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1 工作简况（包括任务来源、协作单位、主要工作过程）

1.1 任务来源

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）负责YS/T XXX.10-201X《铝中间合金化学分析方法 第10部分：钾含量的测定 火焰原子吸收光谱法》标准的制定工作，由内蒙古霍煤鸿骏铝电有限公司、东北轻合金有限责任公司进行复验和复核。
本部分主要起草人：石磊、吴豫强、薛宁。
本部分主要验证人：XXX、刘沙、崔爽。
1.2  起草单位情况

中国铝业股份有限公司郑州研究院是国内唯一的从事铝、镁轻金属研究的专业性机构，拥有铝土矿处理、氧化铝工艺、铝用炭素和电解铝工艺、镁冶炼工艺、化学品氧化铝和轻金属材料工艺、轻金属检测等技术领域的研究实验室，具有完善的铝、镁冶炼基础理论研究技术平台，包括TEM、SEM、EDS、XRD、XRF、IC等在内的大型仪器设备80余套，建有世界上最大的氧化铝中间试验厂和电解铝中间试验厂，以及铝土矿综合利用试验基地，承担了铝行业大部分国家重大科技攻关试验项目和多项“973”、“863”科技项目，同时依托郑州研究院设立了国家铝冶炼工程技术研究中心、国家轻金属质量监督检验中心和中国铝业股份有限公司博士后科研工作站，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。郑州研究院是国际标准化组织ISO/TC226（铝用原材料技术委员会）、ISO/TC79（轻金属及其合金）、ISO/TC129（铝土矿技术委员会）在国内的技术支持单位，是ISO/TC79/SC5（镁及铸造和变形镁合金技术委员会）的主席单位，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。
1.3  主要工作过程和工作内容

从该标准起草项目申报开始，郑州研究院（国家轻金属质检中心）就组建了《铝中间合金化学分析方法》行业标准起草项目组，由数名高级工程师、工程师及硕士组成。2010年6月全国轻金属标准化技术委员会在扬州召开了任务落实，根据会上的讨论，形成征求意见稿，之后广泛征求相关单位意见，再根据各单位意见形成预审稿。
1.3.1 制定编审原则

1）以满足我国铝行业的实际生产和使用的需要为原则。提高标准的适用性。

2）以与实际相结合为原则，提高标准的可操作性。

3）充分考虑国家法律、安全、卫生、环保法规的要求。

4）完全按照GB/T1.1—2000《标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则》、GB/T1.4-2001《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。

1.3.2 编制过程

1）2010年6月全国轻金属标准化技术委员会在黄山召开了任务落实会，郑州研究院接受下达起草YS/T XXX.10-201X《铝中间合金化学分析方法 第10部分：钾含量的测定 火焰原子吸收光谱法》的任务。

2）组建《铝中间合金化学分析方法》行业标准起草项目组，确定了标准编审原则，按照我国标准的要求进行整理，形成草案稿。

3）进行调研工作，由草案稿形成了预审稿。
2  标准的主要内容

    标准由八个部分组成：范围、方法提要、试剂、试样、分析步骤、分析结果的计算、精密度、质量控制与保证。

3  试验过程及结论（详细内容见试验报告、复验报告、复核报告）

钾是铝及铝合金的微量元素之一，其含量对铝合金铸造加工性能影响很大，如：使合金粘度变大、使其脆性增加、铸造拉裂倾向上升、裂纹倾向增加等。一般铝合金产品中钾、钠的含量不大于0.005%，铝中间合金技术标准中要求钾含量不大于1.0%。

目前，国内外分析标准中尚无铝中间合金中钾的测定方法。但是在实际检测分析工作中一般采用火焰原子吸收光谱法测定钾。高含量钾的测定也可采用火焰光度法，但是它的灵敏度较低；采用火焰原子吸收光谱法测定钾具有灵敏度高，准确度好的优点。本实验通过优化仪器测量条件，选择加入电离抑制剂，加入增敏剂等来提高测定的灵敏度。研究了酸类、铝基体及共存元素因素对钾测定的影响。

我们根据现有的资料，认真进行了条件试验，制定了火焰原子吸收光谱法测定铝中间合金中钾量的分析方法。经反复验证，认为此分析方法简便、快速、准确，适合铝及铝合金中0.0050%～1.0%钾量的测定。

钾是易受环境污染的元素，环境条件很重要，试剂空白是分析结果好坏的关键，操作时尽量用高纯试剂、亚沸水或高纯水。选择氯化铯作消电离剂，消除钾的电离干扰，提高了分析的灵敏度。采用工作曲线中加入与样品一致的铝基体用来消除基体干扰。
因为在《铝中间合金》产品标准中对钾含量提出具体指标的产品主要是铝钛硼和铝硼，因此我们收集了来自河北省、河南省、广东省等数个铝钛硼和铝硼生产企业的产品，经过分析研究，选择样品情况见表1，样品分析结果见表2。目前，我国企业都是采用氟硼酸钾和氟钛酸钾生产铝钛硼和铝硼合金产品，因此产品中钾的含量较高。对于收集不到合适产品的检测范围只能采用模拟样品进行测定。

模拟样品采用高纯铝基体加入适量钾标准溶液的方式进行合成。

表1

	样品编号
	分析结果，%
	样品溶解状况

	A（Al-B3）
	0.29
	溶液清亮，无色

	B（Al-B3）
	0.27
	溶液清亮，无色

	C（Al-B5）
	0.37
	溶液清亮，无色

	D（Al-B5）
	0.75
	溶液稍混，微红色

	E（Al-B8）
	0.46
	溶液混，微红色

	F（Al-B8）
	0.92
	溶液混，微呈棕红色

	G（Al-B8）
	​——
	溶液很混，棕红色

	H（Al-B8）
	——
	溶液很混，棕红色


因此我们选择样品A、样品D和模拟样品，按照样品分析步骤进行样品分析，结果见表2。样品A、样品D中其它元素的含量见表3。

表2   样品分析结果
	测定次数
	模拟样1结果

%
	模拟样2结果

%
	样品A结果

%
	样品D结果

%

	1
	0.0114
	0.0611
	0.290
	0.750

	2
	0.0110
	0.0612
	0.266
	0.746

	3
	0.0111
	0.0613
	0.282
	0.769

	4
	0.0109
	0.0611
	0.281
	0.766

	5
	0.0110
	0.0608
	0.288
	0.750

	6
	0.0117
	0.0610
	0.291
	0.748

	7
	0.0117
	0.0612
	0.294
	0.732

	8
	0.0111
	0.0611
	0.307
	0.730

	9
	0.0111
	0.0613
	0.270
	0.760

	10
	0.0112
	0.0609
	0.311
	0.755

	11
	0.0115
	0.0609
	0.284
	0.795

	平均值，%
	0.0112
	0.0611
	0.288
	0.755

	标准偏差S
	0.00028
	0.00017
	0.014
	0.018

	RSD，%
	2.5
	0.28
	4.86
	2.38

	2.8×S
	0.0008
	0.0005
	0.039
	0.050


表3 其它元素的含量（%）

	样品
编号
	B
	Ti
	Cu
	Fe
	Si
	Mg
	Mn
	V
	Zn

	样品A
	2.98
	0.11
	0.0002
	0.18
	0.11
	0.0004
	0.0013
	0.010
	0.0070

	样品D
	5.38
	0.024
	0.0002
	0.32
	0.13
	0.0001
	0.0022
	0.012
	0.0020


标准复核单位（东北轻合金有限责任公司）按照试验报告，对本方法进行了复核，重点对提供的样品进行了分析，按照提供的方法模拟样品采用高纯铝基体加入适量钾标准溶液的方式进行合成，分析结果见表4。
表4 样品分析结果
	测定次数
	模拟样1结果

%
	模拟样2结果

%
	样品A结果

%
	样品D结果

%

	
	加入值0.010%
	加入值0.06%
	
	

	1
	0.0104
	0.0601
	0.286
	0.778

	2
	0.0100
	0.0599
	0.307
	0.752

	3
	0.0101
	0.0603
	0.282
	0.775

	4
	0.0099
	0.0600
	0.301
	0.756

	5
	0.0100
	0.0601
	0.297
	0.764

	6
	0.0105
	0.0600
	0.281
	0.788

	7
	0.0106
	0.0602
	0.294
	0.742

	8
	0.0098
	0.0598
	0.278
	0.755

	9
	0.0101
	0.0598
	0.270
	0.738

	10
	0.0102
	0.0603
	0.294
	0.740

	11
	0.0105
	0.0599
	0.284
	0.758

	平均值，%
	0.0101
	0.0600
	.289
	0.759

	极差，%
	0.0008
	0.0005
	0.037
	0.053

	标准偏差S，%
	0.00045
	0.00018
	0.011
	0.016

	RSD，%
	4.41
	0.30
	3.81
	2.14

	2.8×S
	0.0012
	0.0005
	0.031
	0.046


4  建议

建议颁布本部分为《铝中间合金化学分析方法  钾含量的测定》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。

5  预期效果

随着铝及铝合金生产技术的进步和使用范围的不断扩大，已广泛用于航天、航空、建筑等各个领域，是重要金属材料之一，铝中间合金也被广泛应用于铝合金的生产之中，其种类和牌号也越来越多，目前，国内外分析标准中尚无铝中间合金的测定方法。在日常分析中，各单位通常采用自己的企业标准，没有统一方法。行业标准《铝中间合金化学分析方法》，将成为铝中间合金化学分析方面的基础标准，规范、统一铝中间合金各主元素测定方法，使得铝及铝合金化学分析事业更加有序地发展，更加标准化，更加与国际接轨，为中国铝业的持续、健康、快速发展服务。
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