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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，由内蒙古霍煤鸿骏铝电有限责任公司负责YS/T XXX.4-201X《铝中间合金化学分析方法 第12部分：铜含量的测定 硫代硫酸钠滴定法》标准的制定工作，由郑州市通达铝业有限公司、山东兖矿轻合金有限责任公司进行复验。
本部分主要起草人：李志辉、张燕、姚永峰。
本部分主要验证人：高志勇、聂波、韦艳琴。

目前，国内外分析标准中尚无铝铜中间合金中高含量铜的测定方法。测定铝合金中质量分数大于1%铜，主要有分光光度法、火焰原子吸收光谱法、电解重量法、硫代硫酸钠滴定法。由于硫代硫酸钠滴定法不需要复杂、昂贵的仪器，并适于中、高含量铜的测定，在实际生产中被广泛应用。在日常分析中，硫代硫酸钠滴定测定铜含量，也就是经典方法碘量法，通常在中性或微酸性溶液中,用过量的碘化钾还原Ｃｕ2 +为ＣｕＩ并析出等物质量的Ｉ2 ，用硫代硫酸钠标准溶液滴定析出的Ｉ2 ,间接求算出Ｃｕ的含量。
试样用盐酸、硝酸分解。在氟化物存在下，用硫酸驱除硅和硝酸，然后在PH3.5～4.0的氟氢酸铵溶液中，铜（Ⅱ）与碘化钾反应生成碘化亚铜并析出等物质量的碘，用硫代硫酸钠标准溶液滴定，间接计算出铜含量。其主要反应如下：
2Cu2+＋4I－＝2CuI↓＋I2
I2＋2S2O32－＝2I＋S4O62－
钙、镁、镍、铝、铅、锌通常为无价态变化的元素，不干扰测定；砷、锑氧化呈伍价，不干扰测定；150mg钼，0.5mg的钒不干扰测定；NO2－对测定有干扰可在试样分解时加热至冒三氧化硫白烟将其驱除，或加尿素使其分解。Fe3+能将碘化钾氧化产生I2干扰测定，加入氟化氢铵使之形成稳定的FeF63－配合物离子消除干扰。加入硫氰酸钾使CuI白色沉淀吸附的I2释放出来（CuI↓＋SCN－＝CuSCN↓＋I－）以防结果偏低，只能临近终点时加入否则6Cu2+＋7SCN－＋4H2O＝6CuSCN＋SO42－＋CN－＋8H+使结果偏低。
根据铝铜中间中（0.1%-0.35%）、铁（0.4%-0.5%）、硅（0.21%-0.42%）含量，用已选定的实验条件进行干扰实验，实验结果表明0.1%-0.35%锰、0.4%-0.5%铁、0.21%-0.42%硅基本不干扰铜的测定。
我们根据现有的资料，认真进行了条件试验，制定了硫代硫酸钠滴定法测定铝中间合金中铜量的分析方法。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，适用于铝铜中间合金中20%～70%的铜量的测定。

在起草标准时，根据铝中间合金报批稿中铝铜中间合金铜的含量范围38%～63%收集样品，采购了标准样品（含铜量20.52%）和辽宁忠旺集团的样品（含铜量59.04%）用于该标准的起草，而其他含量的样品未能收集到，但均做了加标回收实验。
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
	检测单位
	测量值，%
	平均值，%
	标准偏差
	RSD，%

	1
	霍煤鸿骏铝电
有限责任公司
	20.54，20.57，20.38，20.70，20.65，20.54，20.51，20.38，20.39，20.47，20.69
	20.53
	0.118
	0.575

	
	山东兖矿轻合金
有限公司
	20.330、20.235、20.299、20.784、20.516、20.640、20.434、20.557、20.516、20.485、20.485
	20.48
	0.157
	0.767

	2
	霍煤鸿骏铝电

有限责任公司
	58.94，59.07，59.03，58.97，58.94，59.20，58.97，59.03，59.20，59.01，59.03
	59.04
	0.090
	0.152

	
	山东兖矿轻合金

有限公司
	59.680、60.238、59.938、59.832、60.012、59.697、60.012、60.057、60.102、58.656、58.501
	59.70
	0.581
	0.973


按照样品分析方法，对1号样和2号样进行了11次平行加标回收实验，分析结果见表2。
表2
	样品铜含量，%
	理论加铜量，%
	实测铜含量，%
	回收率，%
	理论加铜量，%
	实测铜含量，%
	回收率，%
	样品铜含量，%
	理论加铜量，%
	实测铜含量，%
	回收率，%

	20.52
	20.00
	40.44
	99.60
	29.55
	50.33
	100.88
	59.04
	10.95
	70.68
	106.30

	
	20.08
	40.63
	100.15
	29.48
	49.80
	99.32
	
	11.25
	70.68
	103.47

	
	20.07
	40.48
	99.45
	29.60
	50.33
	100.61
	
	11.19
	69.96
	97.59

	
	19.98
	40.94
	102.20
	29.51
	50.00
	99.90
	
	11.19
	70.00
	97.94

	
	19.99
	40.74
	101.15
	29.55
	50.46
	101.32
	
	10.99
	70.00
	99.73

	
	19.92
	40.48
	100.20
	29.51
	50.04
	100.03
	
	10.96
	70.49
	104.47

	
	19.92
	40.22
	98.90
	29.51
	50.16
	100.44
	
	11.14
	70.45
	102.42

	
	20.03
	40.66
	100.55
	29.51
	49.84
	99.36
	
	11.16
	70.20
	100.00

	
	20.00
	40.60
	100.40
	29.51
	49.91
	99.59
	
	11.19
	70.45
	101.97

	
	20.06
	40.52
	99.70
	29.56
	49.91
	99.42
	
	11.41
	70.36
	99.21

	
	20.07
	40.48
	99.45
	29.51
	49.91
	99.59
	
	10.89
	70.09
	101.47

	平均值，%
	
	40.56
	100.16
	
	49.91
	100.00
	平均值，%
	
	70.31
	101.32

	标准偏差
	
	0.185
	
	
	0.221
	
	标准偏差
	
	0.270
	

	RSD，%
	
	0.456
	
	
	0.443
	
	RSD，%
	
	0.384
	


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。


