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工作简况（包括目的和意义、任务来源、起草单位情况、主要工作过程）

目的和意义
铝土矿的脱硫是近年来一直困扰铝行业的焦点问题，尤其是贵州、重庆等地的高硫铝土矿，而铝土矿中硫酸根的含量是脱硫工艺重要的参考指标，其含量直接影响铝土矿的脱硫效率。控制铝土矿中硫酸根的含量使其在一定范围内，不仅可以对脱硫工艺提供数据支持，而且是保证铝土矿品位的重要手段，所以能够准确检测铝土矿中硫酸根的含量十分重要。目前，国家/行业标准中没有关于铝土矿中硫酸根含量的测定方法，因此需要制定铝土矿中硫酸根含量的测定方法标准。这一标准的制定不仅是对铝土矿化学分析方法的有利补充和完善，也将对我国铝工业的发展起到技术支撑作用。
2 任务来源
根据全国有色金属标准化技术委员会2019年标准制（修）定计划，YS/T 273《冰晶石化学分析方法和物理性能测定方法》由中铝郑州有色金属研究院有限公司负责起草（制订），2018年8月21日～8月23日，全国有色金属标准化技术委员会在宁夏回族自治区银川市召开了YS/T 575《铝土矿石化学分析方法》行业标准任务落实会，会上确定了《铝土矿石化学分析方法 第26部分：硫酸根含量的测定 硫酸钡重量法》的起草思路。根据会议讨论决定，由中铝郑州有色金属研究院有限公司负责YS/T 575.26-201X《铝土矿石化学分析方法 第26部分：硫酸根含量的测定 硫酸钡重量法》的制订工作，广东省工业分析检测中心、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、贵州省分析测试研究院、山东南山铝业股份有限公司等公司参与标准制订工作。

2018年，项目经工业和信息化部以“关于印发2018年第二批行业标准制修订和外文版项目计划的通知》（工信厅科[2018]31号）”文件下达，项目编号：2018-0585T-YS。

项目承担单位“中国铝业郑州有色金属研究院有限公司”名称于2019年6月10日变更为“中铝郑州有色金属研究院有限公司”，因此本标准负责单位变更为：中铝郑州有色金属研究院有限公司。

3 起草单位情况

3.1 中铝郑州有色金属研究院有限公司

中铝郑州有色金属研究院有限公司（原中国铝业郑州有色金属研究院有限公司）是中国轻金属专业领域唯一的大型科研机构，是我国铝镁工业新技术、新工艺、新材料和新装备的重大、关键和前瞻技术的研发基地，基础研究及原创性技术成果的孵化与转化基地。建有世界上最大的氧化铝试验基地、具有世界先进水平的国家大型铝电解工业试验基地、世界上唯一的铝土矿综合利用试验基地，拥有国内唯一的国家铝冶炼工程技术研究中心，中国铝业博士后科研工作站。2004年通过了中国质量认证中心(CQC)质量、健康安全、环境三大体系认证。依托研究院设立的国家轻金属质量监督检验中心（郑州轻金属研究院检测实验室）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。

3.2 广东省工业分析检测中心

广东省工业分析检测中心现有高、中、初级专业技术和管理人员约100余人，其中教授有13人，高级工程师27人，硕博士20人，具有中级职称以上科技人员占60%。主要仪器设备有电子探针、透射电镜、X-射线衍射仪、X-射线荧光光谱仪、等离子质谱仪、等离子发射光谱仪、离子色谱仪、原子吸收光谱仪、大型光栅光谱仪、紫外可见分光光度计、氮氧测定仪、碳硫测定仪、光电直读光谱仪、扫描电镜、粒度分析仪、万能拉力试验机、疲劳试验机、摩擦磨损试验机、硬度计等300余台套。实验室面积约4000平方米。中心获得省部级科技进步奖20项。累计申请专利15件，其中授权发明专利5件、授权实用新型专利2件。承担国家、省级各类项目50余项，主持和参与国家、行业标准200余项，发表专著5部，发表论文300余篇。
3.3 中金岭南有色金属股份有限公司

中金岭南有色金属股份有限公司拥有国家级技术中心，设立了“博士后科研工作站”、“院士工作站”。公司为国家高新技术企业，拥有享受国务院特殊津贴的专家共19人。多年来，公司共获得省部级以上科技奖励超100项，其中国家级奖励13项：科技进步一等奖二项、二等奖七项、三等奖三项，技术发明二等奖一项。目前，持有自行研究开发所获得的专利近两百项，其中有效发明专利48项。拥有世界先进、国内首创的大规模锌氧压浸出生产线，对我国铅锌冶炼生产工艺的改造和技术提升具有示范性的推动作用。
3.4贵州省分析测试研究院

贵州省分析测试研究院是依法设立的为社会提供公正科学数据的第三方检测机构，是政府财政全额拨款的公益型科研事业单位。创建于1935年9月，是由一批留学德、日等国从海外归国的爱国知识分子在贵州省自然科学领域最早建立的工科研究机构。在1990年通过省级《计量资格认证》（CMA）2700余项省级计量认证，2009年通过了《国家实验室认可》（CNAS资格认可）400多项，建立了一套完整的符合国际和国家标准的ISO/IEC17025.2005的质量管理体系，成为贵州省乃至西南地区最具综合分析研究优势的检测科学研究与服务机构之一。现有专业技术人员200多人，具有高级职称20余人、中级职称80余人和一批具有博士、硕士组成的年轻研究团体。拥有HPLC、HPLC-MS、GC、GC-MS、ICP-AES、GPC、TOC、DOC、FTIR等各类仪器设备共计400余台（件），价值近8000万元，实验室面积达20000余平方米。承担并完成国家支撑计划、863课题、国家自然基金等多项国家级、省级科研项目。现有分析测试新方法和新技术研究成果80多项，在国内外重要期刊发表相关研究论文300余篇，参与起草和修订国家标准十余项，获得发明专利15项，出版专著500多篇（部）。

3.5 山东南山铝业股份有限公司

山东南山铝业股份有限公司是南山集团重点骨干企业之一， 1999年成功在上海证券交易所上市。山东南山铝业股份有限公司目前旗下拥有电力、氧化铝、电解铝、铝型材、轻合金等多家大型子公司和分公司，形成一条从能源、电力、氧化铝、电解铝，到铝型材、轻合金熔铸、热轧、冷轧、铝箔的完整加工产业链。铝业公司现拥有160KA、300KA和400KA三种电解槽型，各项生产指标均为国内先进水平。中心实验室主要检测设备有德国OBLF公司光电直读光谱仪、Thermo Electron corporation全铝分析仪，德国布鲁克X-Ray荧光分析仪、衍射分析仪、美国热电的ICP、高频红外碳硫分析仪、美国LECO碳硫分析仪等各种仪器多台（套）。实验室现有固定资产约人民币4000多万，中心实验室专用面积约9720平方米，其中有恒温恒湿面积730平方米。为保证仪器设备的精度和完好率，根据检定周期，按量值溯源系统分别送检，仪器设备完好率始终保持在100%。主要仪器设备均健全了技术安全操作指导书，各类检测工作都严格按照国家、行业标准进行。
4 主要工作过程（征求意见过程，讨论会情况）和工作内容

4.1 调研情况
从项目申报开始，中铝郑州有色金属研究院有限公司（国家轻金属质量监督检验中心）就组建了YS/T 575.26-201X《铝土矿石化学分析方法 第26部分：硫酸根含量的测定 硫酸钡重量法》的起草项目组，项目组通过广泛调研，收集到铝土矿中硫酸根的含量范围，为下一步制订标准打下基础。
4.2 任务落实会情况
2018年8月全国有色金属标准化技术委员会在银川市召开了任务落实会，来自中铝郑州有色金属研究院有限公司、贵州省分析测试研究院、广东省工业分析检测中心、山东南山铝业股份有限公司等11个单位的17名代表参加会议，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。
4.3 预审会会议情况
2019年8月全国有色金属标准化技术委员会在大连召开了预审会，此次会议就实验过程中确定的测定范围进行了讨论，经过多位专家的指导评审，提出了很多中肯的意见。项目组根据专家的意见，完善了标准《预审稿》和《预审稿编制说明》。
4.4 工作过程

从项目申报开始，中国铝业郑州有色金属研究院有限公司（国家轻金属质量监督检验中心）就组建了YS/T 575.26-201X《铝土矿石化学分析方法 第26部分：硫酸根含量的测定 硫酸钡重量法》起草项目组。项目组根据国内外查新，对铝土矿工艺的研究，及对近几年的客户委托数据分析后，制订了试验方案。在全国有色金属标准化技术委员会召开的任务落实会，根据会上的讨论，形成征求意见稿。

2018年8月，项目组编制了YS/T 575.26-201X《铝土矿石化学分析方法 第26部分：硫酸根含量的测定 硫酸钡重量法》征求意见稿，通过会议、发函征求了数家单位对征求意见稿的意见和建议，单位包括广东省工业分析检测中心、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、贵州省分析测试研究院、山东南山铝业股份有限公司等。收集对征求意见稿的反馈信息，汇总、分析意见和建议，与提出建议和意见的实验室充分沟通，完善补充修改征求意见稿，意见汇总处理表如表1所示。

2018年12月标准编制小组与广东省工业分析检测中心、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、贵州省分析测试研究院、山东南山铝业股份有限公司等联系，上述单位根据标准制订的要求，对标准进行认真负责的复验和复核验证，提交了复验、复核报告，对征求意见稿和试验报告提出了中肯的意见和建议。
2019年4月，标准编制组结合国家标准委及全国有色金属标准化委员会对标准制订的最新要求，汇总统计了郑研院试验数据和四家单位的复验、复核结果，以及征求意见并吸纳合理建议的基础上，形成了《预审稿》和《预审稿编制说明》。

2019年8月全国有色金属标准工作会议在大连召开，会议上多名专家对标准中的具体细节、重复性限、再现性限以及编写格式进行了讨论，提出了很多中肯的意见，通过进一步修改，完善了《预审稿》和《预审稿编制说明》。
4.5 制定编审原则

（1）以满足我国冰晶石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。

二、试验过程
（1） 盐酸用量的选择

选取2份铝土矿试样，分别考察了盐酸（1+1）和水对试样的溶解效果，结果见表1。从表1可见，用盐酸（1+1）溶样时的测定结果比用水溶样时的测定结果高；随着盐酸（1+1）用量的增加，硫酸根的测定结果随之增大后保持稳定；当盐酸（1+1）用量为40~60 mL时，硫酸根的测定结果基本稳定，说明此时样品中的硫酸根已基本提取完全。为了节省试剂，实验选择40 mL盐酸（1+1）溶解试样。

表1  盐酸用量对铝土矿中硫酸根测定结果的影响

	溶样试剂
	用量/mL
	1#测定值w/%
	2#测定值w/%

	水
	40
	0.0206
	1.129

	盐酸（1+1）
	20
	0.0568
	1.198

	盐酸（1+1）
	40
	0.0974
	1.252

	盐酸（1+1）
	60
	0.0980
	1.268


（2） 样品分解时间的选择

选取2份铝土矿试样，分别考察了40 mL盐酸（1+1）分解样品的时间对硫酸根测定结果的影响，结果见表2。从表2可见，随着盐酸（1+1）分解样品时间的增加，硫酸根的测定结果随之增大；当盐酸（1+1）分解样品的时间为15-20 min时，硫酸根的测定结果基本稳定，说明此时铝土矿样品已分解完全。为了使样品分解完全，选择样品分解时间为15-20 min。
表2  样品分解时间对铝土矿中硫酸根测定结果的影响

	分解时间/min
	1#测定值w/%
	2#测定值w/%

	5
	0.0309
	1.177

	10
	0.0568
	1.232

	15
	0.0979
	1.243

	20
	0.108
	1.243


（3）干扰离子的掩蔽

铝土矿是以三水铝石和一水铝石为主要矿物组成的矿石统称，其主要化学成分为三氧化二铝、二氧化硅、三氧化铁和氧化钙，杂质成分为氧化镁、氧化钾、氧化钠、二氧化锰、有机质和碳质等。由于杂质成分较低，不干扰硫酸根的测定，实验主要考查了铝、铁、硅和钙对测定的干扰。
铝土矿中w(Al2O3)≥50 %，铝土矿中w（Fe2O3）≥5 %，如果不将试液中的铝、铁加以掩蔽，滤液中大量的铝、铁的盐溶液易形成共沉淀，造成硫酸根的测定结果偏高，且铝、铁的含量越高，共沉淀现象越严重。实验过程中通过滴加4~6滴溴麝香草酚蓝指示剂，在搅拌下，以氨水中和至溶液呈蓝色，然后过滤，以此来掩蔽铝、铁的干扰。
铝土矿中的钙，如果不加以掩蔽，易形成硫酸钙沉淀，导致测定结果偏低。实验中加入20 mL100 g/L碳酸铵溶液完全可以将试液中的钙沉淀完全，说明碳酸铵可以有效地掩蔽钙的干扰。

铝土矿中w（SiO2）≥5 %，主要以石英态和可溶性硅酸盐形式存在，石英态形式存在的二氧化硅在盐酸溶解过程中不参与反应，而以可溶性硅酸盐形式存在的硅会与钙结合生成不溶性的硅酸钙，在溶解过滤过程中可被有效地去除，因此硅不会干扰硫酸根的测定。
（4） 样品分析
按照标准分析方法，对提供的4个不同硫酸根含量的铝土矿样品分别进行了11次测定，其分析结果见表3。从表3可以看出本方法重复性良好，满足定量分析的要求。
表3  分析结果（%）

	序号
	1#
	2#
	4#
	5#

	1
	0.0927
	1.219
	0.298
	0.829

	2
	0.0928
	1.222 
	0.293
	0.811

	3
	0.0978
	1.228
	0.299
	0.829

	4
	0.0979
	1.231
	0.310 
	0.836

	5
	0.0979
	1.235
	0.319
	0.817

	6
	0.108
	1.242
	0.321
	0.839

	7
	0.110
	1.245
	0.315
	0.839

	8
	0.113
	1.250 
	0.325
	0.808

	9
	0.114
	1.253
	0.309
	0.818

	10
	0.118
	1.285
	0.316 
	0.834

	11
	0.119 
	1.291
	0.317 
	0.813

	平均值
	0.106
	1.246
	0.311 
	0.825 

	极差
	0.0262
	0.0720
	0.032
	0.031

	标准偏差
	0.010
	0.024
	0.010 
	0.012 

	相对标准偏差
	9.44
	1.90
	3.18 
	1.42 

	回收率
	95
	102
	96
	104


（5）复验复核结果

本标准编制过程中联系了4家单位，其中3家单位按照标准制订的要求，对本标准分别进行了复验，1家单位进行复核，分别提交了复验、复核报告，通过一系列试验可知，复验复核单位一致认为本方法数据重复性好，灵敏度高，方法准确可靠，满足工业生产中铝土矿中硫酸根含量的测定要求，建议推荐本方法为铝土矿中硫酸根的行业标准分析方法。
表4  复验复核单位结果汇总（%）

	序号
	数值
	1#
	2#
	4#
	5#

	中金岭南有色金属股份有限公司
	平均值
	0.109
	1.233
	0.304
	0.729

	
	相对标准偏差
	9.22
	4.51
	4.20
	2.27

	
	回收率
	/
	/
	/
	/

	广东省工业分析检测中心
	平均值
	0.0957
	1.349
	0.328
	0.805

	
	相对标准偏差
	4.74
	2.74
	3.63
	2.21

	
	回收率
	102
	95
	101
	101

	贵州省分析测试研究院
	平均值
	0.111
	1.334
	0.295
	0.814

	
	相对标准偏差
	9.01
	3.99
	4.45
	2.25

	
	回收率
	93
	101
	104
	106

	山东南山铝业股份有限公司
	平均值
	0.103
	1.253
	0.314
	0.836

	
	相对标准偏差
	6.44
	2.10
	2.95
	1.47

	
	回收率
	97
	96
	104
	102


三、制订内容

工作中，项目组将实验报告发送给尽可能多的分析实验室，广泛征求意见和建议，经过与提出意见和建议的实验室充分沟通，形成如下实验方案：

40mL盐酸（1+1）溶解试样；
样品分解时间为15-20min；

氨水掩蔽铁和铝的干扰；
碳酸铵掩蔽钙的干扰；
灼烧温度850℃，灼烧时间30 min。
四、标准的水平分析（采用国际标准和国外先进标准的程度（IDT、MOD或NEQ）、国际、国外同类标准水平的对比分析）

未查阅到关于铝土矿石中硫酸根测定的国际标准或国家/行业标准，因此，该标准达到国际或国内先进水平。
五、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系

    本标准所规定的内容，完全满足国家法律、法规的要求。

六、标准中如涉及专利，应有明确的知识产权说明

本部分不涉及任何专利或知识产权。

七、重大分歧意见的处理经过和依据

无。

八、标准作为强制性或推荐性的建议和废止现行有关标准的建议

建议推荐本部分为铝土矿中硫酸根含量的测定行业标准。

九、贯彻标准的要求和措施建议

建议相关部门组织贯彻本标准的实施，采取有效措施向冰晶石产品的生产、应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。

组织措施：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、相关官网网上发布等。

技术措施：通过专家培训、技术交流等措施进行宣贯执行。

过渡办法：无。

十、其他应予说明的事项

本部分遵守下列基础标准：

GB/T 1.1-2009 标准化工作导则 第1部分：标准的结构和编写规则 

GB/T 20001.4-2015 标准编写规则 第4部分：试验方法标准 

GB/T 17433 冶金产品化学分析基础术语 14 

GB/T 11792 测试方法的精密度在重现性或再现性条件下所得测试结果可接受的检查和最终测试结果的确定 

GB/T 3101 有关量、单位和符合的一般原则 

GB/T 3102.8 物理化学和分子物理学的量和单位 

GB/T 1467 冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定 

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定 

十一、预期效果

YS/T 575《铝土矿石化学分析方法》是我国铝土矿石行业的基础分析标准之一，也是目前世界上检测项目最全、技术水平最高的分析方法标准。随着对铝土矿脱硫工艺研究的日益深入，铝土矿中硫酸根的含量越来越受关注，所以就必须有更加科学、准确、快速、更加适用的分析检测标准进行技术支撑，以满足铝土矿脱硫工艺的需要。

本次制订标准将满足目前我国铝土矿石检测和质量控制的要求，将为我国铝工业的发展提供技术保障，同时也将为各企业采购相关产品提供技术保障，为我国的铝工业的发展作出应有的贡献。
                          行业标准《铝土矿石化学分析方法》编制组
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	序号
	标准章条编号
	意见内容
	提出单位
	处理意见
	备注

	1
	前言
	在“本部分为第26部分”前补充“YS/T 575”
	标准所
	采纳
	-

	2
	3.2、3.3、3.4
	试剂顺序先写市售的，再写配制的
	广州院
	采纳
	-

	3
	3.6
	将BaCl2· H2O改为BaCl2· 2H2O，删掉“100g/L”
	南山铝业
	采纳
	-

	4
	6.2
	将“独立”改为“平行”
	中铝山东科学院
	采纳
	-

	5
	6.4.1
	将文本中盐酸用量与实验报告中用量保持一致
	中金岭南
	采纳
	-

	6
	6.4.1
	将“15~20min”改为“15min~20min”
	标准所
	采纳
	-

	7
	6.4.2
	将“用干漏斗及干脱脂棉过滤，滤液受于烧杯中，将所得的第一部分滤液弃去”修改为“用干漏斗及慢速定量滤纸过滤，弃去初滤液”
	中金岭南
	采纳
	-

	8
	6.4.2
	将“3~5mL”修改为“3mL~5mL”
	中金岭南
	采纳
	-

	9
	6.4.4
	将沉淀“移入”改为“洗入”
	标准所
	采纳
	-

	10
	6.4.5
	将“预先在850℃±20℃加热并于干燥器中冷却称量已恒重的铂坩埚”改为“预先已恒重的铂坩埚”
	中金岭南
	采纳
	-

	11
	6.4.5
	将“850℃±20℃灼烧30min”修改为“升温至850℃±20℃灼烧30min”
	中金岭南
	采纳
	-

	12
	6.4.5
	补充“反复灼烧至恒重”
	中金岭南
	采纳
	-
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	序号
	标准章条编号
	意见内容
	提出单位
	处理意见
	备注

	13
	7
	将公式（1）修改为试样和空白测定时“硫酸钡和空坩埚的质量”和“空坩埚的质量”
	标准所
	采纳
	-

	14
	8.1
	重复性限除“线性内插法”外增加“外延法”
	南山铝业
	采纳
	-

	15
	8.1
	表2的行和列颠倒
	广州院
	采纳
	-

	16
	8.2
	允许差，修改为“再现性”，并补充再现性限数据
	标准所
	采纳
	-

	17
	9
	删掉“9质量保证与控制”及其内容
	标准所
	采纳
	-

	18
	10
	改为“9试验报告”，试验报告的内容按标准的最新要求进行修改
	标准所
	采纳
	-

	19
	实验报告
	补充杂质干扰实验
	中金岭南
	采纳
	-

	20
	实验报告
	补充加标回收率实验
	中金岭南
	采纳
	-

	21
	实验报告
	补充加标回收率实验
	广州院
	采纳
	-

	22
	
	回函同意，无意见
	贵州测试院
	
	-

	23
	
	回函同意，无意见
	昆明院
	
	-


说明（1）发送《征求意见稿》的单位数：7个；

    （2）收到《征求意见稿》后，回函的单位数：7个；

（3）收到《征求意见稿》后，回函并有建议或意见的单位数：5个；

（4）没有回函的单位数：0个。
