标准文件和编制说明提出修改建议

	15. 
	张月
	山东恒邦冶炼股份有限公司
	二验单位人员，负责数据收集处理，对标准文件和编制说明提出修改建议

	16. 
	张驰
	浙江省冶金产品质量检验站有限公司
	二验单位人员，负责数据收集处理，对标准文件和编制说明提出修改建议

	17. 
	张砚博
	中铝洛阳铜加工有限公司
	主起草单位人员，对标准文件和编制说明提出修改建议

	18. 
	何智慧
	江西铜业股份有限公司
	一验单位人员，负责方法验证试验

	19. 
	张文龙
	白银有色西北铜加工有限公司
	一验单位人员，负责方法验证试验

	20. 
	李红伟
	山东中金岭南铜业有限责任公司
	一验单位人员，负责方法验证试验

	21. 
	梁永明
	阜阳市产品质量监督检验所
	一验单位人员，负责方法验证试验

	22. 
	马晓明
	聊城市产品质量监督检验所
	一验单位人员，负责方法验证试验

	23. 
	陈雄飞
	国标（北京）检验认证有限公司
	二验单位人员，负责方法精密度验证试验

	24. 
	陈淑梅
	广东省科学院工业分析检测中心
	二验单位人员，负责方法精密度验证试验

	25. 
	刘攀
	洛阳船舶材料研究所（中国船舶集团有限公司第七二五研究所）
	二验单位人员，负责方法验证数据收集处理

	26. 
	赵海丽
	昆明冶金研究院有限公司
	二验单位人员，负责方法精密度验证试验

	27. 
	杨润仁
	金川集团股份有限公司
	二验单位人员，负责方法精密度验证试验

	28. 
	李孟璇
	山东恒邦冶炼股份有限公司
	二验单位人员，负责方法精密度验证试验

	29. 
	厉峰
	浙江省冶金产品质量检验站有限公司
	二验单位人员，负责方法精密度验证试验



1.4 主要工作过程

1.4.1预研阶段
在标准起草修订过程中，标准编制组成员查阅了国内外有关铜及铜合金中锑含量检测的相关标准。通过信息收集发现除本标准外，国外对于铜及铜合金中铜的化学分析方法还有以下标准：对于铜及铜合金中锑的化学分析方法，除了本标准以外，国外主要还有以下标准：国际标准ISO 5956：1986，但已被原标准等同采用，本次修订拟修改采用；欧盟标准EN 14937系列，分别采用罗丹明B光度法和火焰原子吸收光谱法，测定范围分别为0.001%～0.10%和0.02%～2.0%；日本标准JIS H1072：1999，分别采用罗丹明B光度法、火焰原子吸收光谱法和ICP-OES法，测定范围分别为0.001%～0.10%、0.005%～0.5%和0.01%～0.5%。国内有YS/T 482-2022、YS/T 483-2022、GB/T 5121.27-2008和GB/T 5121.28-2021，测定范围分别为0.0001%～0.70%、0.01%～1.00%、0.0001%～1.00%和0.00005%～0.0050%。上述标准除EN 14937-2：2006外，其他标准均无法满足锑黄铜、铸造铜合金等产品中锑的检测需求。
起草单位经过全面调研，确定了含量范围和初步方案，经过大量的试验和生产实际应用，确定方案准确度高，精密度好，于是向全国有色金属标准化技术委员会提交了立项建议书。
1.4.2标准立项
根据2022年2月国家标准化管理委员会下达的《关于开展推荐性国家标准复审工作的通知（国标委发[2022]10号）》的要求,2022年5月，全国有色标准化技术委员会通过网络会议召开了项目论证会，会上中铝洛阳铜加工有限公司向全国有色标准化技术委员会重金属分标委全体委员会提交了《铜及铜合金化学分析方法 第12部分：锑含量的测定》项目建议书、草案及立项报告等材料，经全体委员论证同意立项。随后由秘书处组织全体委员网络投票，投票通过后转报给工业和信息化部科技司，并挂网向社会公开征求意见。
2025年8月，国家标准化管理委员会发布了《国家标准委关于下达2025年第七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〔2025〕43号），下达修订《铜及铜合金化学分析方法 第12部分 锑含量的测定》国家标准的任务计划，计划号为20253818-T-610，项目完成时限为2026年8月，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。
1.4.3起草阶段
（1） 第一次会议
2025年11月10日～11月13日在浙江杭州由全国有色金属标准化技术委员会组织的第一次工作会议上，对该标准的修订进行了分工和任务落实，会上确定了由中铝洛阳铜加工有限公司牵头负责《铜及铜合金化学分析方法 第12部分 锑含量的测定》的起草工作；江西铜信检验检测有限公司、白银有色西北铜加工有限公司、山东中金岭南铜业有限责任公司、阜阳市产品质量监督检验所、聊城市产品质量监督检验所、国标（北京）检验认证有限公司、广东省科学院工业分析检测中心、中国船舶重工集团公司第七二五研究所（洛阳船舶材料研究所）、昆明冶金研究院有限公司、金川集团股份有限公司、山东恒邦冶炼股份有限公司、浙江省冶金产品质量检验站有限公司为第二验证单位协助起草，明确了所采用的方法，同时确定了样品提供单位、试验验证单位、进度安排等事项。
中铝洛阳铜加工有限公司接到任务后立即组织技术人员成立了标准编制组，制定了该标准的研究内容、技术路线、任务分工和进度安排。在拟制定分析方法时开展了多方调研、资料收集后进行试验工作，包括干扰试验、加标回收及精密度试验等，最终形成了《标准草案》。
起草单位根据国内外市场上铜及铜合金生产和应用情况，开展试验样品的选材、收集、和制备工作，充分考虑到试验样品的代表性。共收集制备了铜及铜合金中不同梯度的铜含量样品共10批，以上样品作为本标准统一的试验样品，相关信息见表2所示。
表2 本标准试验样品的基本信息
	序号
	试样编号
	样品状态
	锑的含量水平
%
	备注

	1
	CuSb1-1
	样屑
	0.00020
	纯铜实际产品，方法一验证

	2
	CuSb1-2
	
	0.00090
	纯铜实际产品，方法一验证

	3
	CuSb1-3
	
	0.0019
	纯铜实际产品，方法一验证

	4
	CuSb2-1/CuSb3-1
	
	0.0017
	实际产品，方法二和三验证

	5
	CuSb2-2/CuSb3-2
	
	0.0098
	实际产品，方法二三验证

	6
	CuSb2-3/CuSb3-3
	
	0.053
	实际产品，方法二三验证

	7
	CuSb3-4
	
	0.10
	实际产品，方法三验证

	8
	CuSb4-1
	
	0.13
	实际产品，方法四验证

	9
	CuSb4-2
	
	0.86
	实际产品，方法四验证

	10
	CuSb4-3
	
	1.74
	实际产品，方法四验证



2025年8月～2026年2月编制组开展大量试验研究工作，形成了标准文本和编制说明。方法一、二和三因无技术性变化，由五家单位开展精密度验证。方法四试验内容主要包含共存元素干扰试验，，考察了方法检出限，开展了精密度试验和正确度试验等。最终形《征求意见1稿》和编制说明。

（2） 第二次会议

1.4.4征求意见阶段
1.4.5审查阶段
A. 技术专家审查
 
B. 委员审查
C. 委员电子投票
1.4.6报批阶段
二、编制原则、主要内容及其确定依据、修订前后技术内容的对比
[bookmark: OLE_LINK7]1、编制原则
（1）本标准按照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》的规则、GB/T 20001.4《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》和《有色金属冶炼产品、加工产品、化学分析方法国家标准、行业标准编写示例》的要求编写；
（2）标准规定的检测方法在同一实验室检测结果具有长期稳定性，不同实验室之间的检测结果具有一致性，能有效地规范铜及铜合金中锑含量的测定方法；
（3）本标准是在GB/T 5121.12-2008《铜及铜合金化学分析方法 第12部分：锑含量的测定》的基础上进行修订而成。同时充分考虑了生产企业、使用单位及相关方面的意见和建议。根据国内铜及铜合金生产和下游客户的具体情况，突出标准的实用性。完善试验条件及试验步骤、检测范围，能普遍满足国内对铜及铜合金中锑含量的检测要求，更好地确保标准的先进性，促进我国检测技术的进步。
（4）本标准在制订过程中，充分考虑铜及铜合金产品标准的相关内容要求，保证了标准的协调性与一致性。
2、标准主要技术内容的确定依据
本标准规定了铜及铜合金中锑含量的测定方法。
本文件规定了铜及铜合金中锑含量的分析方法。
本文件适用于铜及铜合金中锑含量的测定。氢化物发生－无色散原子荧光光谱法测定范围：0.00005%～0.0020%，结晶紫分光光度法测定范围：＞0.0010%～0.070%，罗丹明B光度法测定范围：＞0.0010%～0.10%，火焰原子吸收光谱法测定范围：0.10%～2.0%。当锑含量为0.0010%～0.070%时，以结晶紫分光光度法作为仲裁方法。
随着铜及铜合金材料的不断推陈出新，对各元素的检测范围、准确度、精密度等要求越来越高。为实现锑元素的检测方法能够涵盖国内现有铜及铜合金材料，同时具备准确、可靠、操作性强等特点，因此对GB/T 5121.12进行修订。本文件的修订扩展了方法的检测范围，提高了铜及铜合金检测标准与产品标准适配性，进一步增强了检测方法的操作规范性，推进了铜及铜合金化学分析标准体系的健全完善。
3、 本标准与GB/T 5121.12-2008标准的比较
本部分代替GB/T 5121.12-2008《铜及铜合金化学分析方法 第12部分：锑含量的测定》，与GB/T 5121.12-2008相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：
a) 增加了规范性引用文件（见第2章）；
b) 增加了术语和定义（见第3章）；
c) 试样的规定由“试样加工成屑状”、“厚度不大于1mm的碎屑”修改为“按照YS/T 668将试样加工成厚度不大于1mm的碎屑”（见4.4，5.4，2008年版1.5，2.5）；
d) 方法三中增加了精密度章节（见第6章）；
e) 增加了方法四 火焰原子吸收光谱法（见第7章）；
f) 删除了“质量保证和控制”（见2008年版的1.9、2.9、3.9）；
g) 增加了“试验报告”（见第8章）。
3、 试验验证分析、综述报告、技术经济论证、预期达到的经济效益、社会效益和生态效益
1、试验验证分析和综述报告
（一）项目的必要性阐述
铜及铜合金中的锑元素会严重降低材料的导电导热性和加工性能，因而常常视其为有害元素而被严格限制。随着材料的发展，作为铅黄铜的替代品，以锑为主成分的环保型易切削锑黄铜在行业内得到了关注和应用，对铜及铜合金中锑含量的检测需求也发生了改变。在GB/T 5231-2022《加工铜及铜合金牌号和化学成分》、GB/T 1176-2013《铸造铜及铜合金》等相关产品标准中，当锑以杂质元素存在时，含量范围为0.0004%～0.75%；当锑为主成分时，含量范围为0.05%～1.50%。
GB/T 5121.12-2008《铜及铜合金化学分析方法 第12部分：锑含量的测定》发布实施于2008年，该标准规定了铜及铜合金中锑含量的测定方法。该标准共有三个方法，分别是一项原子荧光法和两项分光光度法，其中方法三等同采用了ISO 5956：1986，标准的检测范围能够涵盖0.00005%～0.10%，因其检测上限偏低，已无法满足铸造铜合金ZCuPb20Sn5等材料以及易切削锑黄铜T68200、T68210等材料的检测需求。与此同时，方法二等同采用的ISO 5956：1986未包含精密度章节，这给方法的使用人员在方法的选择和检测质量控制方面带来一定的困扰。
综上，亟需对该标准进行修订，以提高该标准的适用性和规范性，更有力地配套支撑GB/T 5231-2022等相关产品标准,推动标准体系优化。因此，十分有必要对现行GB/T 5121.12-2008进行修订，补充开展相关试验研究，重新进行方法精密度和正确度评估，以增强该标准的适用性、规范性和科学性。
（二）项目的可行性阐述
本项目主要的技术变化在于新增了火焰原子吸收光谱法测定铜及铜合金中锑含量，火焰原子吸收光谱法具有准确度高、适应性强、操作简便等特点，目前已经在锌及锌合金、粗锡、粗铅、粗铜等多种金属材料和冶炼产品中得以应用，具有较高的技术成熟度，且在国内多家实验室均有广泛的仪器设备基础和成熟的操作经验。
标准编制组依托中铝洛阳铜加工有限公司等单位在铜及铜合金分析领域的深厚技术积累，已通过前期大量试验研究，对火焰原子吸收光谱法测定铜及铜合金中锑含量的关键参数进行了系统优化，包括试样溶解方法的选择、仪器工作条件的确定、共存元素干扰的考察与消除，并对方法的线性范围、检出限、精密度和准确度进行了初步验证，结果表明该方法能够满足0.10%～2.0%锑含量的测定要求，且与现有其他方法在重叠区间具有良好的一致性，本项目的实施具有充分的可行性。
（三）试验验证分析
编制组编制了试验方案，明确样品的要求、试验方法及步骤，对方法的准确度和精密度进行分析评价。
1  方法四 火焰原子吸收光谱法
1.1 选择仪器最佳工作条件
在不同的仪器参数条件下，测定20μg/mL锑标准溶液的吸光度，以确定最佳的工作条件。
1.1.1 灯电流的选择
固定燃烧器高度6.0mm、狭缝宽度0.2nm、乙炔流量1600 mL/min，改变灯电流，测量吸光度A，结果见表3-2。
表3-2 灯电流的选择
	灯电流（mA）
	2.0
	3.0
	4.0
	5.0
	5.5

	吸光度A
	0.210
	0.214
	0.216
	0.211
	0.201



灯电流为4.0 mA时，吸光度最高，且灵敏度完全满足方法测定下限的要求。试验选择灯电流4.0 mA。
1.1.2 燃烧器高度的选择
固定灯电流4.0 mA、狭缝宽度0.2 nm、乙炔流量1600 mL/min，改变燃烧器高度，测量吸光度，结果见表3-3。
表3-3 燃烧器高度的选择
	燃烧器高度（mm）
	4
	5
	6
	7

	吸光度A
	0.212
	0.221
	0.222
	0.214


燃烧器高度为6mm时，吸光度值最大。最终试验选择燃烧器高度为6mm。
1.1.3 狭缝宽度的选择
固定灯电流4.0 mA、燃烧器高度6mm、乙炔流量1600mL/min，改变狭缝宽度，测量吸光度，结果见表3-4。
表3-4 狭缝宽度的选择
	狭缝宽度（nm）
	0.1
	0.2
	0.4
	1.0

	吸光度A
	0.157
	0.191
	0
	0


狭缝宽度0.2nm时，吸光度值最大。最终试验选择狭缝宽度为0.2nm。
1.1.4 乙炔流量的选择
固定灯电流4.0 mA、狭缝宽度0.2 nm、燃烧器高度6mm，改变乙炔流量，测量吸光度，结果见表3-5。
表3-5乙炔流量的选择
	乙炔流量（mL/min）
	1400
	1500
	1600
	1700
	1800

	吸光度A
	0.202
	0.215
	0.220
	0.220
	0.215


乙炔流量为1600～1700mL/min时，吸光度值最大，试验选择乙炔流量1600mL/min。
1.1.5 综合选择
    通过上述试验，确定锑测定的最佳仪器条件，结果见表3-6。
表3-6 仪器最佳工作条件
	波长
（nm）
	乙炔流量
（mL/min）
	燃烧器高度
（mm）
	灯电流
（mA）
	狭缝宽度
（nm）

	231.2
	1600
	6.0
	4.0
	0.2


1.2 溶样方式的选择
经查阅铜及铜合金产品标准，在含锑铜合金材料中，除了基体铜元素以外，还有锌、锡、硅、锰、铋、镍、铅、铝等元素。采用盐酸-硝酸混合酸（稀王水）既能使试样分解完全，又能避免元素水解，因此采用盐酸-硝酸混合酸的溶样方式。
1.3 仪器综合性能
1.3.1 工作曲线线性
移取0 mL，1.00 mL，2.00 mL，3.00 mL，4.00 mL，5.00 mL锑标准溶液（1000μg/mL）分别置于一组100mL容量瓶中，加入20mL盐酸-硝酸混合酸（1.2.3），用水稀释至刻度，混匀。
在上述选定的仪器最佳工作条件下，测定吸光度，结果见表3-7。
表3-7 工作曲线测定结果
	Sb浓度（μg/mL）
	0.00
	10
	20
	30
	40
	50

	吸光度A
	0.000
	0.088
	0.173
	0.260
	0.344
	0.425


以锑浓度为横坐标，相应的吸光度为纵坐标，绘制工作曲线，见图3-1。

图3-1：工作曲线
工作曲线线性方程为y=0.00847x+0.003；线性相关系数：R=0.9999。
试验表明：在231.2nm波长下，锑量在0～50μg/mL的浓度范围内符合朗伯-比尔定律。
将标准曲线按浓度等分成五段，最高段吸光度的差值与最低段吸光度的差值之比为0.081/0.088=0.92 > 0.7，即工作曲线线性满足要求。
1.3.2 特征浓度

在最佳工作条件下，锑的特征浓度：C＝＝0.52μg/mL/1% 。
1.3.3 检出限
在给定的仪器工作条件下，对空白溶液进行11次测量，计算出标准偏差，见表3-8。
检出限按下式计算：CL=3×SA/b。其中SA为11次空白溶液吸光度标准偏差，b为工作曲线的斜率。
检出限为0.14μg/mL。
表3-8 检出限
	空白溶液吸光度值A
	标准偏差SA
	检出限CL
μg/mL

	-0.001 -0.001 -0.001 -0.001 0.001 -0.001 0.001 -0.001 0.001 0.00 0.00
	0.0004
	0.14


1.3.4 精密度要求
用最高浓度和最低浓度标准溶液各测量10次，结果见表3-9。
最高浓度标准溶液吸光度的标准偏差不超过其平均吸光度的1.0%；最低浓度标准溶液吸光度的标准偏差不超过最高浓度标准溶液平均吸光度的0.5%。
通过计算得出：0.002/0.412×100% = 0.48% < 1.0%；0.0011/0.412×100% = 0.27% < 0.5%，即最高和最低吸光度值精密度满足最小精密度要求。
表3-9 精密度
	浓度
（μg/mL）
	吸光度A
	平均值
	标准偏差S

	10
	0.086  0.087  0.087  0.085  0.084  0.084
 0.086  0.086  0.086  0.086
	0.086
	0.0011

	50
	0.412  0.414  0.409  0.415  0.412  0.414
 0.411  0.409  0.412  0.412
	0.412
	0.002


1.4 测定酸度的影响
在四个100mL容量瓶中分别加入2.00mL锑标准溶液（1000µg/mL），再分别加入10mL～40mL硝酸，用水稀释至刻度，混匀，测量吸光度A。结果见表3-10。
表3-10 酸度对锑测定的影响
	混合酸加入量/mL
	吸光度A

	10
	0.199

	20
	0.200

	30
	0.200

	40
	0.199


试验表明，本试验体系内的硝酸酸度对锑的测定无影响。
1.5 铜基体干扰试验
称取1.000g电铜（铜含量99.99%），按试验方法处理样品，加入2.00mL锑标准溶液（1000µg/mL），定容至100mL，同样方法制取一组不含铜试液，测定吸光度进行比对。
含铜试液吸光度为0.200，不含铜试液吸光度为0.200。铜基体浓度在1.0 mg/mL以内对锑的测定无影响。因此工作曲线无需基体匹配。
1.6 共存元素干扰试验
经查阅相关铜合金产品标准，在锑含量不小于0.10%的铜合金材料中的共存元素见表3-11。
移取2.00mL锑标准溶液（1000µg/mL）至100mL容量瓶中，分别加入铜合金中可能存在元素的最高含量以及混合杂质元素。
按照试验方法，测定吸光度，结果见表3-11。
表3-11 杂质元素干扰试验
	干扰元素
	加入量mg
	不含杂质元素时
吸光度 A
	吸光度 A

	Cd
	1
	0.200
	0.203

	Fe
	8
	
	0.201

	Al
	50
	
	0.198

	As
	4
	
	0.200

	P
	15
	
	0.200

	Pb
	300
	
	0.200

	Sn
	100
	
	0.199

	Ni
	30
	
	0.201

	Zn
	500
	
	0.200

	Bi
	25
	
	0.202

	S
	1
	
	0.200

	Si
	10
	
	0.200

	Mn
	20
	
	0.200

	Cu
	1000
	
	0.200

	表中所有元素混合（含铜基体）
	表中所有单元素相应加入量
	
	0.199


试验表明，共存元素对锑的测定无干扰。
1.7 精密度试验
   按照试验方法对三个锑含量不同的样品分别独立地进行7次测定，计算平均值及相对标准偏差，结果见表3-12。
表3-12 精密度试验
	试样编号
	测定结果/%
	平均值/%
	SD
	RSD/%

	CuSb4-1
	0.132 0.133 0.127 0.134 0.134 0.128 0.130
	0.131
	0.00289
	2.20

	CuSb4-2
	0.852 0.863 0.866 0.868 0.864 0.882 0.866
	0.866
	0.0089
	1.03

	CuSb4-3
	1.847 1.831 1.818 1.858 1.807 1.839 1.833
	1.833
	0.0172
	0.94


对上述样品数据进行分析，采用格拉布斯检验方法，分析其异常值情况，分析结果见表13。
表13 测定结果异常值分析
	试样编号
	G1/%
	Gn/%
	舍弃界限值/n=7,a=0.05
	结论

	CuSb4-1
	1.38
	1.04
	1.938
	无异常值

	CuSb4-2
	1.57
	1.78
	1.938
	无异常值

	CuSb4-3
	1.51
	1.45
	1.938
	无异常值


采用格拉布斯检验方法，查表，n=7,α=0.05 时舍弃界限为1.938 ，由以上分析可知，不同水平7次分析数据无异常值。
1.8 加标回收
分别称取1gCuSb4-1、0.2gCuSb4-3样品进行加标回收试验，加入表3-14所列锑量，按照试验方法溶解并测量，结果见表3-14。
表3-14 加标回收试验
	样品编号
	称样量
（g）
	锑含量
（µg）
	加入锑量
（µg）
	测得总量
（µg）
	回收锑量
（µg）
	回收率
（%）

	CuSb4-1
	1.0000
	1314
	700
	2023
	709
	101.29

	
	1.0000
	1314
	1300
	2594
	1280
	98.46

	
	1.0000
	1314
	2500
	3807
	2493
	99.72

	CuSb4-3
	0.1000
	1809
	900
	903
	402
	100.33

	
	0.1000
	1809
	1800
	3623
	1814
	100.78

	
	0.1000
	1809
	2700
	4501
	2692
	99.70


由表3-14可见，方法的回收率在98.46%～101.29%之间，证明本方法有较好的准确度。
1.9 结论
以上试验结果表明：本方法具有较好的精密度和准确度，且方法简便、实用，能够满足铜及铜合金中0.10%至2.0%锑元素准确测定的要求，可以推荐为国家标准方法。

（四）精密度数据的统计分析及重复性限、再现性限的计算
（五）标准的先进性、创新性、标准实施后预期产生的经济效益和社会效益
5.1先进性、创新性
该标准的制定，对铜及铜合金产品的生产、研发和贸易有重要的指导意义，也使GB/T 5121系列标准更加完善，增强其实用性和适用范围，发挥国家标准在国内和国际市场上作用，提高我国检测标准水平，具有良好的社会效益。对推动我国铜及铜合金材料的研发、生产和贸易等活动有着重要意义。
5.2经济效益
新标准的制定和发布将推动铜及铜合金产业的发展，提升产品的质量和竞争力。通过完善锑含量的测定方法，企业可以更加准确地控制产品中的锑含量，从而生产出符合市场需求的高品质铜及铜合金产品。这将有助于提高企业的生产效率和经济效益，增强其在国内外市场的竞争力。
5.3社会效益
该项目的实施还将促进有色金属标准化体系的优化升级，使GB/T 5121系列标准更加完善，提升我国在国际标准化领域的影响力和话语权。通过与国际国外同类型标准相比，本项目结项后有望达到国际先进水平，这将有助于提升我国的国际形象和地位，推动我国经济的高质量发展。
5.4 生态效益
新标准的实施将有助于推动含铜及铜合金的应用和推广。通过准确测定铜及铜合金中的锑含量，企业可以更好地控制材料的成分和性能，从而生产出更加环保、可持续的铜合金产品。这将有助于减少环境污染和资源浪费，推动绿色发展和可持续发展。
四、与国际标准和国外先进标准技术内容的对比
在铜及铜合金锑含量检测领域，除本标准外，目前国外还有：国际标准ISO 5956：1986，已被原标准等同采用；欧盟标准EN 14937系列，分别采用罗丹明B光度法和火焰原子吸收光谱法，测定范围分别为0.001%～0.10%和0.02%～2.0%；日本标准JIS H1072：1999，分别采用罗丹明B光度法、火焰原子吸收光谱法和ICP-OES法，测定范围分别为0.001%～0.10%、0.005%～0.5%和0.01%～0.5%。但这些方法在检测范围及方法多样性方面均有所不足。
具体来看，ISO 5956：1986标准虽然被原标准等同采用，但其发布时间较早，在检测技术的先进性和检测范围的覆盖上已难以满足当前铜及铜合金材料中锑含量检测的多样化需求。欧盟EN 14937系列标准中的罗丹明B光度法，其测定上限仅为0.10%，无法满足高含量锑（如本标准所覆盖的0.10%至2.0%）的准确测定；而其火焰原子吸收光谱法虽然测定上限可达2.0%，但下限为0.02%，对于接近0.010%下限的样品测定可能存在一定的不确定性。日本JIS H1072：1999标准提供了三种方法，其中罗丹明B光度法测定范围为0.001%～0.10%，火焰原子吸收光谱法为0.005%～0.5%，ICP-OES法为0.01%～0.5%，这三种方法的测定上限均未超过0.5%，无法覆盖本标准所针对的高锑含量范围（0.10%至2.0%）。在方法多样性上，虽然国外标准提供了不同原理的检测方法，但在痕量及高含量锑的测定领域，本标准的方法具有独特的优势和针对性，能够填补相关空白。
5、 以国际标准为基础的起草情况以及是否合规采用国际国外标准、未采用国际标准的原因
本标准方法三修改采用了ISO 5956：1986，该国际标准规定了铜合金中锑含量的罗丹明光度测定方法。本标准在采用过程中，增加了精密度章节，对方法的重复性和再现性进行了明确规定，使标准的实用性和可操作性进一步提升。同时，考虑到该方法的检测范围为0.001%～0.10%，无法满足铜及铜合金中痕量及更高含量锑（0.10%至2.0%）的测定需求，因此本标准新的检测方法，同时继续保留方法一和方法二，以覆盖更广泛的检测范围。对于其他国际国外标准，如欧盟EN 14937系列和日本JIS H1072：1999标准，经对比分析，其检测范围、方法原理或技术指标均不能完全满足我国铜及铜合金产品对锑含量测定的实际需求。此外，这些国外标准在精密度要求、干扰元素处理等方面与我国的实际生产和检测需求存在差异，直接采用可能导致检测结果的不准确或不适用。因此，在综合考虑检测范围、准确性、适用性及我国产业实际情况后，本标准未采用上述国外标准，而是在借鉴其部分技术思路的基础上，结合我国铜及铜合金材料的特点和检测需求，自主研发了更具针对性和先进性的检测方法，以确保标准的科学性、合理性和实用性。
6、 与有关法律、行政法规及相关标准的关系
目前，该标准与正在实施的GB/T 5121系列标准中的其他28个部分配套使用，本部分测定的元素为锑，与其他各部分均无重复和冲突。该系列标准目前尚无其他部分正在制定中，因此本标准与现有标准、制定中标准没有矛盾。
本标准符合现行法律、法规的要求，并与其他同类国家标准、国家J用标准、行业标准无冲突、重叠和不协调之处。
7、 [bookmark: _Toc32100]重大分歧意见的处理经过和依据
暂无。

八、涉及专利的有关说明
本标准不涉及专利问题。
[bookmark: _Toc15989]九、实施国家标准的要求以及组织措施、技术措施、过渡期和实施日期的建议等措施建议
该标准的修订，对铜及铜合金产品的生产、研发和贸易有重要的指导意义，也使GB/T 5121系列标准更加完善，增强其实用性和适用范围，发挥国家标准在国内和国际市场上作用，提高我国检测标准水平，具有良好的社会效益。对推动我国铜及铜合金材料的研发、生产和贸易等活动有着重要意义。
[bookmark: _Toc15588]本标准建议作为推荐性国家标准发布。
为使标准能更好地发挥作用，提高铜及铜合金生产企业的控制水平，建议针对本标准制订切实可行的贯彻措施，做好宣传培训工作，使各相关单位充分掌握标准中所规定的检测方法，并加强示范推广，让标准在铜及铜合金的生产和使用过程中得以广泛应用。
同时，对标准执行情况进行跟踪调查，及时发现标准执行中的问题，不断修改完善，提升标准水平，提高标准的科学性、合理性、协调性和可操作性。
本标准为第二次修订，可以替代现行标准GB/T 5121.12-2008《铜及铜合化学分析方法 第12部分 锑含量的测定》。建议本标准自发布之日起代替GB/T 5121.12-2008《铜及铜合化学分析方法 第12部分 锑含量的测定》，标准发布后6个月实施。
10、 [bookmark: _Toc22451]公平竞争审查
本标准研制过程中，开展了公平竞争审查，经对照，没有发现限制或者变相限制市场准入和退出，没有限制商品要素的自由流动、不影响生产经营成本以及生产经营行为。同时填写了《公平竞争审查》。
11、 其他应当说明的事项。
无。
                           《铜及铜合化学分析方法 第12部分 锑含量的测定》编制组
                      2026年4月9日
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