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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.13-201X《铝中间合金化学分析方法 第13部分：钒含量的测定：硫酸亚铁铵滴定法》标准的制定工作，由北京有色金属研究总院、抚顺铝业有限公司进行复验和复核。
本部分主要起草人：黄葡英、张永进、戴凤英。
本部分主要验证人：程紫辉、原建昌、张颖。
目前，国内外分析方法标准中尚无铝钒中间合金中高含量钒的测定方法。在日常分析中，

各单位采用酸溶（硫酸或硫酸-硝酸混合酸或硫酸-磷酸混合酸）或碱溶酸化（过氧化钠分解，硫酸酸化）溶解试样，在一定酸度的硫酸介质、硫酸-硝酸介质、硫酸-磷酸介质或硝酸-硫酸-磷酸介质中，用高锰酸钾将钒氧化，在尿素存在下，用亚硝酸钠分解过量的高锰酸钾，以苯代邻氨基苯甲酸作指示剂，用硫酸亚铁铵标准溶液滴定，其反应式如下：

     VO2+ + Fe2+ + 2H+ =VO2+ + Fe3+ + H2O

我们根据现有的资料，认真进行了条件试验，制订了试样经硫酸-硝酸-磷酸溶解后，用高锰酸钾将钒氧化至高价，在尿素的存在下，用亚硝酸钠分解过量的高锰酸钾，以苯代邻氨基苯甲酸作指示剂，用硫酸亚铁铵标准溶液进行测定铝中间合金中钒含量的分析方法。经反复验证，认为此方法分析结果准确、分析速度快、操作简便，适用于铝钒合金中2.0%～12.0%的钒量的测定。

   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，收集到的样品中钒含量均集中于5%各10%左右，而其他含量的样品未能收集到。经过与北京有色金属研究总院和抚顺铝业有限公司协商，由他们给我们提供了2批样品用于该标准的起草工作。

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
	5.48，5.48，5.44，5.40，5.40，5.38，5.46，5.39，5.40，5.42，5.42
	5.42
	0.10
	0.036
	0.66

	2
	11.67，11.56，11.59，11.58，11.56，11.58，11.59，11.63，11.51，11.69，11.54
	11.59
	0.18
	0.054
	0.46


标准复验单位（北京有色金属研究总院）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
	5.50，5.46，5.42，5.52，5.46，5.37，5.31，5.39，5.38，5.36，5.29
	5.41
	0.23
	0.074
	1.4

	2
	11.37，11.25，11.39，11.35，11.52，11.52，11.41，11.45，11.62，11.63，11.67
	11.47
	0.42
	0.13
	1.2


复核单位（抚顺铝业有限公司）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
	5.39  5.37  5.45  5.46  5.47  5.50  5.56 5.38  5.42  5.43  5.44
	5.44
	0.19
	0.056
	1.03

	2
	11.49  11.52  11.54  11.55 11.60 11.41  11.43  11.46  11.49  11.50   11.54
	11.50
	0.17
	0.056
	0.49


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。
