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一、工作简况

（一）任务来源

2023 年 4 月有色金属标委会召开项目论证会，中铝检测科技（郑州）有限公司向全体

委员会提交了 YS/T 581.7《氟化铝化学分析方法和物理性能测定方法 第 7 部分：三氧化二

铁含量的测定 邻二氮杂菲分光光度法》的修订申请，经全体委员会专家讨论，一致同意本

项目立项。2025 年 12 月，工信厅下发工信厅科函[2025]528 号文件，本项目得到立项批准，

项目编号：2025-1333T-YS，项目周期 12 个月。

（二）主要参加单位和工作成员及其所作的工作

2.1 主要参加单位情况

中铝检测科技（郑州）有限公司是中铝郑州有色金属研究院的子公司，也是国家轻金属

质量检验检测中心，主要负责我国铝镁及其合金 12 类 77 种产品的质量监督检验、产品质量

评价仲裁等工作，多年来一直为行业提供技术支持服务，承担了铝行业绝大部分分析检测等

基础技术标准的具体起草工作，是国际标准化组织 ISO/TC226（铝用原材料技术委员会）、

ISO/TC79（轻金属及其合金）在国内的技术支持单位，是 ISO/TC79/SC5、ISO/TC79/SC12

主席单位，是国家工业和信息化部确定的有色金属标准样品定点研制单位，是全国有色金属

标准化技术委员会铝用炭素材料工作组长单位。

作为本次标准主编单位，中铝检测科技（郑州）有限公司在氟化铝化学成分分析检测方

面积累了大量的实践经验，在标准编制过程中，积极主动与参编单位及其他一些有代表性的

企业联系调研，在广泛征求意见的基础上，确定了起草思路，牵头制定合适的技术方案，认

真开展了前期试验研究，完成了项目建议书、立项报告、标准文本、编制说明的编写工作。

多氟多新材料股份有限公司、山东南山铝业有限公司积极参与前期调查研究，为标准草

案的起草提供了合理的建议，并为试验验证提供了合适的样品，为本次标准修订工作提供了

有力的技术支持，同时作为本项目的第一验证单位，认真完成了本项目的所有条件试验及精

密度验证工作。内蒙古霍煤鸿骏铝电有限责任公司、中铝山西新材料有限公司、贵州省分析

测试研究院三家单位为本项目的第二验证单位，认真完成了本项目的精密度验证工作。以上

参编单位均积极参与了项目的试验研究工作，为项目提供了详实、可靠的实验数据，并根据

试验过程中遇到的问题提出了合理的意见和建议，为标准文本的进一步完善作出了贡献。

2.2 主要工作成员所负责的工作情况



本标准主要起草人及工作职责见表 1。

表 1 主要起草人及工作职责

起草人 单位 工作职责

刘静 中铝检测科技（郑州）有限公司
主编人员，负责标准的工作指导、编写、试

验方案的确定及组织协调。

王文广 中铝检测科技（郑州）有限公司

参编人员，负责验证样品的取样与收集，负

责试验方案的实施，试验数据的汇总与整

理。

冀然 多氟多新材料股份有限公司

参编人员，完成了项目的条件试验及精密度

验证工作，提供了验证样品，对标准文本提

出来合理的修改意见。

陈建建 山东南山铝业股份有限公司

参编人员，完成了项目的精密度验证工作，

提供了试验用样品，对标准文本提出来合理

的修改意见。

崔军峰 中铝山西新材料有限公司
参编人员，完成了项目精密度验证工作，对

标准文本提出来合理的修改意见。

李家华 贵州省分析测试研究院
参编人员，完成了项目的精密度验证工作，

对标准文本提出来合理的修改意见。

姚永峰 内蒙古霍煤鸿骏铝电有限责任公司

参编人员，完成了项目的精密度验证工作，

提供了验证样品，对标准文本提出来合理的

修改意见。

（三）主要工作过程

1、预研阶段：标准主编单位中铝检测科技（郑州）有限公司（国家轻金属质量检验检

测中心）长期从事氟化盐有关产品的分析检测工作，主编人员在长期实践过程中积累了丰富

的检测经验，也发现了现行标准 YS/T 581.7-2006 中存在的一些不足之处。在此基础上，主

编单位有关技术人员与氟化铝生产企业多氟多新材料有限公司，及氟化铝使用企业包头铝业

有限公司、山西新材料铝业有限公司、南山铝业有限公司等多家企业技术人员深入讨论标准

的技术路线与方案，并联合开展了前期试验验证，根据讨论与试验情况，由主编单位整理与

撰写，形成标准草案。

2、立项阶段：2024 年 4 月全国有色金属标委会在湖南省长沙市召开有色金属项目论证

会，中铝检测科技（郑州）有限公司向全体委员会提交了 YS/T 581.7《氟化铝化学分析方

法和物理性能测定方法 第 7 部分：三氧化二铁含量的测定 邻二氮杂菲分光光度法》的标准

修订项目建议书、标准草案及立项说明书等材料，经全体委员会议论证，同意了该项目的立

项申请。2025 年 12 月，工信厅下发工信厅科函[2025]528 号文件，本项目得到立项批准，

项目编号：2025-1333T-YS，项目周期 12 个月。



3、起草阶段

2023 年 4 月，全国有色金属标准化技术委员会在湖北省武汉市召开项目论证会，中铝

郑州有色金属研究院提交了该项目的预研申请，经全体委员会论证，同意了该项目的预研，

预研号：L23-04-14。主编单位根据预研周期要求，开展了条件试验研究，优化了技术路线，

确定了修订方案，并由中铝山西新材料有限公司和山东南山铝业有限公司进行了初步验证试

验。

2024 年 4 月全国有色金属标准化技术委员会在湖南省长沙市召开项目论证会，根据预

研试验成果，主编单位整理了立项资料，提交了本项目的立项申请。本次提交立项申请时，

由于标准实际承担单位由中铝郑州有色金属研究院的二级单位质检中心转变为独立法人的

子公司中铝检测科技（郑州）有限公司，因此本次提交立项申请的单位为中铝检测科技（郑

州）有限公司，经全体委员会论证，一致同意该项目的立项申请。同时会议进行了任务落实，

确定多氟多新材料股份有限公司和山东南山铝业股份有限公司为项目一验单位，内蒙古霍煤

鸿骏铝电有限责任公司、贵州省分析测试研究院、中铝山西新材料有限公司为二验单位。会

后主编单位向各参编单位发送了标准草案及试验方案，并就标准技术路线及试验内容就行了

讨论与完善，最终确定了技术路线及试验方案，启动试验验证工作。

2026 年 3 月，全国有色金属标准化技术委员会在浙江省绍兴市召开项目预审会议，广

东省科学院工业分析检测中心、多氟多新材料股份有限公司、国标（北京）检验认证有限公

司、内蒙古霍煤鸿骏铝电有限责任公司、福建省漳平市九鼎氟化工有限公司、中州铝业有限

公司等单位的代表参加了会议，与会代表对对标准文本进行细致的预审和讨论，并提出来较

好的修改意见。会后标准主编单位根据预审会讨论情况，对标准文本进一步进行修改与完善，

形成标准文本《送审稿》。

4、征求意见阶段

2025 年 10 月，主编单位对 YS/T 581.7《氟化铝化学分析方法和物理性能测定方法 第

7 部分：三氧化二铁含量的测定 邻二氮杂菲分光光度法》的修订情况进行广泛征求意见，

共发送单位 14 个，其中使用单位 7个，占比 50%，科研院所 3 个，占比 21.4%，其他单位 4

个，占比 28.6%，回函的单位数 14 个，回函并有建议或意见的单位数 9 个，没有回函单位

数 0 个。根据征求意见稿的回函情况及反馈意见情况，标准编制组再次进行了讨论研究，确

定了意见的采纳情况，修改了标准文本，形成了《征求意见汇总表》《征求意见稿》和编制

说明。

5、审查阶段

6、报批阶段：



二、 标准编制原则

1、规范性原则

本标准严格按照 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》和 GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第 4部分：试验方法标准》的规定起草。

2、先进性原则

根据国内外客户的检测要需求，以满足我国氟化铝使用需要为原则，不断提高标准的适

用性；根据氟化铝分析检测的现状，对现有技术方案进行优化，力求做到标准所规定的方法

简便、快速、精密度高，标准在技术可靠性、可操作性等方面充分体现先进的技术水平，使

标准具有一定的先进性、前瞻性和引领性。

3、适用性原则

标准制定过程中，充分调研了有关标准在国内相关企业的实际应用情况，对项目技术内

容进行了充分的论证；主编单位进行了详细的试验研究，参与单位进行了试验验证，试验结

论一致认为本标准具有较好的可操作性和广泛的适用性。

4、合规性原则

标准制定过程中，充分考虑了国家法律、安全、卫生、环保等法规的要求，所用设备、

材料等安全有效，符合相关规定。

三、标准主要内容的确定及主要试验和验证情况分析

3.1 标准主要内容的确定

在前期调研和实践的基础上，确立了本标准的主要修订内容。

1、修改了测量范围。因修改了工作曲线的配制和试液的分取体积，方法的检测范围也

发生了相应的改变，测量范围由原标准的 0.010%～0.25%扩展为 0.010%～0.30%。

2、删除了使用六水合硫酸亚铁铵配制铁标准贮存溶液的方法。因为六水合硫酸亚铁铵

对光敏感，易分解，在空气中能够被风化和氧化，且市售试剂多为分析纯，杂质含量高，而

本方法所测试样中，三氧化二铁含量较低，因此该试剂不适合配制本方法的铁标准贮存溶液。

3、修改了样品称量质量和熔剂称量质量。原标准样品的称量质量为 1g,熔剂的称量质

量为 12g 和 4g，称量质量太大，操作不方便。实事上氟化铝作为一种生产工艺成熟的工业

产品，其样品的均匀性较好，而现代化的紫外可见分光光度计具有极高的灵敏度和精密度，

完全不需要如此大的样品称量质量。因此在长期实践检验的基础上，本次修订将样品的称量

质量调整为 0.5g，熔剂的称量质量调整为 6g 和 2g。由于样品称量质量调整为 0.5g，因此

焦硫酸钾熔融法也将用量由 10g 修改为 5g。



4、增加了熔样器皿铂坩埚。因为减少了样品和熔剂的称量质量，使用铂坩埚既可以满

足要求，铂坩埚相对于铂皿价格便宜，节约了分析检测成本。

5、修改了样品熔融温度。碳酸钠的熔点为 851℃,加入硼酸后混合熔剂的熔点会有所降

低，通常硼酸加入量越多，熔点降低越多。现行标准的熔融温度为 750℃，此温度为熔剂刚

刚能融化的温度，即使熔融 30min，也存在少量熔剂没有完全熔融的情况，且空白熔融 5min

时基本不能熔融，因此修订时提高了熔融温度，调整为 850℃，在此温度下，熔融后的熔体

为流动性较好的液体，样品能够充分溶解，空白熔融 5min 即可转化为液体。

7、修改了缓冲溶液的配制方法。原标准中使用的缓冲溶液 PH 值为 4.9，但根据标准中

所述缓冲溶液配制方法计算 PH 值时，该缓冲溶液的理论计算值为 4.43，实测值为 4.52，实

测值与理论值相吻合，说明原标准中提供的缓冲溶液配制方法存在较大的误差，因此需要进

行修改。

8、调整了三氧化二铁标准溶液的浓度及工作曲线配制的含量范围，调整后可以一次分

取既全覆盖检测范围，不需要再根据三氧化二铁的含量进行不同体积溶液的分取，操作更加

便捷，减少了劳动时间。

3.2 试验情况

3.2.1 试剂

无水碳酸钠（优级纯）；硼酸（优级纯）；硝酸（1＋1）；盐酸（1＋1）；盐酸羟胺（10g/L）；

邻二氮杂菲溶液（2.5g/L）；

缓冲溶液（原标准方法，PH4.5）：称取 272g 三水合乙酸钠溶解于 500mL 水中，加入 240mL

冰乙酸（1.05 g/cm3），用水稀释至 1L，混匀。

缓冲溶液（修改后方法，pH4.9）：称取 272g 三水合乙酸钠溶解于 500mL 水中，加入 80mL

冰乙酸（1.05 g/cm3），用水稀释至 1L，混匀。

三氧化二铁标准贮存溶液：称取 0.200g 预先在 600℃灼烧并在干燥器中冷却的三氧化

二铁（���2�3＞99.90％），置于 100mL 烧杯中，加 20mL 盐酸（1+1），慢慢加热至完全溶解，

冷却，移入 1L 容量瓶中，稀释至刻度，混匀。此溶液 1mL 含 0.2mg 三氧化二铁。

三氧化二铁标准溶液：移取 20.00mL 三氧化二铁标准贮存溶液，置于 200mL 容量瓶中，

用水稀释至刻度，摇匀。此溶液 1mL 含三氧化二铁 20μg。

3.2.2 仪器设备



铂坩埚：50mL；高温炉：能控制温度在 850℃±20℃；聚四氟乙烯烧杯：300mL。

3.2.3 测量波长的确定

移取 20 mL 三氧化二铁标准溶液（20μg/mL），于 100 mL 容量瓶中，加入 5 mL 盐酸羟

胺溶液，放置 2 min～3 min，加入 5 mL 邻二氮杂菲溶液，20 mL 缓冲溶液，用水稀释至刻

度，混匀，放置 10 min。将部分溶液移入 1 cm 吸收池中，以水为参比，于分光光度计中进

行全波段扫描，扫描结果见图 1。

图 1 全波段扫描图

全波段扫描结果表明吸光度的最高值对应的波长为 510nm，因此可确定测量波长为

510nm。

3.2.4 熔融温度的影响

本标准包含两种样品熔融方法，本次修订仅修改了碳酸钠-硼酸熔融方法的温度，焦硫

酸钾熔融方法的温度可以满足分析要求，没有修改，因此熔融温度试验为针对碳酸钠-硼酸

熔融方法开展。

将任一样品分别称取 0.5g 和 1.0g 于铂坩埚中，按表 1 加入熔剂，搅拌均匀后，分别在

温度 750℃、800℃、850℃熔融 30min，空白熔融 5min，从高温炉中取出时，观察样品熔融

情况，试验及验证结果见表 1～表 3。

表 1 样品在不同温度下熔融结果（中铝检测）

样品称量质

量/g

无水碳酸钠用

量/g

硼酸用

量/g

熔融温度

/℃
现象

0.5 6 2 750 坩埚边缘有未熔融熔剂

0 6 2 750 仅少量颗粒处于半熔状态，大部分仍为粉末

0.5 6 2 800 熔剂熔融，但熔液粘稠，流动性较差

0 6 2 800 半熔状态，未成为液体

0.5 6 2 850 透明熔液，流动性较好



0 6 2 850 透明熔液，流动性较好

1.0 12 4 750 坩埚边缘有未熔融熔剂

0 12 4 750 仅少量颗粒处于半熔状态，大部分仍为粉末

1.0 12 4 800 熔剂熔融，但熔液粘稠，流动性较差

0 12 4 800 半熔状态，未成为液体

1.0 12 4 850 透明熔液，流动性较好

0 12 4 850 有未熔粉末颗粒，未全部转化为液体

表 2 样品在不同温度下熔融结果（多氟多）

样品称量质

量/g

无水碳酸钠用

量/g

硼酸用量

/g

熔融温度

/℃
现象

0.5 6 2 750 中间有少量未熔融

0 6 2 750 未熔融

0.5 6 2 800 中间有极少量未熔融

0 6 2 800 半熔融

0.5 6 2 850 透明熔液，流动性较好

0 6 2 850 透明熔液，流动性较好

1.0 12 4 750 半熔融

0 12 4 750 未熔融

1.0 12 4 800 中间有少量未熔融

0 12 4 800 半熔融

1.0 12 4 850 透明熔液，流动性较好

0 12 4 850 透明熔液，流动性较好

表 3 样品在不同温度下熔融结果（南山铝业）

样品称量质

量/g

无水碳酸钠用

量/g

硼酸用量

/g

熔融温

度/℃
现象

0.5 6 2 750 坩埚边缘有未熔融不完全

0 6 2 750 仅少量颗粒处于半熔状态，大部分仍为粉末

0.5 6 2 800 熔剂熔融，但熔液粘稠，流动性较差

0 6 2 800 半熔状态，未成为液体

0.5 6 2 850 透明熔液，流动性较好

0 6 2 850 透明熔液，流动性较好

1.0 12 4 750 坩埚边缘有未熔融熔剂

0 12 4 750 仅少量颗粒处于半熔状态，大部分仍为粉末

1.0 12 4 800 熔剂熔融，但熔液粘稠，流动性较差

0 12 4 800 半熔状态，未成为液体

1.0 12 4 850 透明熔液，流动性较好

0 12 4 850 有未熔粉末颗粒，未全部转化为液体

从熔融过程来看，温度为 750℃时，会存在少量未熔融的熔剂，熔融效果不理想；当温

度在 800℃时，多氟多验证结果仍有极少量熔剂未完全熔融，中铝检测熔融后的熔液粘度较

大，为熔剂刚能熔融的状态，熔夜流动性较差，取出后液体很快凝固。此外，空白试剂的熔

融时间通常为 5min，当温度为 750℃和 800℃时，5min 时间空白不能熔融为液体，当熔剂用



量为 12g+4g 时，即使 850℃，中铝检测空白熔融仍有未完全熔融的熔剂颗粒，不能完全转

化为液体。南山铝业试验现象与中铝检测相同。综上所述，选择 850℃作为样品熔融分解温

度，同时相应减少熔剂使用质量是较为合适的技术方案。

3.2.5 样品和熔剂称量质量对测量结果的影响

将标准样品 GAF-01 分别按照原标准称量质量和修订后称量方法进行称量，其中碳酸钠+

硼酸熔样方法于 850℃熔融，焦硫酸钾熔样方法于 700℃熔融，样品称量质量为 1.0g 的试液

分取 25mL 测试，称量质量为 0.5g 的试液分取 50mL 测试，其余按照标准文本步测定骤，测

量结果见表 4。

表 4 样品和熔剂称量质量对测量结果的影响

样品称量

质量/g

无水碳酸

钠用量/g

硼酸用

量/g

焦硫酸钾

用量/g

熔融温度

/℃

百分含量/%

中铝检测 多氟多 南山

0.5 6 2 / 850 0.159 0.154 0.160

1.0 12 4 / 850 0.158 0.156 0.161

0.5 / / 5 700 0.163 0.168 0.159

1.0 / / 10 700 0.165 0.165 0.162

GAF-01 的标准值为 0.156%，测量结果与标准值吻合，样品称量质量和熔剂减少后对测

量结果没有影响，但减少样品称量质量后，可使用铂坩埚进行样品熔融操作，且熔融后的熔

块质量也大大减少，可缩短熔块转化为溶液的样品提取时间，缩短检测周期，提高工作效率。

此外，通过调整工作曲线配制范围后一次分取即可覆盖检测范围，不需要再根据样品含量进

行多次分取，简化了操作程序，因此选择样品称量质量为 0.5g，碳酸钠称量质量为 6g，硼

酸称量质量为 2g，焦硫酸钾称量质量为 5g。

3.2.6 熔剂基体对测量结果的影响

由于熔剂用量远大于样品称量质量，因此需要考察熔剂基体对测量结果的影响。于一组

100 mL 容量瓶中各加入 0 mL、1.00 mL、5.00 mL、10 mL 三氧化二铁标准溶液（20.00μg/mL），

于另一组 100 mL 容量瓶加入 0 mL、1.00 mL、5.00 mL、10 mL 三氧化二铁标准溶液（20.00

μg/mL）的同时再加入 50 mL 空白溶液，按标准文本显色步骤进行操作，在 510 nm 波长处

测定吸光度，测定结果见表 5。

表 5 熔剂基体对测量结果的影响

单位

名称
项目

0mL

吸光度

/ABS

1mL 吸光度/ABS 5mL/ABS 10mL/ABS

测量

吸光度
净吸光度

测量

吸光度
净吸光度

测量

吸光度
净吸光度

中铝 无基体 0.002 0.032 0.030 0.146 0.144 0.289 0.287



检测 有基体 0.006 0.034 0.028 0.149 0.143 0.292 0.286

多氟

多

无基体 0.002 0.033 0.031 0.143 0.141 0.280 0.278

有基体 0.006 0.033 0.027 0.145 0.139 0.279 0.273

南山
无基体 0.005 0.031 0.026 0.143 0.138 0.279 0.274

有基体 0.008 0.035 0.027 0.147 0.139 0.284 0.276

测量结果表明：基体对空白试液吸光度有影响，但扣除空白吸光度后，加入 50mL 基体

溶液前后吸光度的变化值较小，为正常的波动，代入后期配制的工作曲线可计算出对测量结

为正常的误差范围，由于工作曲线和样品测量均需要减去空白溶液吸光度，因此可认为熔剂

基体对测量结果没有显著影响，因此在配制工作曲线溶液可不匹配基体溶液。

3.2.7 缓冲溶液的修改及加入量试验

邻二氮杂菲分光光度法测量铁含量，显色的 PH 值范围为 2～9，通常控制在 PH 在 3.5～

5 的范围内为最佳 PH 值。根据原标准的缓冲溶液配制方法计算理论 PH 值：三水合乙酸钠分

子量 136.08，冰乙酸分子量 60.05，冰乙酸密度 1.05g/cm3，三水合乙酸钠称量质量为 272g，

冰乙酸加入体积为 240mL，配制体积为 1L，则：

����� =
272

136.08 = 2���/�

���� =
240 × 1.05

60.05
= 4.1965���/�

缓冲溶液�� = 4.74 + ��(
�����

����
) = 4.74 + ��(

2
4.1965

) = 4.74 − 0.32 = 4.42

按此方法配制的缓冲溶液用 PH 计测量的实测值为 4.55，与理论计算值 4.42 接近，但

原标准标注的缓冲溶液 PH 值为 4.9，与理论计算值和实测值均存在较大偏差。实际上，按

乙酸钠的浓度为 2moL/L 时，配制体积为 1L 时，可计算出缓冲溶液 PH 值为 4.9 时所需的冰

乙酸体积为 80mL，计算过程如下：

��(
�����

����
) = 4.9 − 4.74 = 0.16

�����

����
= 100.16 = 1.4454

���� =
2

�����
=

2
1.4454

= 1.3837���/�

���� =
1.3837 × 60.05

1.05
= 79.13 ≈ 80��

按三水合乙酸钠 272g，冰乙酸 80mL 配制 1L 缓冲溶液，用 PH 计实测 PH 值为 5.05，与

理论值接近，因此原标准方法标注的 PH 值与配制方法不符。因此有必要将缓冲溶液修改为



PH=4.9 的正确配制方法，同时对两种缓冲溶液开展了对比试验。

分别移取 1.00mL、5.00mL、10.00mL 三氧化二铁标准溶液（20.00μg/mL）于两组容量

瓶中，一组加入 20mL 原标准方法配制的缓冲溶液，另一组加入修改后方法配制的标准溶液

进行显色操作并测量吸光度，结果见表 6。

表 6 缓冲溶液修改前后对比试验结果

标准溶液加入量

/mL

缓冲溶液加入量

/mL

吸光度/ABS

中铝检测 多氟多 南山

1 20（修改前） 0.030 0.031 0.034

1 20（修改后） 0.030 0.033 0.034

5 20（修改前） 0.148 0.140 0.146

5 20（修改后） 0.147 0.143 0.145

10 20（修改前） 0.294 0.280 0.282

10 20（修改后） 0.295 0.280 0.281

测量结果表明：缓冲溶液修改前后吸光度数值为波动变化，验证数据吸光度波动最大差

值为 0.003，对测量结果的影响可忽略不计。

为进一步考察修改后缓冲溶液的用量对测量结果的影响，又开展如下试验：移取 5 mL

三氧化二铁标准溶液（20.00μg/mL）于一组容量瓶中，在加入缓冲溶液步骤分别加入 10 mL、

15 mL、20 mL、25 mL、30 mL 缓冲溶液，按标准文本步骤显色后测量吸光度并用 PH 计测量

溶液 PH 值。同时再准备一组容量瓶，不加入三氧化二铁标准溶液，作为空白溶液，在加入

缓冲溶液步骤分别加入 10 mL、15 mL、20 mL、25 mL、30 mL 缓冲溶液，按标准文本步骤显

色后测量吸光度并用 PH 计测量 PH 值。试验结果见表 7～表 9。

表 7 修改后缓冲溶液加入量试验结果（中铝检测）

缓冲溶液加入量/mL 吸光度 对应空白吸光度 净吸光度 溶液 PH 值

10 0.148 0.003 0.145 4.88

15 0.147 0.005 0.143 4.88

20 0.149 0.006 0.143 4.89

25 0.152 0.008 0.144 4.90

30 0.154 0.009 0.145 4.91

表 8 修改后缓冲溶液加入量试验结果（多氟多）

缓冲溶液加入量/mL 吸光度 对应空白吸光度 净吸光度 溶液 PH 值

10 0.138 0.001 0.137 4.73

15 0.140 0.003 0.137 4.73

20 0.142 0.005 0.137 4.74

25 0.143 0.005 0.138 4.76

30 0.143 0.007 0.136 4.78

表 9 修改后缓冲溶液加入量试验结果（南山铝业）



缓冲溶液加入量/mL 吸光度 对应空白吸光度 净吸光度

10 0.142 0.004 0.138

15 0.143 0.005 0.138

20 0.145 0.007 0.138

25 0.146 0.008 0.138

30 0.148 0.009 0.139

测量结果表明：减去相应空白后，缓冲溶液加入量在 10mL～30mL 之间时，溶液吸光度

没有显著差异，为波动变化，对测量结果的影响可忽略不计，PH 值的测量结果表明溶液的

PH 值在合适的显色范围内。

综上所述，缓冲溶液修改后能够满足分析检测需求，本着节约试剂和标准的严谨性原则，

有必要修改缓冲溶液的配制方法，修改后配制的缓冲溶液的实测 PH 值与文本中标注值吻合，

考虑到实际样品的复杂性，缓冲溶液一般需要过量加入，综合考虑可选择 20mL 为合适的缓

冲溶液加入量。

3.2.8 盐酸羟胺加入量试验

盐酸羟胺的作用是将溶液中的 Fe3+还原为 Fe2+,反应的方程式如下：

2Fe3+ + 2NH2OH·HCL = 2Fe2+ + N2 + 4H+ + 2Cl- + 2H2O

按测量的最高限样品中三氧化二铁含量为 0.30%，则 0.5g 样品中含三氧化二铁量为：

0.5×0.3%=0.0015g，由于测量时分取了 1/5 溶液进行测量，实际参与反应的三氧化二铁量

为 0.0015÷5=0.0003g，三氧化二铁分子量按 159.69 计算，盐酸羟胺分子量按 69.49 计算，

浓度为 10g/L，则需要盐酸羟胺的最大理论用量为：0.0003÷159.69×2×69.49÷10×

1000=0.026mL，理论计算需要的盐酸羟胺量极小，结合实践操作，盐酸羟胺加入量通常不会

小于 0.5mL，因此盐酸羟胺加入量试验的试验从 0.5mL 开始。

按工作曲线最高点开展试验验证，移取 15mL 三氧化二铁标准溶液（20μg/mL）于 5 个

容量瓶中，加水至 50mL 左右，依次加入 0.5mL、1mL、3mL、5mL、7mL 盐酸羟胺（10g/L），

固定邻二氮杂菲（2.5g/L）加入量均为 5mL,加入 20mL 缓冲溶液显色后，测量吸光度，试验

结果见表 10。

表 10 盐酸羟胺加入量试验结果

标准溶液加入

体积/mL

盐酸羟胺加入

体积/mL

邻二氮杂菲加入

体积/mL

吸光度/ABS

中铝检测 多氟多 南山铝业

15 0.5 5 0.435 0.412 0.413

15 1 5 0.435 0.412 0.415

15 3 5 0.436 0.415 0.416



15 5 5 0.436 0.415 0.415

15 7 5 0.435 0.417 0.415

试验结果表明：10g/L 盐酸羟胺加入量在 0.5mL～7mL 之间对溶液吸光度没有显著影响，

符合理论计算结果，为保证反应完全进行，通常需要过量加入盐酸羟胺，因此仍保持原标准

5mL 加入量。

3.2.9 邻二氮杂菲加入量试验

邻二氮杂菲（1,10 -菲啰啉，phen）与铁离子的显色，核心是 Fe
2+
与 3 分子邻二氮杂菲

形成稳定的橙红色螯合物，反应方程式如下：

Fe
2+

+ 3phen [Fe(phen)3]
2+

按测量的最高限样品中三氧化二铁含量为 0.30%，则 0.5g 样品中含三氧化二铁量为：

0.5×0.3%=0.0015g，由于测量时分取了 1/5 溶液进行测量，实际参与反应的三氧化二铁量

为 0.0015÷5=0.0003g，三氧化二铁分子量按 159.69 计算，所用邻二氮杂菲含有 1 个结晶

水，分子量按 198.22 计算，浓度为 2.5g/L，则需要邻二氮杂菲的最大理论用量为：0.0003

÷159.69×2×3×198.22÷2.5×1000=0.89mL，结合理论计算结果开展了邻二氮杂菲加入量

试验。

按工作曲线最高点开展试验验证，移取 15mL 三氧化二铁标准溶液（20μg/mL）于 5 个

容量瓶中，加水至 50mL 左右，固定盐酸羟胺（10g/L）加入量均为 5mL,依次加入 0.5mL、1mL、

3mL、5mL、7mL 邻二氮杂菲（2.5g/L），加入 20mL 缓冲溶液显色后，测量吸光度，试验结果

见表 11。

表 11 邻二氮杂菲加入量试验结果

标准溶液加入

体积/mL

盐酸羟胺加入

体积/mL

邻二氮杂菲加入

体积/mL

吸光度/ABS

中铝检测 多氟多 南山

15 5 0.5 0.263 0.244 0.269

15 5 1 0.435 0.417 0.415

15 5 3 0.436 0.417 0.416

15 5 5 0.436 0.418 0.415

15 5 7 0.436 0.418 0.415

试验结果表明：2.5g/L 邻二氮杂菲加入量为 0.5mL 时，吸光度严重偏低，加入量在 1mL～

7mL 时，吸光度没有显著变化，吸光度的波动变化仅为 0.001，对测量结果几乎没有影响，

试验结果与理论计算结果相符，但为保证反应完全进行，通常需要过量加入盐酸羟胺，因此

仍保持原标准 5mL 加入量。



3.2.10 显色时间试验

移取 5mL 三氧化二铁标准溶液（20μg/mL）于 100mL 容量瓶中，加水至 50mL 左右，加

入 5mL 盐酸羟胺，5mL 邻二氮杂菲，20mL 缓冲溶液，用水稀释至刻度后摇匀，按表 8 所示时

间间隔，测量吸光度，测量结果见表 12。

表 12 显色时间试验结果

显色时间/min
吸光度/ABS

中铝检测 多氟多 南山铝业

2 0.147 0.140 0.147

5 0.147 0.138 0.146

8 0.148 0.137 0.146

10 0.147 0.139 0.146

15 0.147 0.136 0.147

20 0.148 0.141 0.147

30 0.148 0.139 0.148

60 0.147 0.140 0.147

试验结果表明邻二氮杂菲显色速度较为迅速，从 2min～60min 吸光度为波动变化，对测

量结果没有显著影响，但为保证反应完全进行，且考虑到低温时显色速度会有所延长，因此

选择 10min 为合适的显色时间，与原标准保持一致。

3.2.11 测量下限的确定

依据 IUPAC(国际纯粹与应用化学联合会)规定，在仪器最佳工作条件下连续测定 11 次

空白试液，计算标准偏差（S）,以 3S 为方法检出限（LOD）,10S 为定量限（LOQ）。采用标

准文本所述方法制备空白溶液后，测量 11 次空白试液的吸光度，并计算出 LOD 和 LOQ，测

量及计算结果见表 13～表 15。

表 13 检出限与定量限（中铝检测）

测量序号 吸光度 对应浓度μg/ml 对应百分含量/%

1 0.004 0.0296 0.00059

2 0.004 0.0296 0.00059

3 0.003 0.0225 0.00045

4 0.004 0.0296 0.00059

5 0.004 0.0296 0.00059

6 0.003 0.0225 0.00045

7 0.004 0.0296 0.00059

8 0.003 0.0225 0.00045

9 0.003 0.0225 0.00045

10 0.004 0.0296 0.00059



11 0.004 0.0296 0.00059

标准偏差（S） 0.00354 0.00007

检出限 LOD（3S） 0.0106 0.000212

定量限 LOQ(10S) 0.0354 0.0007

表 14 检出限与定量限（多氟多）

测量序号 吸光度 对应浓度μg/ml 对应百分含量/%

1 0.007 0.0435 0.00087

2 0.006 0.0362 0.00072

3 0.006 0.0362 0.00072

4 0.005 0.0290 0.00058

5 0.005 0.0290 0.00058

6 0.005 0.0290 0.00058

7 0.005 0.0290 0.00058

8 0.005 0.0290 0.00058

9 0.008 0.0507 0.00101

10 0.008 0.0507 0.00101

11 0.007 0.0435 0.00087

标准偏差（S） 0.00885 0.00018

检出限 LOD（3S） 0.0265 0.000531

定量限 LOQ(10S) 0.0885 0.0018

表 15 检出限与定量限（南山铝业）

测量序号 吸光度 对应浓度μg/ml 对应百分含量/%

1 0.009 0.0629 0.001258

2 0.008 0.0557 0.001114

3 0.008 0.0557 0.001114

4 0.008 0.0557 0.001114

5 0.009 0.0629 0.001258

6 0.009 0.0629 0.001258

7 0.009 0.0629 0.001258

8 0.009 0.0629 0.001258

9 0.009 0.0629 0.001258

10 0.008 0.0557 0.001114

11 0.008 0.0557 0.001114

标准偏差（S） 0.00376 0.0000752

检出限 LOD（3S） 0.0113 0.000226

定量限 LOQ(10S) 0.0376 0.00075

经计算，中铝检测的方法检出限为 0.00021%，定量限为 0.0007%，多氟多的方法检出限

为 0.00053%，定量限为 0.0018%，南山铝业的方法检出限为 0.00023%，定量限为 0.00075%，

鉴于氟化铝实际产品中三氧化二铁含量，设定而本方法的测量下限为 0.010%，该测量下限

显著高于定量限，可满足常规分析检测精度要求。



3.2.12 准确度验证

选取有证国家标准样品 GAF-01 和 GAF-08,按标准文本所述方法进行测量，结果见表 16。

表 16 方法准确度验证结果

单位名称 样品名称 标准值 测量值 差值

中铝检测
GAF-01 0.156 0.158 0.002

GAF-08 0.015 0.017 0.002

多氟多
GAF-01 0.156 0.154 0.002

GAF-08 0.015 0.017 0.002

南山

GAF-01 0.156 0.159 0.003

GAF-01 0.156 0.160 0.004

GAF-08 0.015 0.014 0.001

GAF-08 0.015 0.015 0.001

验证结果表明标准样品测量值与标准值吻合较好，三家验证单位最大差值仅为 0.004%，

在常规分析误差范围内，方法具有良好的准确度。

3.2.13 精密度试验

选取4个含量差异化氟化铝样品进行精密度试验，使用标准文本所述方法每个样品采用

碳酸钠+硼酸的熔融方法重复测量11次，再选取3#样品，使用焦硫酸钾熔融法测量11次，测

量结果见表17～表22。各验证单位数据汇总结果见表23。

表17 精密度试验结果（中铝检测）

测量

序号

百分含量/%

碳酸钠+硼酸熔融 焦硫酸钾熔融

1# 2# 3# 4# 3#

1 0.015 0.084 0.158 0.280 0.165

2 0.017 0.085 0.150 0.275 0.160

3 0.018 0.086 0.159 0.264 0.152

4 0.018 0.086 0.162 0.277 0.157

5 0.017 0.084 0.155 0.282 0.148

6 0.017 0.083 0.159 0.264 0.152

7 0.015 0.085 0.158 0.263 0.161

8 0.016 0.086 0.160 0.271 0.145

9 0.017 0.086 0.161 0.258 0.162

10 0.018 0.085 0.159 0.277 0.155

11 0.015 0.083 0.151 0.283 0.150

参考值 0.0166 0.0848 0.157 0.272 0.155

标准偏差 0.001206 0.001168 0.003882 0.008658 0.006369

表18 精密度试验结果（多氟多）

测量

序号

百分含量/%

碳酸钠+硼酸熔融 焦硫酸钾熔融

1# 2# 3# 4# 3#



1 0.0138 0.084 0.164 0.283 0.159

2 0.0138 0.0826 0.164 0.283 0.164

3 0.0137 0.0825 0.159 0.284 0.161

4 0.0152 0.0826 0.159 0.283 0.161

5 0.0138 0.084 0.16 0.292 0.161

6 0.0138 0.0833 0.164 0.292 0.164

7 0.0145 0.0804 0.156 0.288 0.165

8 0.0152 0.0819 0.156 0.288 0.164

9 0.0138 0.0848 0.159 0.293 0.164

10 0.0138 0.0826 0.158 0.292 0.162

11 0.0145 0.0855 0.159 0.28 0.167

参考值 0.0142 0.0831 0.160 0.287 0.163

标准偏差 0.000582 0.001419 0.002960 0.004679 0.002300

表19 精密度试验结果（南山铝业）

测量

序号

百分含量/%

碳酸钠+硼酸熔融 焦硫酸钾熔融

1# 2# 3# 4# 3#

1 0.015 0.084 0.161 0.281 0.160

2 0.016 0.086 0.161 0.283 0.165

3 0.015 0.086 0.162 0.284 0.162

4 0.015 0.087 0.162 0.28 0.163

5 0.016 0.082 0.161 0.281 0.164

6 0.017 0.086 0.162 0.283 0.162

7 0.015 0.084 0.16 0.282 0.161

8 0.015 0.085 0.161 0.282 0.164

9 0.016 0.086 0.161 0.283 0.163

10 0.017 0.084 0.162 0.281 0.162

11 0.015 0.085 0.161 0.282 0.16

参考值 0.0156 0.0850 0.161 0.282 0.162

标准偏差 0.000809 0.001414 0.000647 0.001183 0.001629

表20 精密度试验结果（山西新材料）

测量

序号

百分含量/%

碳酸钠+硼酸熔融 焦硫酸钾熔融

1# 2# 3# 4# 3#

1 0.014 0.082 0.152 0.242 0.153

2 0.017 0.085 0.148 0.245 0.154

3 0.013 0.084 0.146 0.251 0.156

4 0.015 0.085 0.158 0.249 0.157

5 0.015 0.088 0.16 0.247 0.16

6 0.016 0.082 0.148 0.248 0.152

7 0.014 0.085 0.154 0.247 0.163

8 0.015 0.086 0.155 0.251 0.159

9 0.016 0.083 0.162 0.253 0.167



10 0.015 0.082 0.155 0.251 0.168

11 0.016 0.084 0.156 0.249 0.158

参考值 0.0151 0.0842 0.154 0.248 0.159

标准偏差 0.001136 0.001888 0.005119 0.003142 0.005344

表21 精密度试验结果（霍煤鸿骏）

测量

序号

百分含量/%

碳酸钠+硼酸熔融 焦硫酸钾熔融

1# 2# 3# 4# 3#

1 0.0132 0.0891 0.155 0.2775 0.1557

2 0.0148 0.0847 0.155 0.2748 0.1548

3 0.0184 0.0872 0.1652 0.2749 0.1546

4 0.0153 0.0856 0.1566 0.2775 0.1582

5 0.0181 0.0847 0.1467 0.2802 0.155

6 0.0154 0.086 0.1646 0.2749 0.1612

7 0.015 0.0869 0.1552 0.2783 0.1557

8 0.0162 0.0856 0.158 0.2748 0.1548

9 0.0154 0.0883 0.1482 0.279 0.1546

10 0.0165 0.0864 0.1544 0.2783 0.155

11 0.0153 0.0886 0.1607 0.2749 0.1557

参考值 0.0158 0.0866 0.156 0.277 0.156

标准偏差 0.001480 0.001523 0.005800 0.002017 0.002023

表22 精密度试验结果（贵州测试院）

测量

序号

百分含量/%

碳酸钠+硼酸熔融 焦硫酸钾熔融

1# 2# 3# 4# 3#

1 0.0146 0.0822 0.153 0.261 0.153

2 0.0141 0.0789 0.146 0.267 0.159

3 0.0135 0.0822 0.149 0.261 0.154

4 0.0155 0.0781 0.153 0.255 0.156

5 0.0143 0.0805 0.158 0.258 0.153

6 0.0156 0.0835 0.143 0.251 0.155

7 0.0162 0.0777 0.146 0.256 0.162

8 0.0134 0.0775 0.144 0.266 0.167

9 0.0136 0.0825 0.146 0.275 0.161

10 0.0148 0.0796 0.149 0.259 0.159

11 0.0151 0.0816 0.151 0.257 0.159

参考值 0.0146 0.0804 0.149 0.261 0.158

标准偏差 0.000930 0.002141 0.004527 0.006669 0.004336

表 23 各验证单位数据汇总及统计计算结果

单位名称
1#样品 2#样品 3#样品 4#样品 3#样品

平均值

/%

标准偏差

σ

平均值

/%

标准偏

差σ

平均

值/%

标准偏

差σ

平均

值/%

标准偏

差σ

平均

值/%

标准偏

差σ

多氟多 0.0142 0.000582 0.0831 0.00142 0.160 0.00296 0.287 0.00468 0.163 0.00230



南山 0.0156 0.000809 0.0850 0.00141 0.161 0.00065 0.282 0.00118 0.162 0.00163

山西新材料 0.0151 0.001136 0.0842 0.00189 0.154 0.00512 0.248 0.00314 0.159 0.00534

霍煤鸿骏 0.0158 0.001480 0.0866 0.00152 0.156 0.00580 0.277 0.00202 0.156 0.00202

贵州测试院 0.0146 0.000930 0.0804 0.00214 0.149 0.00453 0.261 0.00667 0.158 0.00434

中铝检测 0.0166 0.001206 0.0848 0.00117 0.157 0.00388 0.272 0.00866 0.155 0.00637

总平均值 0.0153 / 0.0840 / 0.156 / 0.271 / 0.159 /

重复性限 0.0030 0.0046 0.0118 0.0245 0.0115

再现性限 0.0038 0.0074 0.0169 0.0429 0.0143

各验证单位试验结果表明本方法具有良好的精密度，可满足常规分析检测需求。

4 结论

采用本标准所述方法测定氟化铝中的三氧化二铁含量，方法具有良好的准确度和精密度，

能够满足当前氟化铝产品检测需求，可作为氟化铝中三氧化二铁含量的行业标准测定方法。

四、标准中涉及专利情况

本标准不涉及专利问题。

五、预期达到的社会效益等情况

（一）项目的必要性简述

铝是我国主要的有色金属，是除钢铁之外的第二大应用金属，广泛应用于民用建筑、交

通运输车辆、航空航天等。目前金属铝的生产普遍采用冰晶石-氧化铝熔盐电解法，现代化

的铝电解工艺多采用低分子比生产工艺，而氟化铝是保持铝电解低分子比生产工艺的关键，

因此，作为铝电解生产中用量最多的添加剂，氟化铝的各项化学指标对控制好铝电解生产工

艺，降低能耗极为关键。在氟化铝产品标准 GB/T 4292-2017 中对氟化铝中三氧化二铁的含

量有明确要求，其含量的高低是评价氟化铝产品质量的重要指标之一，因此十分有必要建立

一种能够准确测量氟化铝中三氧化二铁含量的方法。

邻二氮杂菲分光光度法作为一种传统的化学分析方法，具有灵敏度高、检出限低、精密

度高、操作方便等优点，被广泛应用于三氧化二铁含量的测定。我国现行标准为 YS/T

581.7-2006《氟化铝化学分析方法和物理性能检测方法 第 7 部分 邻二氮杂菲分光光度法测

定三氧化二铁含量》，该标准由 GB/T 8156.7-1987 转化而来，标龄较长，随着科技的进步，

该标准方法已不能适应目前分析检测要求，主要存在以下几方面需要修订改进的地方。：

1、铁标准贮存溶液采用六水合硫酸亚铁铵配制，该化学试剂对光敏感，易分解，在空

气中能够被风化和氧化，且市售试剂多为分析纯，杂质含量高，因此改试剂不是配制铁标准

贮存溶液的良好选择。因此本次修订删除了使用六水合硫酸亚铁铵配制铁标准贮存溶液的方



法。

2、样品的称量质量为 1g,熔剂的称量质量为 12g 和 4g，称量质量太大，操作不方便。

实事上氟化铝作为一种生产工艺成熟的工业产品，其样品的均匀性较好，而现代化的紫外可

见分光光度计具有极高的灵敏度和精密度，完全不需要如此大的样品称量质量。因此在长期

实践检验的基础上，本次修订将样品的称量质量调整为 0.5g，熔剂的称量质量调整为 6g 和

2g。

3、增加了熔样器皿铂坩埚，因为减少了样品和熔剂的称量质量，使用铂坩埚既可以满

足要求，不需要使用价格更加贵重的铂皿，节约了分析检测成本。

4、碳酸钠的熔点为 851℃,但现行标准的熔融温度仅为 750℃，在此温度下，样品不能

完全溶解，修订后将熔融温度调整为 850℃，在此温度下，样品能够溶解完全，测量结果更

加准确可靠。

5、调整了三氧化二铁标准溶液的浓度及工作曲线配制的含量范围，调整后的工作曲线

可以完全覆盖检测范围，不需要再根据三氧化二铁的含量进行不同体积溶液的分取，操作更

加便捷，减少了劳动时间。

综上所述，现行标准存在样品称量质量太大、操作不便、样品熔解不完全等问题，因此

有必要对 YS/T 581.7-2012《氟化铝化学分析方法和物理性能测定方法 第 7 部分：三氧化

二铁含量的测定》进行修订与完善，以更好的满足目前我国氟化铝检测和质量控制的要求。

（二）项目的可行性简述

目前，氟化铝中三氧化二铁含量的测定均采用邻二氮杂菲分光光度法，和现行的国际标

准、行业标准相比，方法的基本原理不变，修订后的标准通过改变称样量、提高样品熔融温

度等措施，使测定结果更加准确可靠，操作更加简便。

本次修订对现有标准技术路线中的缺陷进行了完善，简化了分析步骤，检测方案在技

术路线上较为成熟。经多年试验证明方法切实可行。

（三）标准的先进性、创新性、标准实施后产生的经济效益和社会效益

和现行的行业标准相比，方法基本原理不变，修订后的标准检测方法更加简便，方法具

备良好的准确度和精密度，修订后的标准整体达到国内先进水平。

六、采用国际标准和国外先进标准情况

无。

七、与现行相关法律、法规、规章、及相关标准，特别是强制性国家标准的协调

配套情况。



本标准属于有色金属标准体系。本标准完全符合国家法律、法规的有关的要求；在技

术要求、试验方法等方面与国内相关标准协调一致；标准的格式和表达方式等方面完全执行

了现行的国家标准和有关法规，符合 GB/T 1.1 的有关要求。

八、重大分歧意见的处理经过和依据

本标准无重大分歧意见。

九、标准性质的建议说明

根据标准化法和有关规定，建议该标准为推荐性行业标准。

十、贯彻标准的要求和措施建议

1、组织措施：建议相关部门组织贯彻本标准的实施，采取有效措施向氟化铝的生产厂

家和使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

所尽快开始执行本标准。建议由国家标准化管理委员会轻金属标准化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、标委会管理及活动、标准化技术期刊刊登、相

关官网上发布等。

2、技术措施：通过专家培训、技术交流等措施进行宣贯执行。对于标准使用过程中容

易出现的疑问，起草单位有义务进行必要的解释。

3.过渡办法：建议本标准批准发布 6 个月后实施。

十一、废止现行相关标准的建议

在本标准发布实施之日起，代替 YS/T 581.7-2006《氟化铝化学分析方法和物理性能测

定方法 第 7 部分：邻二氮杂菲分光光度法测定三氧化二铁含量》。

十二、其他应予以说明的事项

无。


