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1、 工作简况
（一）任务来源
2022年，工业和信息化部下达了2022年第三批有色金属行业标准项目计划，包含了本项目的制定计划。本项目计划批准文号为工信厅科函[2022]94号，项目编号为2022-0198T-YS，下达的计划标准名称为《氟化铝化学分析方法和物理性能测定方法 第4部分：铝含量的测定 EDTA滴定法》。项目计划完成年限2024年12月。
（二）主要参加单位和工作成员及其所作的工作
2.1主要参加单位情况
中铝郑州有色金属研究院有限公司作为本标准主编单位，在标准编制过程中，积极主动与一些有代表性的企业联系调研，在广泛征求意见的基础上，确定起草思路，牵头制定合适的试验方案，认真开展试验研究，整理汇总试验验证数据，带领编制组成员单位认真细致修改标准文本，征求多家企业的修改意见，按计划完成了标准的编制工作。
2.2 主要工作成员所负责的工作情况
本标准主要起草人及工作职责见表1。
表1 主要起草人及工作职责
	单位
	起草人
	工作职责

	中铝郑州有色金属研究院有限公司
	贺梦霞、冯敬东、 李小艳
	主编人员，负责标准的编写，试验方案的确定和实施，验证样品的取样与收集，试验数据的汇总与整理。

	
	
	参编人员，参与验证样品的取样与收集，对标准文本提出合理的修改意见，负责试验验证工作及验证报告的编写。

	
	
	参编人员，参与验证样品的取样与收集，对标准文本提出合理的修改意见，负责试验验证工作及验证报告的编写。

	
	
	参编人员，对标准文本提出合理的修改意见，负责试验验证工作及验证报告的编写。

	
	
	参编人员，对标准文本提出合理的修改意见，负责试验验证工作及验证报告的编写。

	
	
	参编人员，对标准文本提出合理的修改意见，负责试验验证工作及验证报告的编写。



（三）主要工作过程
1、预研阶段：标准主编单位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）长期从事氟化铝的分析检测工作，主编人员在长期实践过程中积累了丰富的检测经验，也发现了现行标准YS/T 581.4中存在的一些不足之处。在此基础上，主编单位有关技术人员与多家企业技术人员深入讨论标准的技术路线与方案，并根据讨论情况，由主编单位整理与撰写，形成标准草案。
2、立项阶段：2021年4月有色金属标委会在贵州贵阳召开年会，中铝郑州有色金属研究院有限公司向全体委员会提交了YS/T 581.4《氟化铝化学分析方法和物理性能测定方法 第4部分：铝含量的测定 EDTA滴定法》的标准项目建议书、标准草案，立项报告等材料，全体委员会论证结论为同意行业标准立项。
3、起草阶段
3.1 第一次工作会议（讨论会）
[bookmark: _GoBack]2022年3月，全国有色金属标准化技术委员会召开标准工作网络会议，来自中铝郑州有色金属研究院有限公司、内蒙古锦联铝材有限公司、南山铝业股份有限公司等多家单位的代表参加会议，会议对标准草案进行了充分的讨论，提出了修改意见和建议，如增加低含量样品的试验。会议决定由中铝郑州有色金属研究院有限公司、多氟多新材料股份有限公司、贵州路兴实业有限公司、南山铝业股份有限公司、中铝矿业有限公司、昆明冶金研究院、长沙矿冶研究院共7家单位参与标准修订与试验验证工作。根据此次会议讨论情况，标准编制组及时修改标准草案，形成《征求意见稿》。编制组根据《征求意见稿》规定的技术路线及试验方法，启动试验验证工作。
3.2第二次工作会议（预审会）
3.3 征求意见阶段 
3.4第三次工作会议（审定会）
4、报批阶段
二、 标准编制原则
1）根据国内外客户的检测需求，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）完全按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》、GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》的要求对本部分进行了编写。
三、标准主要内容的确定及主要试验和验证情况分析
在前期调研和长期实践经验累积的基础上，确立了本次标准修订的试验方案和技术路线。与前版标准相比，本次修订主要内容是：修改了测定范围，将原方法返滴定法修改为置换滴定法，对标准溶液的配制、称样量、样品的融解条件及部分操作步骤进行了修订。新旧标准在主要内容方面的变化见表2。
表2  新旧标准技术对比表
	项目
	新标准
	旧标准
	修改依据
	标准水平对比

	规范性引用文件
	增加
	无
	标准规范编写要求
	领先旧标准

	术语和定义
	增加
	无
	标准规范编写要求
	领先旧标准

	警示
	增加
	无
	标准规范编写要求
	领先旧标准

	1. 试验报告
	增加
	无
	标准规范编写要求
	领先旧标准

	标准题目
	氟化铝化学分析方法和物理性能测定方法 第4部分：铝含量的测定 EDTA滴定法
	氟化铝化学分析方法和物理性能测定方法 第4部分：EDTA滴定法测定铝含量
	标准规范编写要求
	领先旧标准

	测定范围
	25.00%～35.00%
	25.00%～33.00%
	工业生产分析要求
	领先旧标准

	称样量
	0.25 g
	0.15 g
	
	领先旧标准

	硝酸锌标准溶液的浓度
	0.01853mol/L
	0.05mol/L
	计算更简便。
	领先旧标准

	EDTA溶液
	非标准溶液
	标准溶液
	不需标定，溶液配制更简单
	领先旧标准

	焦硫酸钾加入量
	6.00g
	4.00g
	保证未知试样能完全熔融。
	领先旧标准

	滴定方法
	置换滴定
	返滴定
	有效消除共存元素干扰，不需预先测定出铁含量，操作步骤简化，准确度提高。
	领先旧标准

	试液是否分取
	试液稀释至250 mL后分取50 mL用于滴定分析
	不分取，直接用原溶液滴定
	节约标准溶液
	领先旧标准

	计算公式
	由硝酸锌标准溶液滴定量直接计算
	需扣除铁的影响
	采用置换滴定，消除共存元素铁对滴定的干扰 
	领先旧标准


主要试验和验证情况如下：
3.1 标准题目的确定
因为2006版本标准题目不规范，本次修订将标准题目修改为《氟化铝化学分析方法和物理性能测定方法 第4部分：铝含量的测定 EDTA滴定法》。
3.2 测定范围的确定
原标准YS/T 581.4-2006规定铝的测定范围为25.0%～33.0%，但调研发现有大量氟化铝样品中铝含量超出检测范围，参考郑州有色金属研究院近三年委托检测的氟化铝样品检测数据，铝含量在33.0%～35.0%的约占送检样品的35%，因此确定测定范围：25.0%～35.0%。
3.3 熔样温度选择试验
此试验选择1#氟化铝样品，分别在温度600℃、650℃、700℃、750℃时熔融30分钟，测得结果如表3。
                   表3  1#氟化铝样品不同温度下熔融时的测定结果
	温度℃
	测定结果（%）

	600
	32.75

	650
	33.10

	700
	33.20

	750
	33.15


从表1可以看出，在600℃时，样品熔融不完全，测定结果偏低；从650℃～750℃温度之间测得数据平稳，波动不大，为确保样品能熔融完全，试验温度选择700℃～750℃为宜。
3.4  试剂加入量试验
此试验选择1#氟化铝样品，改变焦硫酸钾加入量，其余按样品测定步骤进行，测得结果如表4。
表4  1#氟化铝样品加入不同量焦硫酸钾的测定结果
	焦硫酸钾加入量（g）
	测定结果（%）

	1.00
	32.45

	2.00
	33.05

	3.00
	33.15

	5.00
	33.20

	6.00
	33.10

	7.00
	33.10


根据表4的测定结果可以看出，焦硫酸钾加入量从2.00～7.00g都能使样品熔解完全，但考虑到未知样品情况复杂，为确保样品能完全熔解，氟能除尽，因此确定焦硫酸钾加入量为6g。
3.5 干扰试验
于一组三角烧瓶中各加入一定量的铝标准溶液，分别加入不同量的硅、铁标准溶液，以下按样品测定步骤进行，测定数据见表5。
表5  硅、铁离子对铝的测定干扰试验测定数据
	序号
	标准样品加入量
	Al测定结果（mg）

	
	Al（mg）
	Si（mg）
	Fe（mg）
	

	1
	15.00
	/
	/
	15.00

	2
	15.00
	0.2
	/
	15.02

	3
	15.00
	0.5
	/
	15.00

	4
	15.00
	/
	0.2
	15.00

	5
	15.00
	/
	0.5
	15.02

	6
	15.00
	0.5
	0.5
	15.02


从表5所测结果可以看出，在所测范围内，硅、铁基本不干扰Al的测定。
3.6  增量回收试验
将试料置于铂坩埚中，在选定的条件下制成溶液，移取25ml试液，加入不同量的铝标准溶液，以下同样品测定，增量回收数据见表6。
表6  增量回收试验数据
	样品
	样品中的铝量（mg）
	Al标准溶液加入量（mg）
	测出铝量（mg）
	回收铝量（mg）
	回收率（%）

	1
	8.282
	5.000
	13.223
	4.941
	98.8

	
	
	10.00
	18.273
	9.991
	99.9

	2
	7.620
	10.00
	17.648
	10.028
	100.3

	
	
	15.00
	22.597
	14.977
	99.8

	3
	6.875
	10.00
	16.898
	10.023
	100.2

	
	
	15.00
	21.947
	15.072
	100.5


从表6所得结论可以看出回收入率在98～101之间，满足滴定法测定铝的要求。
3.5  样品分析结果
选取不同含量的样品测定结果如表7：
表7  样品分析结果
	序号
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	平均值
	标准偏差

	1
	33.05
	33.15
	33.20
	33.10
	33.10
	33.10
	33.05
	33.05
	33.35
	33.13
	0.1

	2
	30.55
	30.45
	30.35
	30.40
	30.50
	30.55
	30.55
	30.50
	30.45
	30.48
	0.08

	3
	27.30
	27.60
	27.40
	27.55
	27.60
	27.55
	27.65
	27.40
	27.50
	27.50
	0.12


3.6  试验验证情况
本方法共选择3个样品，按照上述方法，测量各样品中铝含量，来考察方法精密度情况。除中铝郑州有色金属研究院外，另有6家单位进行了方法精密度试验验证，包括 郑研院、南山铝业、长沙矿冶研究院、路兴实业、中铝矿业、多氟多、昆明冶金院。复验数据的汇总情况见表8和表9。
表8 氟化铝样品复验数据汇总表
	单位
名称
	数据汇总
	1#(Al)
	2#( Al)
	3#(Al)

	
	
	(%)
	(%)
	(%)

	郑研院
	平均值
	33.13
	30.48
	27.51

	
	标准偏差
	0.1
	0.08
	0.12

	南山铝业
	平均值
	33.01
	30.29
	27.31

	
	标准偏差
	0.06
	0.07
	0.1

	长沙矿冶研究院
	平均值
	33.14
	30.48
	27.46

	
	标准偏差
	0.121
	0.09
	0.08

	路兴实业
	平均值
	33.15
	30.45
	27.51

	
	标准偏差
	0.07
	0.06
	0.05

	中铝矿业
	平均值
	33.00
	30.36
	27.59

	
	标准偏差
	0.13
	0.09
	0.08

	多氟多
	平均值
	33.15
	30.22
	27.26

	
	标准偏差
	0.15
	0.11
	0.14

	昆明冶金院
	平均值
	33.25
	30.42
	27.40

	
	标准偏差
	0.11
	0.11
	0.1

	重复性限
	0.30
	0.24
	0.22

	再现性限
	0.40
	0.38
	0.35







表9 氟化铝样品复验数据汇总表
	
	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7
	8
	9
	平均值/％
	标准偏差/％
	相对标准偏差/％
	极差/％

	1#样品
	郑研院
	33.05
	33.15
	33.20
	33.10
	33.10
	33.10
	33.05
	33.05
	33.35
	33.13
	0.1
	0.29
	0.3

	
	南山铝业
	32.98
	33.05
	33.05
	32.89
	32.98
	33.02
	32.98
	33.08
	33.05
	33.01
	0.06
	0.18
	0.19

	
	长沙矿冶研究院
	33.16
	33.22
	33.02
	33.09
	33.12
	33.23
	33.03
	33.06
	33.32
	33.14
	0.11
	0.31
	0.3

	
	路兴实业
	33.122
	33.121
	33.196
	33.096
	33.121
	33.172
	33.058
	33.286
	33.148
	33.15
	0.07
	0.20
	0.228

	
	中铝矿业
	33.05
	33.1
	32.79
	32.89
	33.04
	33.09
	33.15
	33.01
	32.85
	33.00
	0.13
	0.38
	0.36

	
	多氟多
	33.07
	33.00
	32.98
	33.02
	33.12
	33.25
	33.42
	33.19
	33.28
	33.15
	0.15
	0.45
	0.44

	
	昆明冶金院
	33.36
	33.25
	33.45
	33.18
	33.15
	33.22
	33.19
	33.30
	33.16
	33.25
	0.11
	0.30
	0.3

	2#样品
	郑研院
	30.55
	30.45
	30.35
	30.40
	30.50
	30.55
	30.55
	30.50
	30.45
	30.48
	0.08
	0.23
	0.2

	
	南山铝业
	30.15
	30.22
	30.35
	30.24
	30.33
	30.30
	30.29
	30.35
	30.35
	30.29
	0.07
	0.23
	0.2

	
	长沙矿冶研究院
	30.57
	30.42
	30.57
	30.44
	30.36
	30.52
	30.59
	30.43
	30.39
	30.48
	0.09
	0.28
	0.23

	
	路兴实业
	30.496
	30.463
	30.396
	30.396
	30.502
	30.446
	30.387
	30.526
	30.400
	30.45
	0.06
	0.18
	0.139

	
	中铝矿业
	30.3
	30.37
	30.37
	30.25
	30.42
	30.33
	30.48
	30.25
	30.47
	30.36
	0.09
	0.28
	0.23

	
	多氟多
	30.16
	30.25
	30.23
	30.29
	30.01
	30.22
	30.19
	30.38
	30.29
	30.22
	0.11
	0.34
	0.37

	
	昆明冶金院
	30.45
	30.58
	30.35
	30.40
	30.34
	30.28
	30.50
	30.32
	30.55
	30.42
	0.11
	0.35
	0.3

	3#样品
	郑研院
	27.30
	27.60
	27.40
	27.55
	27.60
	27.55
	27.65
	27.40
	27.50
	27.51
	0.12
	0.42
	0.35

	
	南山铝业
	27.11
	27.25
	27.36
	27.22
	27.36
	27.32
	27.36
	27.41
	27.38
	27.31
	0.1
	0.35
	0.3

	
	长沙矿冶研究院
	27.43
	27.37
	27.47
	27.49
	27.51
	27.45
	27.54
	27.56
	27.35
	27.46
	0.08
	0.26
	0.21

	
	路兴实业
	27.497
	27.478
	27.497
	27.504
	27.508
	27.492
	27.508
	27.617
	27.502
	27.51
	0.05
	0.15
	0.139

	
	中铝矿业
	27.6
	27.62
	27.43
	27.51
	27.67
	27.65
	27.61
	27.62
	27.57
	27.59
	0.08
	0.27
	0.24

	
	多氟多
	27.31
	27.22
	27.36
	27.17
	27.03
	27.31
	27.50
	27.22
	27.23
	27.26
	0.14
	0.48
	0.47

	
	昆明冶金院
	27.45
	27.55
	27.35
	27.26
	27.39
	27.32
	27.50
	27.33
	27.48
	27.40
	0.1
	0.35
	0.29


从复验结果统计情况来看，各单位之间的元素测量值吻合较好。



3.7  试验结论
通过一系列的试验可知：采用滴定法进行氟化铝中铝含量的测定是可行的，方法的准确度和精密度实验均表明本文所述方法具有良好的准确度和精密度，样品中的共存元素不干扰铝的测定。
四、标准中涉及专利情况
本标准不涉及专利问题。
五、预期达到的社会效益等情况
（一）项目的必要性简述
铝是我国主要的有色金属，是除钢铁之外的第二大应用金属，广泛应用于民用建筑、交通运输车辆、航空航天。氟化铝作为电解铝生产中主要的原材料，其质量直接关系到电解铝工业中电解效率大、吨铝能耗和电解铝产品质量优劣。控制氟化铝产品中铝含量使其在一定范围内，是保证产品质量的一个重要手段，所以能够定量准确检测氟化铝中铝含量十分重要。
氟化铝中铝的测定，现行检测方法YS/T 581.4-2006是2006年颁布实施，距今已有14年时间，原标准采用返滴定法，需要配制硝酸锌和EDTA两种标准溶液，特别是EDTA标准溶液不易配制，计算结果时还必须测定出铁的含量。
另外国家对标准编写也提出了新的要求，原标准已经不能满足目前分析检测工作的需要。因此有必要对YS/T 581.4-2006《氟化铝化学分析方法和物理性能检测方法 第4部分EDTA容量法测定铝含量》进行修订，以满足目前我国氟化铝检测和质量控制的要求。修订的标准将进一步完善我国氟化铝分析检测标准体系，大大促进我国铝工业生产质量控制和贸易规范化，对我国铝工业的发展起到技术支撑作用。
（二）项目的可行性简述
1、目前常量铝的测定大多采用置换滴定法。
2、本次修订所采用的测定方法经过了多年生产实践验证，方法的准确度高，重现性好，共存元素不干扰测定。
3、修订后的方法结果计算方便。
本次修订对现有标准技术路线中的缺陷进行了完善，简化了分析步骤，检测方案在技术路线上较为成熟。经多年试验证明方法切实可行。
（三）标准的先进性、创新性、标准实施后产生的经济效益和社会效益
[bookmark: _Hlk53167009]和现行的行业标准相比：1、通过改变样品熔解条件，包括改变称样量、试剂加入量等使制得的溶液更方便的用于测定。2、通过改变样品的分取量、硝酸锌标准溶液的浓度等使结果的计算更方便。3、将原方法返滴定法修改为置换滴定法，可以有效消除共存元素干扰，不再需要预先测定出铁的含量，简化了操作步骤，提高了准确度。
修订后的标准整体达到国际先进水平。
六、采用国际标准和国外先进标准情况
    国际标准、美国ASTM、日本JIS等其他先进国家中没有相应的标准。
七、与现行相关法律、法规、规章、及相关标准，特别是强制性国家标准的协调配套情况。
本标准属于有色金属标准体系。本标准完全符合国家法律、法规的有关的要求；在技术要求、试验方法等方面与国内相关标准协调一致；标准的格式和表达方式等方面完全执行了现行的国家标准和有关法规，符合GB/T 1.1的有关要求。
八、重大分歧意见的处理经过和依据
本标准无重大分歧意见。
九、标准性质的建议说明
根据标准化法和有关规定，建议该标准为推荐性行业标准。
十、贯彻标准的要求和措施建议
1、组织措施：建议相关部门组织贯彻本标准的实施，采取有效措施向氟化铝的生产厂家和使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。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、相关官网上发布等。
2、技术措施：通过专家培训、技术交流等措施进行宣贯执行。对于标准使用过程中容易出现的疑问，起草单位有义务进行必要的解释。
3.过渡办法：建议本标准批准发布6个月后实施。
十一、废止现行相关标准的建议
在本标准发布实施之日起，代替YS/T 581.4-2006《氟化铝化学分析方法 第4部分：EDTA容量法测定铝含量》。
十二、其他应予以说明的事项
    无。
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