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前   言
本文件按照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》的规定起草。
[bookmark: OLE_LINK23]本文件是YS/T 281《钴化学分析方法》的第13部分。YS/T 281已经发布了以下部分：
——第1部分：铁量的测定 磺基水杨酸分光光度法；
——第2部分：铝量的测定 铬天青S分光光度法；
——第3部分：硅量的测定 钼蓝分光光度法；
——第4部分：砷量的测定 钼蓝分光光度法；
——第5部分：磷量的测定 钼蓝分光光度法；
——第6部分：镁、钠含量的测定 火焰原子吸收光谱法；
——第7部分：锌、镉、铅、镍、铜、锰含量的测定 火焰原子吸收光谱法；
——第12部分：砷、锑、铋、锡、铅量的测定 电热原子吸收光谱法 ；
——第13部分：碳和硫含量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法；
——第15部分：砷、锑、铋量的测定 氢化物发生-原子荧光光谱法；
——第16部分：砷、镉、铜、锌、铅、铋、锡、锑、硅、锰、铁、镍、铝、镁量的测定 直流电弧原子发射光谱法；
[bookmark: OLE_LINK39][bookmark: OLE_LINK15]——第17部分：镁、铝、锰、镍、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋、砷、磷和铁含量的测定 电感耦合等离子体质谱法；
——第19部分：钙、镁、锰、铁、镉、锌量的测定 电感耦合等离子体发射光谱法；
——第20部分：氧量的测定 脉冲-红外吸收法。
本文件代替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》及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》，与YS/T 281.13-2011及YS/T 281.14-2011相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：
a）修改碳、硫的测定方式，采用碳、硫标准样品，同步校准仪器碳通道和硫通道，实现碳、硫含量由单元素分别测定修改为同时测定（见8.3，YS/T 281.13-2011的5.3，YS/T 281.14-2011的5.3）；
b）修改了试料量（见8.4，YS/T 281.13-2011的5.5.1，YS/T 281.14-2011的5.5.1）；
[bookmark: OLE_LINK13][bookmark: OLE_LINK11]c）修改了助熔剂的用量（见8.6，YS/T 281.13-2011的3.2，YS/T 281.14-2011的3.2）；
[bookmark: OLE_LINK12]d) 更改了精密度数据（见10.1和10.2，YS/T 281.13-2011的6.1和6.2，YS/T 281.14-2011的6.1和6.2）。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口。
本文件起草单位：北矿检测技术股份有限公司、金川集团股份有限公司、浙江华友钴业股份有限公司、格林美股份有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、大冶有色设计研究院有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、国合通用（青岛）测试评价有限公司、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、山东恒邦冶炼股份有限公司、酒泉钢铁（集团）有限责任公司、有研亿金新材料有限公司。
本文件主要起草人：刘聪、谢云燕、阮桂色、何云祥、李艳、许开华、王长华、袁嫣、任利华、陈亮、余俊、刘若彤、魏文、张一炎、辛梦琦、尹昌慧、吕春欣、王涛、马晓玉
本文件所代替标准的历次版本发布情况为：
[bookmark: OLE_LINK18]——1988年首次发布为GB/T 8648.13-1988、GB/T 8648.14-1988；
[bookmark: OLE_LINK21][bookmark: OLE_LINK5][bookmark: OLE_LINK19][bookmark: OLE_LINK20]——1994年第一次修订为YS/T 281.13-1994、YS/T 281.14-1994、YS/T 281.15-1994、YS/T 281.16-1994；
[bookmark: OLE_LINK22]——2011年为第二次修订时整合为YS/T 281.13-2011、YS/T 281.14-2011；
[bookmark: OLE_LINK2]——本次为第三次修订。

引   言
钴是一种重要的过渡金属元素，具有广泛的用途和应用领域，涉及电池材料、超合金、磁性材料、化工催化剂等。随着新能源和新材料领域的快速发展，对钴的需求量将持续增加，特别是锂离子电池
市场的快速增长，将对钴的需求量起到极大的推动作用。YS/T 281-2011《钴化学分析方法》发布以来，在国内钴生产单位、研究单位和第三方检测机构得到了广泛应用，满足了钴产品的生产和贸易要求。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。
YS/T 281《钴化学分析方法》拟由14个部分组成，本文件为第13部分。
——第1部分：铁量的测定 磺基水杨酸分光光度法；
——第2部分：铝量的测定 铬天青S分光光度法；
——第3部分：硅量的测定 钼蓝分光光度法；
——第4部分：砷量的测定 钼蓝分光光度法；
——第5部分：磷量的测定 钼蓝分光光度法；
——第6部分：镁、钠含量的测定 火焰原子吸收光谱法；
——第7部分：锌、镉、铅、镍、铜、锰含量的测定 火焰原子吸收光谱法；
——第12部分：砷、锑、铋、锡、铅量的测定 电热原子吸收光谱法 ；
[bookmark: OLE_LINK16]——第13部分：碳和硫含量的测定 高频感应炉燃烧红外吸收法；
——第15部分：砷、锑、铋量的测定 氢化物发生-原子荧光光谱法；
——第16部分：砷、镉、铜、锌、铅、铋、锡、锑、硅、锰、铁、镍、铝、镁量的测定 直流电弧原子发射光谱法；
——第17部分：镁、铝、锰、镍、铜、锌、镉、锡、锑、铅、铋、砷、磷和铁含量的测定 电感耦合等离子体质谱法；
——第19部分：钙、镁、锰、铁、镉、锌量的测定 电感耦合等离子体发射光谱法；
——第20部分：氧量的测定 脉冲-红外吸收法。
YS/T 281.13-202X
GB/T 

YS/T 281.13-202X
[bookmark: _Hlk103606211][bookmark: OLE_LINK45]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》是对“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》”及“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》”的整合修订，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。
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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
1  范围
本文件描述了高频感应炉燃烧红外吸收法测定钴中碳、硫含量的方法。
本文件适用于钴中碳、硫含量的测定。测定范围（质量分数）：碳0.0040％～0.20％；硫0.00050％～0.050％。
[bookmark: OLE_LINK28]2  规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定
3  术语和定义
[bookmark: OLE_LINK9]本文件没有需要界定的术语和定义。
4  方法原理
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。
5 试剂或材料
5.1 铁助熔剂，wc≤0.0005%，ws≤0.0005%。
5.2 锡助熔剂，wc≤0.0008%，ws≤0.0005%。
5.3 钨助熔剂，wc≤0.0008%，ws≤0.0005%。
[bookmark: OLE_LINK3]5.4 陶瓷坩埚（φ24 mm×25 mm）：使用前应于1200 ℃氧气流中灼烧1h～1.5 h，取出置于干燥器内冷却备用（2天内有效）。
5.5 氧气，体积分数不小于99.5%。
[bookmark: OLE_LINK29][bookmark: OLE_LINK4]5.6 标准样品/标准物质：碳、硫含量与待测样品相近的有证标准样品/标准物质，或钢铁类标准样品/标准物质。
6  仪器设备
高频红外碳硫分析仪。
仪器工作条件参见附录B。
高频炉：1.0 kw～2.5 kw；
频率＞6.0 MHz；
检测器灵敏度：0.0001%。
[bookmark: OLE_LINK17]7   样品
样品为屑状或粉末状。
8  试验步骤
8.1 仪器准备
仪器分析前应预热，调试检查仪器，使仪器各参数处于正常状态；利用仪器检漏程序或其他辅助设备确定仪器无漏气现象。按附录B确定测定条件，按仪器说明书准备好仪器待用。
8.2 空白试验
按照与测定（8.6）相同的条件进行空白试验，以输入质量1.0000g计算，碳、硫空白值不大于0.0005%，极差不大于0.0003%，至少测定3次，取平均值，进行空白校准；不能进行空白校准的，记录空白值。
8.3 仪器校准
根据待测试料中的碳、硫含量，选取标准样品/标准物质(5.6)，按照与测定(8.6)相同的条件进行分析并校准；用另一标准样品/标准物质(5.6)进行验证，所得结果应在标准样品/标准物质证书给出的允许范围内，否则应找到原因并重新校准。
8.4 试料
称取0.50g样品（7），精确至0.0001g。
8.5平行试验
平行做两份试验，取其平均值。
8.6 测定
8.6.1 将试料（8.4）置于铺有0.3g铁助熔剂（5.1）的坩埚（5.4）中，再覆盖0.2 g～0.25 g锡助熔剂（5.2）、1 g钨助熔剂（5.3）。
8.6.2 将坩埚置于炉子的支座上，升到燃烧位置。选择仪器最佳分析条件，如积分时间、比较水平的设置等，按仪器说明书中“自动”分析步骤操作，仪器根据称样量自动计算后显示结果。
9  试验数据处理
碳、硫含量由计算机自动给出，以质量分数表示，未进行空白校准的应手动减去空白值(8.2),计算结果保留两位有效数字，数值修约按照GB/T8170规定执行。
10  精密度
10.1 重复性
在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%，重复性限（r）按以下表1数据采用线性内插法或外延法求得。精密度试验的原始数据见附录A。
表1重复性限
	[bookmark: OLE_LINK1]wc/%
	0.0042
	0.049
	0.21

	r/%
	0.0009 
	0.005
	0.02 

	ws/%
	0.0003
	0.049 
	0.0087 

	r/%
	0.0002 
	0.005
	0.0013 


10.2 再现性
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不大于再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表2数据采用线性内插法或外延法求得。
表2再现性限
	wc/%
	0.0042
	0.049
	0.21

	R/%
	0.0019 
	0.006
	0.03

	ws/%
	0.0003
	0.049 
	0.0087 

	R/%
	0.0003 
	0.008 
	0.0022 


11 试验报告
试验报告至少给出以下几个方面的内容：
——试验对象；
——本文件编号；
——分析结果及其表示；
——与基本分析步骤的差异；
——测定中观察到的异常现象；
——试验日期。	






附录A
（资料性）
精密度试验原始数据
精密度数据是在202X年由X家实验室对碳和硫含量的X个不同水平样品进行共同试验确定的。每个实验室对每个水平的碳和硫含量在重复性条件下独立测定7次试验。测定的原始数据见表A.1～A.2。
表A.1 碳的精密度试验原始数据
	元素
	实验室
	水平数
	wC/%

	
	
	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7

	C
	1
	1
	0.00456 
	0.00466 
	0.00472 
	0.00468 
	0.00420 
	0.00457 
	0.00453 

	
	
	2
	0.0479
	0.0487
	0.0459
	0.0474
	0.0492
	0.0504
	0.0487

	
	
	3
	0.202
	0.205
	0.213
	0.207
	0.202
	0.208
	0.201

	
	2
	1
	0.00480 
	0.00430 
	0.00410 
	0.00490 
	0.00420 
	0.00440 
	0.00490 

	
	
	2
	0.0475
	0.0501
	0.0442
	0.0452
	0.0494
	0.0424
	0.0499

	
	
	3
	0.197 
	0.200 
	0.192 
	0.194 
	0.206 
	0.200 
	0.195 

	
	3
	1
	0.00379
	0.00359
	0.00362
	0.00423
	0.00423
	0.00368
	0.00375

	
	
	2
	0.0477 
	0.0481 
	0.0426 
	0.0435 
	0.0456 
	0.0468 
	0.0422 

	
	
	3
	0.222 
	0.209 
	0.208 
	0.229 
	0.223 
	0.208 
	0.201 

	[bookmark: OLE_LINK24]
	5
	1
	0.00487
	0.00498
	0.00463
	0.00415
	0.00469
	0.00468
	0.00474

	
	
	2
	0.0499
	0.0513
	0.0473
	0.0486
	0.0461
	0.0491
	0.0476

	
	
	3
	0.198 
	0.213 
	0.200 
	0.189 
	0.209 
	0.215 
	0.207 

	
	6
	1
	0.00431 
	0.00412 
	0.00425 
	0.00429 
	0.00420 
	0.00431 
	0.00435 

	
	
	2
	0.0499 
	0.0479 
	0.0496 
	0.0500 
	0.0462 
	0.0475 
	0.0486 

	
	
	3
	0.209 
	0.208 
	0.214 
	0.215 
	0.214 
	0.218 
	0.210 

	
	7
	1
	0.00465
	0.00439
	0.00481
	0.00452
	0.00477
	0.00449
	0.00478

	
	
	2
	0.0475
	0.0511
	0.0498
	0.0482
	0.0515
	0.0486
	0.0497

	
	
	3
	0.215 
	0.207 
	0.214 
	0.209 
	0.211 
	0.203 
	0.217 

	
	8
	1
	0.00333 
	0.00312 
	0.00333 
	0.00350 
	0.00434 
	0.00368 
	0.00452 

	
	
	2
	0.0488
	0.0496
	0.0493
	0.0496
	0.0484
	0.0496
	0.0494

	
	
	3
	0.205
	0.198
	0.206
	0.195
	0.202
	0.203
	0.204

	
	9
	1
	0.00459 
	0.00451 
	0.00448 
	0.00469 
	0.00452 
	0.00471 
	0.00460 

	
	
	2
	0.0485 
	0.0466 
	0.0475 
	0.0488 
	0.0486 
	0.0491 
	0.0470 

	
	
	3
	0.207
	0.218
	0.213
	0.201
	0.216
	0.209
	0.201

	
	10
	1
	0.00536
	0.00501
	0.00512
	0.00482
	0.00474
	0.00417
	0.00476

	
	
	2
	0.0494
	0.0504
	0.0492
	0.0502
	0.0498
	0.0512
	0.0525

	
	
	3
	0.213 
	0.210 
	0.216 
	0.209 
	0.211 
	0.215 
	0.207 

	
	11
	1
	0.00351
	0.00363
	0.00365
	0.00383
	0.00489
	0.00508
	0.00528

	
	
	2
	0.0494
	0.0498
	0.0499
	0.0503
	0.0499
	0.0499
	0.0502

	
	
	3
	0.205 
	0.207 
	0.211 
	0.207 
	0.212 
	0.209 
	0.210 

	
	12
	1
	0.00456 
	0.00466 
	0.00472 
	0.00468 
	0.00420 
	0.00457 
	0.00453 

	
	
	2
	0.0479
	0.0487
	0.0459
	0.0474
	0.0492
	0.0504
	0.0487

	
	
	3
	0.202
	0.205
	0.213
	0.207
	0.202
	0.208
	0.201


表A.2 硫的精密度试验原始数据
	元素
	实验室
	水平数
	wC/%

	
	
	
	1
	2
	3
	4
	5
	6
	7

	S
	1
	1
	0.000261 
	0.000209 
	0.000190 
	0.000368 
	0.000337 
	0.000298 
	0.000342 

	
	
	2
	0.0483
	0.0505
	0.0503
	0.0487
	0.0472
	0.0487
	0.0499

	
	
	3
	0.00836
	0.00885
	0.00848
	0.00898
	0.00906
	0.00896
	0.00913

	
	2
	1
	0.000528
	0.000633
	0.000608
	0.000558
	0.000553
	0.000695
	0.000554

	
	
	2
	0.0427
	0.0488
	0.0411
	0.0453
	0.0413
	0.0445
	0.0494

	
	
	3
	0.00768
	0.00819
	0.00789
	0.00839
	0.00788
	0.00864
	0.00746

	
	3
	1
	0.000176
	0.000142
	0.000134
	0.000154
	0.000222
	0.000119
	0.000211

	
	
	2
	0.0546 
	0.0538 
	0.0599 
	0.0609 
	0.0513 
	0.0513 
	0.0597 

	
	
	3
	0.00812
	0.00724
	0.00675
	0.00763
	0.00781
	0.00835
	0.00716
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	5
	1
	0.000287
	0.000477
	0.000395
	0.000487
	0.000309
	0.000486
	0.000519

	
	
	2
	0.0481 
	0.0498 
	0.0477 
	0.0483 
	0.0481 
	0.0514 
	0.0500 

	
	
	3
	0.00838 
	0.00860 
	0.00768 
	0.00796 
	0.00852 
	0.00895 
	0.00796 

	
	6
	1
	0.000204
	0.000261
	0.000359
	0.000297
	0.000354
	0.000233
	0.000338

	
	
	2
	0.0491
	0.0481
	0.0482
	0.0514
	0.0497
	0.0474
	0.0485

	
	
	3
	0.0101
	0.0105
	0.00728
	0.00788
	0.00874
	0.00923
	0.00997

	
	7
	1
	0.000294
	0.000255
	0.000269
	0.000294
	0.000364
	0.000196
	0.000226

	
	
	2
	0.0510 
	0.0507 
	0.0518 
	0.0510 
	0.0514 
	0.0483 
	0.0519 

	
	
	3
	0.00886 
	0.00853 
	0.00927 
	0.00900 
	0.00878 
	0.00934 
	0.00827 

	
	8
	1
	0.000271
	0.000295
	0.000343
	0.000315
	0.000204
	0.000263
	0.000216

	
	
	2
	0.0499
	0.0505
	0.0482
	0.0511
	0.0486
	0.0509
	0.0507

	
	
	3
	0.00942
	0.00891
	0.00883
	0.00926
	0.00957
	0.00929
	0.00937

	
	9
	1
	-
	-
	-
	-
	-
	-
	-

	
	
	2
	0.0545 
	0.0478 
	0.0492 
	0.0415 
	0.0414 
	0.0438 
	0.0528 

	
	
	3
	0.0105
	0.0102
	0.0103
	0.00962
	0.00901
	0.00949
	0.0105

	
	10
	1
	0.000287
	0.000271
	0.000266
	0.000285
	0.000264
	0.000259
	0.000293

	
	
	2
	0.0492 
	0.0505 
	0.0487 
	0.0509 
	0.0510 
	0.0479 
	0.0508 

	
	
	3
	0.00914
	0.00901
	0.00895
	0.00914
	0.00906
	0.00882
	0.00917

	
	11
	1
	0.000441 
	0.000374 
	0.000290 
	0.000342 
	0.000482 
	0.000421 
	0.000463 

	
	
	2
	0.0519 
	0.0512 
	0.0526 
	0.0516 
	0.0512 
	0.0479 
	0.0492 

	
	
	3
	0.00985
	0.00856
	0.00879
	0.00974
	0.00912
	0.00843
	0.00864

	
	12
	1
	0.000179
	0.000188
	0.000213
	0.000222
	0.000254
	0.000307
	0.000372

	
	
	2
	0.0490 
	0.0496 
	0.0487 
	0.0489 
	0.0496 
	0.0492 
	0.0498 

	
	
	3
	0.00893
	0.00913
	0.00866
	0.00859
	0.00825
	0.00824
	0.00802






附 录B
仪器工作条件
（资料性）
[bookmark: OLE_LINK25]高频红外分析仪测定碳的参考工作条件见表B.1。
表B.1 碳的参考工作条件
	载气
	输入氧气压力/MPa(psi，kgf·cm-2)
	系统气体压力/MPa(psi，kgf·cm-2)
	气动气流量
/L·min-1
	氧气流量
/L·min-1
	最短分析时间
/s

	氧气 99.5％
	(35～37，2.5～2.6)
	(12，0.85)
	1
	3
	40










