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编制说明
一、工作简况
一）任务来源
根据工业和信息化部办公厅关于印发2025年第五批行业标准制修订和外文版项目计划的通知（工信厅科函【2025】528号）文件精神，全国有色金属标准化技术委员会于2026年1月19日于广东珠海召开有色金属标准工作会议，会议确定了《钴化学分析方法 第13部分：碳和硫含量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》的制定工作由北矿检测技术股份有限公司负责起草，会议明确了样品的制备单位、验证单位及各项工作时间进度要求(会议纪要见有色标秘【2026】9号），该项目由全国有色金属标准化技术委员会重金属分技术委员会归口，计划编号：（工信厅科函【2025】528号（2025-1348T-YS），项目计划完成年限为2026年12月。
二）制定背景
钴是重要的战略金属，广泛应用于电池、高端合金、医疗及化工等领域。随着新能源电池、高温合金、硬质合金及催化材料等产业的快速发展，钴及其化合物的应用领域不断拓展，产品纯度和杂质控制要求日趋严格。钴化学分析方法标准在有色领域标准体系中发挥着重要作用，该系列方法服务于钴金属的生产、贸易和应用，为我国有色金属行业高质量发展提供技术支撑，YS/T 281《钴化学分析方法》目的在于描述钴中铝、锰、镍、铜、锌、镉、锡、砷、铁等不同化学元素成分的测定方法。
目前中国已发展成为全球最大的钴消费国，钴加工制造业基地。随着新能源电池、高温合金及催化剂等领域的快速发展，钴量需求不断地增加，钴产业的发展前景十分开阔。为满足行业对钴金属的生产、贸易以及资源回收利用的需求，增加检测结果的可靠性、快速准确测定钴中各元素的含量具有重要意义；在有色领域标准体系中，钴化学成分测定方法标准在保证钴产品质量方面发挥着重要作用，该系列方法标准服务于钴的生产、贸易和应用，为我国有色金属行业高质量发展提供技术支持。为落实“国家标准化发展纲要”，深化标准化改革创新，优化存量标准结构，以着力提升标准质量效益，并统筹标准的制定与实施，在广泛开展企业需求调研的基础上，对YS/T 281-2011《钴化学分析方法》（共20部分）进行整合修订。
北矿检测技术股份有限公司为国家重有色金属质量监督检验中心、国家进出口商品检验有色金属认可实验室、中国有色金属工业重金属质检中心、科技成果检测鉴定国家级检测机构，在国内有色金属分析领域具有权威地位。公司拥有多台火焰原子吸收光谱仪、电感耦合等离子体原子发射光谱仪、电感耦合等离子体质谱仪，具备项目研究所需的仪器设备。标准起草人员多次参与有色行业标准的起草、验证等工作，具有丰富的方法研究经验。
[bookmark: _Hlk182959255]本文件将YS/T 281.13-2011《钴化学分析方法 第13部分：硫量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》和YS/T 281.14-2011《钴化学分析方法 第14部分：碳量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》”进行整合修订，在主要技术内容保持一致的前提下，通过优化标准结构，提升了标准质量。本次修订，实现碳、硫同时测定，更新了重复性和再现性的数值，对贸易结算和指导生产具有重要意义。
三）起草过程
[bookmark: _Hlk197353235]3.1 主要参加单位情况
北矿检测技术股份有限公司为国家重有色金属质量监督检验中心、国家进出口商品检验有色金属认可实验室、中国有色金属工业重金属质检中心、科技成果检测鉴定国家级检测机构，在国内有色金属分析领域具有权威地位，在国际上也享有一定声誉。公司拥有多台电感耦合等离子体原子发射光谱仪、火焰原子吸收光谱仪、电感耦合等离子体质谱仪、原子荧光光谱仪等具备科学研究所需的仪器设备。公司经过六十多年的积累和发展，已具备高水平的检验检测技术能力，业务涵盖矿产、冶炼、环境、资源、材料等众多领域。检测结果得到国际认可，具有ISO/IEC17025实验室认可、国家级实验室资质认定、国家质检中心授权“三合一”资质。2016年成为伦敦金属交易所（LME）在中国首家取样和化验机构LSA，承担国际仲裁业务，并于2019年承办世界采样和混样大会。北矿检测公司发布国家、行业标准300余项，国际标准近10项，出版学术著作20余部，获得国家和省部级等科技成果及专利近百项，是具有国际竞争力和影响力的权威检测机构。标准起草人员多次参与有色行业标准的起草、验证等工作，具有丰富的方法研究经验。
3.2 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
	序号
	单位名称
	人员
	分工

	[bookmark: _Hlk177513150]1
	北矿检测技术股份有限公司
	刘聪、谢云燕、阮桂色
	负责调研、负责全过程的标准编制、标准起草、协调工作

	2
	金川集团股份有限公司
	何云祥、任利华
	提供标准起草样品，参与标准起草、资料收集、提供相关的验证数据

	3
	[bookmark: _Hlk177952274]浙江华友钴业股份有限公司
	李艳、陈亮
	参加条件试验及精密度试验验证

	4
	格林美股份有限公司
	许开华、余俊
	参加条件试验及精密度试验验证

	5
	国标（北京）检验认证有限公司
	王长华、刘若彤
	参加条件试验及精密度试验验证

	6
	大冶有色设计研究院有限公司
	袁嫣、魏文
	参加条件试验及精密度试验验证

	7
	中国检验认证集团广西有限公司
	张一炎
	参加精密度试验验证

	8
	国和通用（青岛）测试评价有限公司
	辛梦琦
	参加精密度试验验证

	9
	中国有色桂林矿产地质研究院有限公司
	尹昌慧
	参加精密度试验验证

	10
	山东恒邦冶炼股份有限公司
	吕春欣
	参加精密度试验验证

	11
	酒泉钢铁（集团）有限责任公司
	王涛
	参加精密度试验验证

	12
	有研亿金新材料有限公司
	马晓玉
	参加精密度试验验证


3.3、主要工作过程
3.3.1预研阶段
2025年1月-2025年12月，负责起草单位对钴中的碳和硫元素含量范围进行了全面调研，同时向各个科研、生产单位对YS/T 281.13-2011《钴化学分析方法 第13部分：硫量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》和YS/T 281.14-2011《钴化学分析方法 第14部分：碳量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》实际应用情况进行了了解，最终向全国有色金属标准化技术委员会提交了立项建议书。
3.3.2 立项阶段
2025年，全国有色金属标准化技术委员会向工信厅提出了立项申请，根据工信厅科函【2025】528号文件精神，全国有色金属标准化技术委员会于2026年1月19日于广东珠海召开有色金属标准工作会议，会议确定了《钴化学分析方法 第13部分：碳和硫含量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》的制定工作由北矿检测技术股份有限公司负责起草，会议明确了样品的制备单位、验证单位及各项工作时间进度要求(会议纪要见有色标秘【2026】9号），该项目由全国有色金属标准化技术委员会重金属分技术委员会归口，计划编号：（工信厅科函【2025】528号（2025-1348T-YS），项目计划完成年限为2026年。
3.3.3 任务落实及起草阶段
[bookmark: _Hlk177513010]2026年1月，有色金属标准工作会议对标准计划《钴化学分析方法 第13部分：碳和硫含量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》进行任务落实。会议确定了标准制定的起草单位和验证单位，明确了样品的制备单位，落实了标准制定项目的进度安排和分工。样品由金川集团股份有限公司、格林美股份有限公司等单位负责提供，提供了3个水平共3个试验样品。
北矿检测技术股份有限公司在接到任务后立即组织技术人员成立了标准编制组，制定了该标准的研究内容、技术路线、任务分工和进度安排。2026年6月底将完成的试验报告发至各验证单位，各单位开始验证工作，反馈验证意见。
3.3.4 征求意见阶段
1）验证单位反馈意见
a. 1#样品均匀性较差（有研亿金新材料有限公司）。不采纳，根据各单位反馈数据，样品均匀性满足分析要求。
b. 参考已审定的镍的国标，调整测定步骤（国标（北京）检验认证有限公司）。采纳，已调整。
c.重新计算2#、3#含量。标物已经比对，均满足其不确定度要求，测得含量仍有差距。（国标（北京）检验认证有限公司）。不采纳。2#、3#为配的组合样品，非均匀混合样品，样品质量应该按称取钴的试样量计算。
d.建议称样量提供测试范围，便于匹配标物（国标（北京）检验认证有限公司）。不采纳，称样量满足测试要求。
2）预审会
2026年8月12日～15日，由全国有色金属标准化技术委员会组织，在内蒙古自治区包头市召开了《钴化学分析方法 第13部分：碳和硫含量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》的标准预审会。北矿检测技术股份有限公司、金川集团股份有限公司、国标(北京)检验认证有限公司、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、大冶有色设计研究院有限公司、有研亿金新材料有限公司、铜陵有色金属集团控股有限公司、广东先导稀材股份有限公司等14家单位30多位专家参加了本次会议。会议对《钴化学分析方法 第13部分：碳和硫含量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》的技术内容、标准讨论稿、试验报告及验证报告进行了详细的分析和讨论，对标准提出了如下意见：
a.补充低含量碳（0.00X%）样品的称样量试验。采纳，后续补充。
b.参照已发布的相关标准，修改文本表述和格式。采纳，已修改。
c.与国标北京沟通，重新做精密度数据。采纳，已沟通，已重新计算精密度数据。
d.完善编制说明，尤其是R和r。采纳，已完善。
3）补充样品后验证单位反馈意见
4）发函征求意见


3.3.5 审查阶段
1）技术专家审查



2）委员审查阶段：



3.3.6 委员电子投票阶段

3.3.7 报批阶段


[bookmark: _Hlk197351118]二、标准编制原则、主要内容及其确定依据
[bookmark: _Hlk197354974]一）标准编制原则
符合性：本标准严格根据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》和GB/T 20001.4-2015《标准编写规则第4部分：试验方法标准》的要求进行编写；并按照GB/T 6379.2-2004《测量方法与结果的准确度》进行数理统计分析。
二）标准主要内容及其确定依据
测定范围：本部分适用于钴中碳和硫含量的测定。测定范围（质量分数）：碳0.0040％～0.20％；硫0.00050％～0.050％。
主要原理：试料在助熔剂和氧气流作用下，于高频感应炉中燃烧，碳、硫分别生成二氧化碳、二氧化硫气体进入红外吸收池，仪器自动测量其对红外能的吸收，碳、硫含量的分析结果由显示器以百分含量直接显示。
本部分进行的条件试验包括：助熔剂的用量试验、助熔剂的加入顺序试验、称样量试验、方法检出限和测定下限试验。通过以上条件试验确定了试验条件。
三）修订前后技术内容对比
将本文件《钴化学分析方法 第13部分：碳和硫含量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》与YS/T 281.13-2011《钴化学分析方法 第13部分：硫量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》和YS/T 281.14-2011《钴化学分析方法 第14部分：碳量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》进行比对，结果见表2。
表2 修订前后方法对比表
	比对项目
	修订前
	修订后

	
	YS/T 281.13-2011
	YS/T 281.14-2011
	C
	S

	测定方式
	S单元素测定
	C单元素测定
	同时测定

	试料量
	0.50 g
	1.00 g
	0.50 g

	助熔剂用量
	Fe:0.5 g
Sn:(0.2~0.25) g
W:2 g
	Fe:0.1 g
Sn:(0.2~0.25) g
W:1 g
	Fe:0.3 g
Sn:(0.2~0.25) g
W:1 g

	助熔剂加入方式
	样品+助熔剂
	样品+助熔剂
	铁+样品+锡+钨



三、试验验证情况和预期效益
一）试验验证情况
对助熔剂的用量、助熔剂的加入顺序、称样量、方法检出限和测定下限试验进行条件实验。选择了3个水平的钴样品，完成了精密度试验及加标回收试验，具体结果见试验报告。
1 试验
1.1测定方法概要
试料在助熔剂和氧气流作用下，于高频感应炉中燃烧，碳、硫分别生成二氧化碳、二氧化硫气体进入红外吸收池，仪器自动测量其对红外能的吸收，碳、硫含量的分析结果由显示器以百分含量直接显示。
1.2方法测定范围
本部分规定了高频感应炉燃烧红外吸收法测定钴中碳、硫含量的方法。
本部分适用于钴中碳、硫含量的测定。测定范围（质量分数）：碳0.0040％～0.20％，硫0.00050％～0.050％。
1.3试验条件的选择
1.3.1 助熔剂的用量的影响
方法选用铁+锡+钨作为助熔剂。助熔剂的作用是形成低熔点共熔物，降低试样熔点、提供高温热源，促进熔融、改善流动性、促进碳硫充分释放。因此，助熔剂的多少，影响试样碳硫的释放率。量太少，燃烧不完全；量太多，粉尘大，易产生吸附，影响准确度、精密度。
称取0.5000 g3#样品，以钨和锡助熔剂为定值，加入量为钨1.0 g、锡0.20～0.25g，改变铁助熔剂的量，观察熔样情况和释放曲线，结果见表3。
表3 铁助熔剂加入量试验（n=2）
	铁助熔剂加入量/g
	熔样情况
	曲线释放情况
	碳的测定值/%
	硫的测定值/%

	0.10
	不平滑
	硫释放曲线较差
	0.202
	0.00804

	0.20
	平滑
	硫释放曲线较差
	0.208
	0.00847

	0.30
	平滑
	释放曲线流畅
	0.204
	0.00890

	0.40
	迸溅
	释放曲线流畅
	0.198
	0.00866


从表2可以看出，当铁助熔剂的加入量为0.1g时，熔样不平滑，熔体表面有凹陷，硫的释放曲线较差。当铁助熔剂的加入量为0.2g时，熔样变平滑，但硫的释放曲线依旧较差。加入0.30g铁助熔剂时，熔样平滑，碳硫的释放曲线流畅。当铁助熔剂的量增加至0.40g时，碳硫的释放曲线流畅，但是熔样出现迸溅情况，因此建议铁助熔剂的加入量为0.30g。
以铁、锡助熔剂为定值，加入量为铁0.30g、锡0.20～0.25g，改变钨助熔剂的量，观察熔样情况和释放曲线，结果见表4。
表4 钨助熔剂加入量试验（n=2）
	钨助熔剂加入量/g
	熔样情况
	曲线释放情况
	碳的测定值/%
	硫的测定值/%

	1.0
	平滑
	释放曲线流畅
	0.210
	0.00891

	2.0
	平滑
	释放曲线流畅
	0.214
	0.00854


从表4可以看出，加入1.0 g和2.0 g钨助熔剂时，熔样平滑，碳硫的释放曲线流畅，碳硫测定值基本一致。考虑节约试剂，选择钨助熔剂的加入量为1.0g。
因此，本方法选用0.3g铁助熔剂、0.20～0.25g锡助熔剂和1.0g钨助熔剂作为试样助熔剂。
1.3.2 助熔剂的加入顺序的影响
助熔剂不仅具有增加样品中导磁物质、提高燃烧温度的作用，而且还有增加样品流动性，稀释样品的作用。分析过程中，样品、助熔剂的叠放次序影响燃烧效果和分析稳定性。改变助熔剂的加入顺序，观察熔样情况和释放曲线，结果见表5。
表5 助熔剂的加入顺序试验（n=2）
	加入顺序
	熔样情况
	曲线释放情况
	碳的测定值/%
	硫的测定值/%

	样品+铁+锡+钨
	少许迸溅
	释放曲线流畅
	0.194
	0.00846

	铁+锡+钨+样品
	不平滑
	释放曲线较差
	0.185
	0.00802

	铁+样品+锡+钨
	平滑
	释放曲线流畅
	0.208
	0.00878


以样品+铁+锡+钨的加入顺序，发现熔样时坩埚表面有少量飞溅物。以铁+锡+钨+样品的加入顺序，发现熔样不完全，熔体不平滑，峰形不好，释放曲线较差。以铁+样品+锡+钨式的加入顺序，样品包裹在铁屑中，更利于产生电磁感应涡流，燃烧充分，熔体飞溅极少。
因此，本方法选择以铁助熔剂打底，加入样品，再覆盖锡、钨助熔剂的加入顺序。
1.3.3 称样量试验
分别称取0.5g、1.0g的3#样品，按分析步骤进行分析，测定碳硫含量，结果如表6：
表6 样品称样量选择试验（n=2）
	称样量/g
	熔样情况
	曲线释放情况
	碳的测定值/%
	硫的测定值/%

	0.50
	平滑
	释放曲线流畅
	0.205
	0.00891

	1.0
	轻微迸溅
	释放曲线流畅
	0.210
	0.00885


试验结果表明，称样量为0.50g时，熔样情况较好，熔体表面平滑，释放曲线流畅。当称样量为1.0g时，熔样时出现轻微迸溅情况，因此建议样品称样量为0.5g。
1.3.4 方法检出限和测定下限
按照试验分析步骤，以输入质量1.0000g计算，连续测定7次空白，以3倍标准偏差计算检出限，以10倍标准偏差计算测定下限，试验结果见表7：
表7 检出限和测定下限
	空白值/%
	C
	S

	
	0.00029 
	0.00034 

	
	0.00041 
	0.00032 

	
	0.00034 
	0.00028 

	
	0.00042 
	0.00035 

	
	0.00038 
	0.00032 

	
	0.00038 
	0.00036 

	
	0.00035 
	0.00033 

	平均值/%
	0.00037 
	0.00033 

	标准偏差/%
	0.000045
	0.000026

	检出限/%
	0.00013 
	0.000078 

	测定下限/%
	0.00045 
	0.00026 


2  试样分析
2.1 精密度试验
按照试验方法，对1#、2#、3#样品进行7次独立试验，精密度试验结果见表8。
2#、3#样品是在钴基试样(本底值：C 0.0102%,S 0.00%)中加入不同的钢标样配置而成。
2#：0.5000±0.0001g钴基试样+0.2100±0.0001g钢标样B3（C:0.092%,S:0.121%），称样量仅输入钴基试样的质量。
3#：0.5000g±0.0001g钴基试样+0.0298g±0.0001g钢标样B4（C:3.36%,S:0.154%），称样量仅输入钴基试样的质量。
表8 精密度试验
	样品
	1#
	2#
	3#

	检测项目
	C/%
	S/%
	C/%
	S/%
	C/%
	S/%

	理论值
	--
	--
	0.0488 
	0.0508 
	0.210 
	0.00918 

	测定值
	1
	0.00456
	0.000261
	0.0479
	0.0483
	0.202
	0.00836

	
	2
	0.00466
	0.000209
	0.0487
	0.0505
	0.205
	0.00885

	
	3
	0.00472
	0.000190
	0.0459
	0.0503
	0.213
	0.00848

	
	4
	0.00468
	0.000368
	0.0474
	0.0487
	0.207
	0.00898

	
	5
	0.00420
	0.000337
	0.0492
	0.0472
	0.202
	0.00906

	
	6
	0.00457
	0.000298
	0.0504
	0.0487
	0.208
	0.00896

	
	7
	0.00453
	0.000342
	0.0487
	0.0499
	0.201
	0.00913

	平均值/%
	0.00456
	0.000286
	0.0483 
	0.0491 
	0.205
	0.00883

	标准偏差/%
	0.00017
	0.00007
	0.0014 
	0.0012 
	0.0043
	0.00030

	RSD/%
	3.80
	24.01
	2.96 
	2.41 
	2.08
	3.36


试验结果表明，该方法精密度好、准确度高，适合于作为钴中碳和硫含量测定的行业标准分析方法。
2.2 加标回收试验
试验选取2#、3#两个样品，加入不同含量的钢标样，然后按分析步骤进行试验，计算出元素的加标回收率。测定结果见表9。
表9 加标回收试验
	2#
	称样量/g
	碳量/mg
	硫量/mg
	钢标样（C:0.092%,S:0.121%）
	测得碳量/mg
	测得硫量/mg
	碳回收率/%
	硫回收率/%

	
	
	
	
	质量/g
	碳量/mg
	硫量/mg
	
	
	
	

	
	0.5001
	0.2415
	0.2455
	0.1318
	0.1213
	0.1595
	0.3666
	0.3976
	103.13
	95.36

	
	0.5001
	0.2415
	0.2455
	0.1316
	0.1211
	0.1592
	0.3661
	0.3996
	102.89
	96.80

	3#
	称样量/g
	碳量/mg
	硫量/mg
	钢标样（C:3.36%,S:0.154%）
	测得碳量/mg
	测得硫量/mg
	碳回收率/%
	硫回收率/%

	
	
	
	
	质量/g
	碳量/mg
	硫量/mg
	
	
	
	

	
	0.5000
	1.025
	0.04415
	0.0156
	0.5242
	0.02402
	1.540
	0.0680
	98.24
	99.29

	
	0.5001
	1.025
	0.04416
	0.0151
	0.5074
	0.02325
	1.555
	0.0655
	104.45
	91.78


由表9可以看出：使用本方法碳的回收率在98.24% ~ 104.45%之间，硫的回收率在91.78%~99.29%之间，能够满足分析要求。
[bookmark: _Hlk99105411]3 精密度数据处理
3.1  背景
为了确定《钴化学分析方法 第13部分：碳和硫含量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》中碳和硫含量测定方法的重复性与再现性，12个实验室对3个水平的钴样品进行了协同试验。根据国家标准GB/T 6379.2-2004确定标准测量方法的重复性和再现性的基本方法（ISO 5725-2：1994，IDT）的规定，对收到的全部数据进行了统计分析。
[bookmark: _Hlk182959132]3.2  数据处理 
3.2.1实验室编号
表10 起草、验证单位名称
	实验室编号
	起草、验证单位名称

	1
	北矿检测技术股份有限公司

	2
	金川集团股份有限公司

	3
	浙江华友钴业股份有限公司

	4
	格林美股份有限公司

	5
	国标（北京）检验认证有限公司

	6
	大冶有色设计研究院有限公司

	7
	中国检验认证集团广西有限公司

	8
	国和通用（青岛）测试评价有限公司

	9
	中国有色桂林矿产地质研究院有限公司

	10
	山东恒邦冶炼股份有限公司

	11
	酒泉钢铁（集团）有限责任公司

	12
	有研亿金新材料有限公司


3.2.2碳和硫的原始数据及统计结果
3.2.2.1各实验室的碳和硫原始数据
表11 各实验室的碳和硫原始数据
	实验室
	独立测定次数
	wC(%)
	wS(%)

	
	
	1
	2
	3
	1
	2
	3

	1
	1
	0.00456 
	0.0479
	0.202
	0.000261 
	0.0483
	0.00836

	
	2
	0.00466 
	0.0487
	0.205
	0.000209 
	0.0505
	0.00885

	
	3
	0.00472 
	0.0459
	0.213
	0.000190 
	0.0503
	0.00848

	
	4
	0.00468 
	0.0474
	0.207
	0.000368 
	0.0487
	0.00898

	
	5
	0.00420 *
	0.0492
	0.202
	0.000337 
	0.0472
	0.00906

	
	6
	0.00457 
	0.0504
	0.208
	0.000298 
	0.0487
	0.00896

	
	7
	0.00453 
	0.0487
	0.201
	0.000342 
	0.0499
	0.00913

	2
	1
	0.00480 
	0.0475
	0.197 
	0.000528**
	0.0427*
	0.00768

	
	2
	0.00430 
	0.0501
	0.200 
	0.000633**
	0.0488*
	0.00819

	
	3
	0.00410 
	0.0442
	0.192 
	0.000608**
	0.0411*
	0.00789

	
	4
	0.00490 
	0.0452
	0.194 
	0.000558**
	0.0453*
	0.00839

	
	5
	0.00420 
	0.0494
	0.206 
	0.000553**
	0.0413*
	0.00788

	
	6
	0.00440 
	0.0424**
	0.200 
	0.000695**
	0.0445*
	0.00864

	
	7
	0.00490 
	0.0499
	0.195 
	0.000554**
	0.0494*
	0.00746

	3
	1
	0.00379
	0.0477* 
	0.222 
	0.000176
	0.0546 
	0.00812

	
	2
	0.00359
	0.0481* 
	0.209 
	0.000142
	0.0538 
	0.00724

	
	3
	0.00362
	0.0426* 
	0.208 
	0.000134
	0.0599** 
	0.00675

	
	4
	0.00423
	0.0435* 
	0.229 
	0.000154
	0.0609** 
	0.00763

	
	5
	0.00423
	0.0456* 
	0.223 
	0.000222
	0.0513
	0.00781

	
	6
	0.00368
	0.0468* 
	0.208 
	0.000119
	0.0513 
	0.00835

	
	7
	0.00375
	0.0422* 
	0.201 
	0.000211
	0.0597** 
	0.00716

	5
	1
	0.00271 
	0.0497 
	0.227 
	0.000287
	0.0481 
	0.00838 

	
	2
	0.00297 
	0.0496 
	0.220 
	0.000477
	0.0498 
	0.00860 

	
	3
	0.00294 
	0.0500 
	0.208 
	0.000395
	0.0477 
	0.00768 

	
	4
	0.00283 
	0.0483 
	0.197 
	0.000487
	0.0483 
	0.00796 

	
	5
	0.00342 
	0.0491 
	0.226 
	0.000309
	0.0481 
	0.00852 

	
	6
	0.00300 
	0.0506 
	0.214 
	0.000486
	0.0514 
	0.00895 

	
	7
	0.00298 
	0.0487 
	0.203 
	0.000519
	0.0500 
	0.00796 

	6
	1
	0.00487
	0.0499
	0.198 
	0.000204
	0.0491
	0.0101**

	
	2
	0.00498
	0.0513
	0.213 
	0.000261
	0.0481
	0.0105**

	
	3
	0.00463
	0.0473
	0.200 
	0.000359
	0.0482
	0.00728

	
	4
	0.00415
	0.0486
	0.189 
	0.000297
	0.0514
	0.00788

	
	5
	0.00469
	0.0461
	0.209 
	0.000354
	0.0497
	0.00874

	
	6
	0.00468
	0.0491
	0.215 
	0.000233
	0.0474
	0.00923

	
	7
	0.00474
	0.0476
	0.207 
	0.000338
	0.0485
	0.00997**

	7
	1
	0.00431 
	0.0499 
	0.209 
	0.000294
	0.0510 
	0.00886 

	
	2
	0.00412 
	0.0479 
	0.208 
	0.000255
	0.0507 
	0.00853 

	
	3
	0.00425 
	0.0496 
	0.214 
	0.000269
	0.0518 
	0.00927 

	
	4
	0.00429 
	0.0500 
	0.215 
	0.000294
	0.0510 
	0.00900 

	
	5
	0.00420 
	0.0462 
	0.214 
	0.000364
	0.0514 
	0.00878 

	
	6
	0.00431 
	0.0475 
	0.218 
	0.000196
	0.0483* 
	0.00934 

	
	7
	0.00435 
	0.0486 
	0.210 
	0.000226
	0.0519 
	0.00827 

	8
	1
	0.00333 
	0.0488
	0.205
	-
	0.0545
	0.0105

	
	2
	0.00312 
	0.0496
	0.198
	-
	0.0478
	0.0102

	
	3
	0.00333 
	0.0493
	0.206
	-
	0.0492
	0.0103

	
	4
	0.00350 
	0.0496
	0.195
	-
	0.0415**
	0.00962

	
	5
	0.00434 
	0.0484
	0.202
	-
	0.0414**
	0.00901

	
	6
	0.00368 
	0.0496
	0.203
	-
	0.0438**
	0.00949

	
	7
	0.00452 
	0.0494
	0.204
	-
	0.0528
	0.0105

	9
	1
	0.00465
	0.0475
	0.215 
	0.000271
	0.0499
	0.00942

	
	2
	0.00439
	0.0511
	0.207 
	0.000295
	0.0505
	0.00891

	
	3
	0.00481
	0.0498
	0.214 
	0.000343
	0.0482
	0.00883

	
	4
	0.00452
	0.0482
	0.209 
	0.000315
	0.0511
	0.00926

	
	5
	0.00477
	0.0515
	0.211 
	0.000204
	0.0486
	0.00957

	
	6
	0.00449
	0.0486
	0.203 
	0.000263
	0.0509
	0.00929

	
	7
	0.00478
	0.0497
	0.217 
	0.000216
	0.0507
	0.00937

	10
	1
	0.00459 
	0.0485 
	0.207
	0.000287
	0.0492 
	0.00914

	
	2
	0.00451 
	0.0466 
	0.218
	0.000271
	0.0505 
	0.00901

	
	3
	0.00448 
	0.0475 
	0.213
	0.000266
	0.0487 
	0.00895

	
	4
	0.00469 
	0.0488 
	0.201
	0.000285
	0.0509 
	0.00914

	
	5
	0.00452 
	0.0486 
	0.216
	0.000264
	0.0510 
	0.00906

	
	6
	0.00471 
	0.0491 
	0.209
	0.000259
	0.0479 
	0.00882

	
	7
	0.00460 
	0.0470 
	0.201
	0.000293
	0.0508 
	0.00917

	11
	1
	0.00536
	0.0494
	0.213 
	0.000441 
	0.0519 
	0.00985

	
	2
	0.00501
	0.0504
	0.210 
	0.000374 
	0.0512 
	0.00856

	
	3
	0.00512
	0.0492
	0.216 
	0.000290 
	0.0526 
	0.00879

	
	4
	0.00482
	0.0502
	0.209 
	0.000342 
	0.0516 
	0.00974

	
	5
	0.00474
	0.0498
	0.211 
	0.000482 
	0.0512 
	0.00912

	
	6
	0.00417
	0.0512
	0.215 
	0.000421 
	0.0479 
	0.00843

	
	7
	0.00476
	0.0525
	0.207 
	0.000463 
	0.0492 
	0.00864

	12
	1
	0.00351
	0.0494
	0.205 
	0.000179
	0.0490 
	0.00893

	
	2
	0.00363
	0.0498
	0.207 
	0.000188
	0.0496 
	0.00913

	
	3
	0.00365
	0.0499
	0.211 
	0.000213
	0.0487 
	0.00866

	
	4
	0.00383
	0.0503
	0.207 
	0.000222
	0.0489 
	0.00859

	
	5
	0.00489
	0.0499
	0.212 
	0.000254
	0.0496 
	0.00825

	
	6
	0.00508**
	0.0499
	0.209 
	0.000307
	0.0492 
	0.00824

	
	7
	0.00528**
	0.0502
	0.210 
	0.000372
	0.0498 
	0.00802


3.2.2.2碳和硫元素的异常值判定
对实验室数据采用格拉布斯检验，查表。当n=7，α=0.05时临界值为2.020，α=0.01时临界值为2.139。当检验统计量大于5%临界值，但小于1%临界值，为岐离值，在表11中用“*”标出；当检验统计量大于1%临界值，为离群值，在表11中用“**”标出，予以舍弃。
3.2.2.2.1碳和硫元素的柯克伦检验
各实验室提供的精密度数据重复次数为7次，根据GB/T 6379.2-2004规定n可取为多数单元中的检测结果数，同时GB/T 6379.2-2004只提供到n=6时的C临界值，因此C临界值采用n=6，p=11，此时柯克伦检验5%临界值为0.281，1%临界值为0.332。硫元素水平1的C临界值采用n=6，p=10，此时柯克伦检验5%临界值为0.303，1%临界值为0.357。柯克伦检验结果见表12，检验结果表明实验室2金川集团股份有限公司的碳元素水平2有一离群值、实验室3浙江华友钴业股份有限公司的硫元素水平2有三个离群值、实验室6大冶有色设计研究院有限公司的硫元素水平3有三个离群值、实验室8国和通用（青岛）测试评价有限公司硫元素的水平2有三个离群值、实验室12有研亿金新材料有限公司碳元素的水平1有两个离群值（用“**”标出）予以舍弃，实验室8国和通用（青岛）测试评价有限公司硫元素的水平1没有实数（用“-”标出），予以舍弃，其余数值参与后续统计分析。
表12 碳和硫的柯克伦检验结果（各实验室标准差）
	实验室
	C
	S

	
	水平1
	水平2
	水平3
	水平1
	水平2
	水平3

	1北矿检测技术股份有限公司
	0.00017 
	0.0014 
	0.0043 
	0.000069 
	0.0012 
	0.00030 

	2金川集团股份有限公司
	0.00034 
	0.0031 
	0.0046 
	0.000059 
	0.0034 
	0.00041 

	3浙江华友钴业股份有限公司
	0.00027 
	0.0024 
	0.0104 
	0.000039 
	0.0042 
	0.00057 

	5国标（北京）检验认证有限公司
	0.00022 
	0.00079 
	0.0115 
	0.000094 
	0.0014 
	0.00044 

	6大冶有色设计研究院有限公司
	0.00026 
	0.0017 
	0.0092 
	0.000061 
	0.0013 
	0.0012 

	7中国检验认证集团广西有限公司
	0.00008 
	0.0014 
	0.0036 
	0.000054 
	0.0012 
	0.00038 

	8国和通用（青岛）测试评价有限公司
	0.00054 
	0.00047 
	0.0040 
	-
	0.0053 
	0.00058 

	9中国有色桂林矿产地质研究院有限公司
	0.00017 
	0.0015 
	0.0049 
	0.000050 
	0.0012 
	0.00027 

	10山东恒邦冶炼股份有限公司
	0.00009 
	0.00097 
	0.0068 
	0.000013 
	0.0012 
	0.00013 

	11酒泉钢铁（集团）有限责任公司
	0.00037 
	0.0011 
	0.0033 
	0.000069 
	0.0017 
	0.00057 

	12有研亿金新材料有限公司
	0.00078 
	0.00029 
	0.0025 
	0.000070 
	0.00042 
	0.00040 

	Smax
	0.00078 
	0.0031 
	0.0115 
	0.000094 
	0.0053 
	0.0012 

	C
	0.427 
	0.337 
	0.275 
	0.233 
	0.404 
	0.441 


3.2.2.2.2碳和硫元素的实验室间格拉布斯检验
将格拉布斯检验应用于单元平均值，表13为碳和硫的相应检验结果。一个离群观测值检验结果实验室数p=11时，显著性水平为1%时G临界值为2.564；显著性水平为5%时G临界值为2.355。一个离群观测值检验结果实验室数p=10时，显著性水平为1%时G临界值为2.482；显著性水平为5%时G临界值为2.290。结果表明硫元素水平1的最大值离群，实验室2金川集团股份有限公司的硫元素水平1予以剔除。
表13 碳和硫格拉布斯检验（一个离群观测值情形）
	实验室
	C
	S

	
	水平1
	水平2
	水平3
	水平1
	水平2
	水平3

	1北矿检测技术股份有限公司
	0.00456 
	0.0483 
	0.205
	0.000286 
	0.0491 
	0.00883 

	2金川集团股份有限公司
	0.00451 
	0.0470 
	0.198
	0.000590 
	0.0447 
	0.00802 

	3浙江华友钴业股份有限公司
	0.00384 
	0.0452 
	0.214
	0.000165 
	0.0528 
	0.00758 

	5国标（北京）检验认证有限公司
	0.00298 
	0.0494 
	0.214
	0.000423 
	0.0491 
	0.00829 

	6大冶有色设计研究院有限公司
	0.00468 
	0.0486 
	0.204
	0.000292 
	0.0489 
	0.00828 

	7中国检验认证集团广西有限公司
	0.00426 
	0.0485 
	0.213
	0.000271 
	0.0509 
	0.00886 

	8国和通用（青岛）测试评价有限公司
	0.00369 
	0.492
	0.202
	-
	0.0511 
	0.00995 

	9中国有色桂林矿产地质研究院有限公司
	0.00463 
	0.0495 
	0.211
	0.000272 
	0.0500 
	0.00924 

	10山东恒邦冶炼股份有限公司
	0.00459 
	0.0480 
	0.209
	0.000275 
	0.0499 
	0.00904 

	11酒泉钢铁（集团）有限责任公司
	0.00485 
	0.0504 
	0.212
	0.000402 
	0.0508 
	0.00902 

	12有研亿金新材料有限公司
	0.00390 
	0.0499 
	0.209
	0.000248 
	0.0493 
	0.00855 

	Max/%
	0.00485 
	0.0504 
	0.214 
	0.000590 
	0.0528 
	0.00995 

	Min/%
	0.00298 
	0.0452 
	0.198
	0.000165 
	0.0447 
	0.00758 

	Gmax
	1.112 
	1.267 
	1.138 
	2.844 
	1.538 
	1.932 

	Gmin
	2.212 
	2.439 
	2.009 
	0.388 
	2.464 
	1.726 


3.2.2.3碳和硫元素的精密度计算
剔除离群值后，碳和硫的重复性、再现性计算结果见表14。
表14 碳和硫的重复性和再现性
	统计量
	C
	S

	
	水平1
	水平2
	水平3
	水平1
	水平2
	水平3

	T1
	0.32 
	3.70 
	16.03 
	0.02 
	3.51 
	0.64 

	T2
	0.001
	0.180
	3.339
	0.000
	0.174
	0.006

	T3
	75
	76
	77
	63
	71
	74

	T4
	515
	526
	539
	441
	473
	506

	T5
	0.0000061 
	0.00014 
	0.0029 
	0.00000020 
	0.00018 
	0.000013 

	Sr2
	0.000000096 
	0.0000022 
	0.000044 
	0.0000000038 
	0.0000030 
	0.00000021 

	SL2
	0.00000034 
	0.0000016 
	0.000022 
	0.0000000055 
	0.0000033 
	0.00000040 

	SR2
	0.00000043 
	0.00000 
	0.000065 
	0.0000000093 
	0.0000063 
	0.00000061 

	Sr
	0.00031 
	0.0015 
	0.0066 
	0.000062 
	0.0017 
	0.00046 

	SR
	0.00066 
	0.002 
	0.0081 
	0.000096 
	0.0025 
	0.00078 

	总平均值
	0.0042 
	0.049 
	0.21 
	0.0003 
	0.049 
	0.0087 

	r
	0.0009 
	0.005 
	0.02 
	0.0002 
	0.005 
	0.0013 

	R
	0.0019 
	0.006 
	0.03 
	0.0003 
	0.008 
	0.0022 


3.2.3重复性和再现性
碳和硫元素所有水平的重复性、再现性计算结果见表。
[bookmark: _Hlk182959518]表15 碳重复性和再现性
	wC/%
	0.0042 
	0.049 
	0.21

	r/%
	0.0009 
	0.005 
	0.02 

	R/%
	0.0019 
	0.006
	0.03


表16 硫重复性和再现性
	wS/%
	0.0003
	0.049 
	0.0087 

	r/%
	0.0002 
	0.005
	0.0013 

	R/%
	0.0003 
	0.008 
	0.0022 


二）预期效益
本标准整合了YS/T 281.13-2011《钴化学分析方法 第13部分：硫量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》和YS/T 281.14-2011《钴化学分析方法 第14部分：碳量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法》，优化了标准结构，采用碳、硫标准样品，同步校准仪器碳通道和硫通道，实现碳、硫同时测定，更新了重复性和再现性的数值，对贸易结算和指导生产具有重要意义。本标准在制定过程中，调研了国内多家企业，标准技术先进，具有充分的可操作性、适用性，综合水平达到了国内先进水平，完全能够满足国内外用户、市场的需求。本标准为金属钴中碳和硫含量的同时测定提供依据，有利于企业精准把控金属钴原料质量，提升产品合格率与国际市场竞争力。
本标准作为行业基础性标准，起到了规范、统一方法，指导生产、科研、贸易的作用，被广泛用于生产、科研单位的生产、研究和经贸单位的贸易质量检验和仲裁。本标准有效解决了贸易往来之间的质量异议和技术交流，保证了量值的正常传递，并被众多单位列为实验室的认可项目和处理质量异议、仲裁分析的首选方法。
本标准注重环保性和节能减排，为促进国际经贸往来和国民经济可持续发展提供了强有力的技术支持。我国涉金属钴生产、加工、科研和贸易的企事业和研究单位上百家，涉及到的间接经济效益高达数亿元。验证单位一致认为：《钴化学分析方法》系列标准的编写符合GB/T 1.1-2020《标准化工作导则》的编制要求。该标准技术先进、可操作性强，结构合理、文字简练、条理清晰，达到了国内先进水平。
[bookmark: _Hlk197355524]四、与国际、国外同类标准对比情况
无。
五、采用国际标准和国外先进标准的情况
无。
六、与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准的关系
本标准完全满足现行法律、法规等的要求，标准格式规范。
七、重大分歧意见的处理和依据
无。
八、标准中涉及专利的情况
本标准不涉及专利和知识产权问题。
九、标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议
建议该标准作为推荐性行业标准，发布六个月后实施。本标准实施同时，废止YS/T 281.13-2011，YS/T 281.14-2011。
建议加大力度对此标准进行宣贯和培训，将此标准推广给相关企业，以扩大此标准在相关机构中的使用。
十、其他应予说明的事项
无。
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