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编 制 说 明

根据全国有色金属标准化技术委员会2009年标准制（修）定计划，2010年6月29日～7月2日于安徽省黄山市召开了《铝中间合金化学分析方法》有色金属行业标准任务落实会，根据会议纪要安排，由广州有色金属研究院分析测试中心负责YS/T XXX.5-201X《铝中间合金化学分析方法 第5部分：锆含量的测定：EDTA滴定法》标准的制定工作，由东北轻合金有限责任公司、中国铝业股份有限公司郑州研究院（国家轻金属质量监督检验中心）进行复验和复核。
本部分主要起草人：张永进、戴凤英、黄葡英。
本部分主要验证人：周兵、董晓林、石磊、张洁。
目前，国内外分析标准中尚无铝锆中间合金中高含量锆的测定方法。在日常分析中，大都采用苦杏仁酸重量法和以二甲酚橙为指示剂的EDTA容量法，苦杏仁酸重量法过程复杂，耗时较长，EDTA容量法操作过程简单、方便、省时，准确度能满足铝中间合金化学分析方法中锆的测定。在实际测定过程中发现以二甲酚橙为指示剂测定锆时对酸度的要求范围不是很宽，并且二甲酚橙指示剂存放时间也较短，经常会遇到滴定终点不是很明显，我们根据现有的资料，认真进行了条件试验，制定了以甲基百里酚蓝指示剂用EDTA容量法测定铝中间合金中锆含量的分析方法。经反复验证，认为此分析方法结果准确、分析速度快、操作简便，适用于铝锆中间合金中2.5%～18%的锆量的测定。

在起草标准时，我们广泛调研了河北省、黑龙江、辽宁省、安徽省等企业，收集到的样品中锆含量均集中于5%各10%左右，而其他含量的样品未能收集到。经过与东北轻和南京云海协商，由他们给我们提供了2批样品用于该标准的起草工作。
铝锆合金用盐酸和过氧化氢溶解，在强酸介质中，锆与EDTA作用生成稳定的络合物，反应定量进行。用甲基百里酚蓝作指示剂、在0.8～1.5mol/L盐酸酸度并在煮沸溶液中趁热进行滴定。参考铝锆合金产品标准，考虑那些共存元素含量的情况，同时也考虑试验过程中可能引入的干扰元素以及那些与EDTA有较大络合常数的元素，铝锆合金产品中的共存元素和大量的基体铝均不干扰测定，铁（Ⅲ）在盐酸介质中呈黄色干扰测定，可采用加入10 mL盐酸羟胺（100g/L）或用氯化亚锡溶液（100g/L）滴至三价铁的黄色褪去，再过量2滴的方式将铁（Ⅲ）还原成铁（Ⅱ）而消除其干扰。

按照样品分析方法，对2个不同含量的样品进行了11次平行测定，分析结果见表1。

表1 分析结果　
	样品编号
	测量值，%
	平均值，%
	极差，%
	标准偏差
	RSD，%

	1
	4.79, 4.82, 4.79, 4.69, 4.89, 4.86, 4.88, 4.93, 4.85, 4.80, 4.77
	4.82
	0.24
	0.064
	1.32

	2
	9.38, 9.49, 9.32, 9.44, 9.48, 9.54, 9.57, 9.49, 9.41, 9.59, 9.37
	9.46
	0.22
	0.082
	0.87


标准复验单位（东北轻合金有限责任公司）对试验报告进行了复验，重点进行了加标回收试验和样品精密度试验，完全同意试验报告中各项条件试验的结论。按照分析方法，对铝中间合金进行实际样品分析，测定结果见表2。
表2 分析结果
	样品编号
	测量值/%
	平均值/%
	极差/%
	标准偏差/%
	RSD/%

	1
	4.84, 4.87, 4.98,4.72, 4.93, 4.92,

4.82, 4.93, 4.85, 4.90, 4.85
	4.87
	0.26
	0.088
	1.81

	2
	9.28, 9.50, 9.39, 9.20, 9.34, 9.38,

9.41,9.37, 9.33, 9.51, 9.27
	9.36
	0.31
	0.192
	2.05


复核单位中国铝业股份有限公司郑州研究院（国家轻金属质量监督检验中心）按照分析方法，对二个不同含量的样品进行了11次平行测定，分析结果见表3。

表3 分析结果
	样品编号
	测量值，%
	平均值，%
	极差，%
	标准偏差
	RSD，%

	1
	4.76、4.80、4.84、4.78、4.80、4.84、4.79、4.82、4.81、4.84、4.82
	4.81
	0.08
	0.026
	0.54

	2
	9.42、9.33、9.25、9.38、9.35、9.38、9.47、9.32、9.41、9.32、9.44
	9.37
	0.15
	0.064
	0.68


按照GB/T1.1—2009《标准化工作导则 第1部分 标准的结构和编写》和GB/T20001.4—2001《标准编写规则 第4部分 化学分析方法》的要求，对本部分进行了编写。
建议颁布本部分为有色金属行业标准；

建议本部分为推荐性有色金属行业标准。

