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编制说明
1、 工作简况
1任务来源
根据《工信厅科（2017）40号》文件，山东南山铝业股份有限公司承担《铝电解质化学分析方法第3部分：钠、钙、镁、钾、锂元素含量的测定电感耦合等离子体原子发射光谱法》标准的起草工作，计划号：2017-0167T-YS。
2目的和意义

在铝电解过程中，电解质是保证电解过程能够顺利进行的重要条件之一。了解和掌握电解质的各种性质，有助于指导实际生产条件的控制，改善生产技术指标，提高生产效益。通过了解电解质成分，我们可以更好的监测电解槽中原料和溶剂的配比情况，从而进行调整，保证实际生产的顺利进行。在铝电解生产过程中，常向电解质中添加氟化钠、氟化钙、氟化镁、氟化锂等添加剂，用以改善铝电解质的性质，达到提高电流效率和节能减排的目的。
2.1 电解质中各溶剂的作用

铝电解质中的主要成分与电解工艺息息相关，各组分的含量将影响铝电解槽的电流效率及原铝质量。以下列出了几种主要溶剂的作用，详细性质请参考表1：
（1）氟化钠：通常用于电解槽的预热或开动初期，因为在这个时期，新槽的炭素内衬对氟化钠有选择性的吸收使电解质的分子比急剧下降，同时装新槽所用的冰晶石的分子比较低；但电解槽的启动初期的生产条件要求高分子比电解质，以便形成稳固的电解槽炉膛，为后期的平稳运行奠定基础。
（2）氟化钙：主要是对炉帮的形成有好处，可使炉帮坚固，同时可降低电解质的初晶温度，从而降低电解温度。
（3）氟化镁：与添加氟化钙的作用基本相似，但在提高电流效率和电解质的导电率方面比氟化钙的作用更为明显。

（4）氟化锂：氟化锂的添加可明显降低电解温度和提高电解质导电率，是提高电流效率和降低电耗的一种很好的添加剂。
表1
	      性质

添加剂
	初晶温度
	密度
	导电度
	粘度
	表面性质
	挥发性
	氧化铝溶解度

	氟化钠
	可降低电解质的初晶温度
	可减小电解质密度
	减小电解质导电率
	减小电解质粘度
	增大电解质与碳素材料的湿润角
	增大电解质的挥发性
	减小氧化铝在电解质中的溶解度

	氟化钙
	可降低电解质的初晶温度。每添加1%可降低约3℃
	可增大电解质密度
	减小电解质导电度
	增大电解质粘度
	增大电解质与铝液的界面张力，也增大电解质与碳素材料的湿润角
	降低电解质的挥发性
	减小氧化铝的溶解度，γ－Al2O3向α－Al2O3转化，利于形成炉帮结构

	氟化镁
	可降低电解质的初晶温度。每添加1%可降低约5℃
	可增大电解质密度
	减小电解质导电度
	增大电解质粘度
	增大电解质与铝液的界面张力，也增大电解质与碳素材料的湿润角
	降低电解质的挥发性
	减小氧化铝在电解质中的溶解度和溶解速度

	氟化锂
	明显降低电解质的初晶温度。每添加1%可降低约8℃
	可减小电解质密度
	明显提高电导率
	减小电解质粘度
	对电解质的表面性质影响微小
	降低电解质的挥发性
	明显降低氧化铝在电解质中的溶解度和溶解速度


2.2 电解质的分析工艺

电解铝生产过程中要求工艺精确控制、提高电流效率、有效降低物料消耗，需依靠及时、准确的铝电解质分析数据，这就给分析工作者提出了更高的要求。
《铝电解质化学分析方法第3部分：钠、钙、镁、钾、锂元素含量的测定电感耦合等离子体原子发射光谱法》方法采用之前，行业内使用的容量滴定法步骤繁琐、耗时长，且仅能对单个元素单独进行测定，线性范围窄、效率低，难以及时为电解生产提供精准的数据参数。

现在采用电感耦合等离子体联测法可同时测定不同元素含量，且标准曲线范围宽，解决了化学分析方法快速测定铝电解质中主要元素的难题，满足了对复杂铝电解质分析的需要。该方法通过精密度和回收率试验，验证了方法的准确性和可行性，可以满足铝电解工业生产要求。同时无论从节能降耗方面，还是经济利益方面，控制电解质添加剂的配比十分必要，该方法实现了真正意义上的电解槽精确控制模式，具有良好的应用前景。
3编制组成员单位
在全国有色标委会组织下，成立了由山东南山铝业股份有限公司、云南云铝润鑫铝业有限公司、内蒙古霍煤鸿骏铝电有限责任公司等单位组成的编制工作组。

3.1主编单位简介

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。
3.2成员单位简介：

3.2.1昆明冶金研究院
昆明冶金研究院创建于1953年，原名“重工业部有色局西南分局实验所”，是原冶金部重点建设的西南地区有色金属矿冶科学技术研究中心。建院65年来，建成省级以上创新平台17个（其中国家级5个），省级科技创新团队4个，院士专家工作站4个；共完成国家973、863计划课题10项、省部重点项目200余项、院企合作项目900余项，每年在研项目约30项；获授权专利300余件，其中发明专利150余件；制定标准30余项，其中国际标准1项；出版专著20余部；取得重大科技成果（鉴定）150项，获得国家发明奖4项、国家科技进步奖10项、省部级科技进步奖60余项。科研成果应用推广到100余家企业，产生经济效益超过100亿元。

3.2.2内蒙古霍煤鸿骏铝电有限责任公司

内蒙古霍煤鸿骏铝电有限责任公司是由国家电投集团内蒙古能源有限公司、新加坡大陆咨询有限公司和德正资源控股有限公司共同出资组建的，主营电解铝生产加工、兼营发电、售电、供热等业务的中外合资企业。公司成立于2002年11月27日，注册资本33亿元，现已形成包括180万千瓦火电、30万千瓦风电、81万吨电解铝及具备独立运行能力的局域电网和监控中心的煤（风）电铝循环经济产业集群，年消纳劣质煤达1000万吨。

3.2.3伊电控股集团有限公司

伊电控股集团有限公司是一个集发电、铝冶炼、铝加工、碳素生产、粉煤灰综合利用等产业为一体的大型工业循环经济企业。现有2220兆瓦火电装机容量、年产84万吨电解铝、25万吨哈兹列特连铸连轧铝板带、60万吨铝板带箔、32万吨铝用碳素等生产能力。拥有我国第一个300KA电解铝系列、400KA电解铝系列、亚洲第一条哈兹列特连铸连轧铝板带生产线。

3.2.4云南云铝润鑫铝业有限公司

云南云铝润鑫铝业有限公司由云南铝业股份有限公司控股，主营业务为重熔用铝锭及铝加工制品生产及销售，主要产品重熔铝锭已在伦敦金属交易所和上海金属交易所注册，目前已形成铝冶炼产能30万吨/年、铝合金产能25万吨/年的综合产能，拥有资产总额39亿元，基本形成了铝冶炼、铝加工生产于一体的绿色低碳水电铝国有综合性企业。
3.2.5中铝山西新材料有限公司

中铝山西新材料有限公司由中国铝业股份有限公司山西分公司和山西华泽铝电有限公司于2017年8月合并重组而成，是山西省第一家拥有“矿山-氧化铝-电解铝-铝加工”并配套自备发电机组的完整铝产业链的大型企业，是运城市第一家资产上百亿、年产值上百亿的“双百亿”铝工业企业。技术研发中心是中铝山西新材料有限公司的技术研发机构。承担着公司新材料、新产品、新技术、新工艺的研发与推广应用工作，负责公司科技管理与知识产权的管理工作，负责研发过程分析检测工作以及分析方法及标准的研究，负责公司的原燃物料和过程样品的分析检测等工作。

3.2.6包头铝业有限公司
包头铝业有限公司前身是包头铝厂，始建于1958年。截止2017年6月，包铝拥有年产电解铝135万吨，发电装机容量171万千瓦，炭素制品12万吨、高纯铝2万吨的生产能力，总资产184亿元，有500kA、400kA、240kA、200kA电解铝生产线五条、高纯铝生产线一条、炭素制品生产线一条、铝合金铸造生产线多条。主要产品有原铝液、普铝锭、A356合金、高纯铝、电工圆铝杆及铝电解用炭素制品。包头铝业有限公司中心试验室（生产指挥保障中心）(以下简称试验室) 是包头铝业有限公司直接领导的二级技术实体。近年来，试验室发挥铝及铝合金、炭素分析检测的优势，先后完成多项科研及技改项目，并多次参与有关国家标准的制定、复验工作。
4主要工作过程

2016年10月，山东南山铝业股份有限公司向全国有色金属标准化技术委员会提交《铝电解质化学分析方法 第3部分：钠、钙、镁、钾、锂元素含量的测定电感耦合等离子体原子发射光谱法》行业标准立项建议书，申请立项。
2017年4月，工业和信息化部办公厅发布《关于印发2017年第一批行业标准制修订计划的通知》（工信厅科【2017】40号），山东南山铝业股份有限公司承担《铝电解质化学分析方法 第3部分：钠、钙、镁、钾、锂元素含量的测定电感耦合等离子体原子发射光谱法》行业标准的起草工作，项目计划编号：2017-0167T-YS。

2017年5-8月，成立标准编制组，编制工作计划。

2017年9月-2019年2月，开展调研、试验工作。

2019年3-4月，根据调研、试验情况，编制标准讨论稿、编制说明。

2019年5-6月，将讨论稿发函给参与单位，征求意见。

4.1任务落实及第一次工作会议：

2017年9月17日-19日，在山东省青岛市召开的全国有色金属标准工作会议上，对本标准进行了任务落实。与会的14家单位的三十余名代表对本标准进行了讨论。主要讨论了本标准的起草原则和标准内容，安排相关单位进行试验验证，并要求编制组按照会议精神起草本标准的《征求意见稿》。
4.2 预审工作会议：

2018年11月28日至12月1日，在福建省厦门市召开的全国有色金属标准工作会议上，与会代表对本标准再次进行了认真细致的讨论，提出如下修改意见，编制小组予以采纳：

4.2.1标准名称由《铝电解质化学分析方法 第3部分：微量元素的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》改为《铝电解质化学分析方法 第3部分：钠、钙、镁、钾、锂元素含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》。
4.2.2调研电解铝行业铝电解质中五种元素钠、钙、镁、钾、锂的测定范围。
4.2.3完善实验方案：对不同元素的分取体积、标准曲线的线性范围进行细化。
4.2.4征集电解铝行业内五种元素不同浓度梯度的铝电解质样品，进行实验验证。
4.2.5标准中3试剂加入对水的要求。
4.2.6去掉3.3,3.4，在6.3空白试验中体现。
4.2.7把附录A删除，其内容放到3试剂里。
4.2.8去掉4.4电热板，由于是常规设备，且无特殊要求，故去掉。
4.2.9删除不容易混淆的器皿后的编号，如聚四氟乙烯烧杯（4.1）、铂皿（4.2）。
4.2.10将标准贮存溶液A改为标准贮存溶液。
4.2.11将标准溶液B改为标准溶液。
4.2.12将6.4.2中分取50mL混合液改为分取50.00mL混合液。
4.2.13完善编制说明中目的和意义、实验条件、实验过程中数据来源过程。
二、 标准编制原则和确定标准主要内容的依据
1 标准编制原则

标准编制遵循以下几个原则： 

1.1 按照GB/T1.1-2009《标准化工作导则》的要求进行格式、结构的编排。

1.2 严格执行国家的法律法规。
1.3结合公司目前生产状况和公司实验室具备的现有条件，考虑其可行性，准确性，使其具备科学性，合理性及经济适用性。
1.4对同行业化验室采用的电解质分析方法进行调研，结合各单位实际情况进行参数确定，加强对电解槽生产条件的控制，优化参数，测定电解质中添加剂的含量，充分满足生产需求，推动产业科学发展。
2 确定标准主要内容的依据
编制项目组在充分试验的基础上完成《实验报告》，复验和复核等参与单位进行了充分的试验验证，经历了以下试验验证、样品分析等工作过程。

2.1标准曲线的选择
准确移取两组Na、Ca、Mg、K、Li元素的混合标准溶液，一组中加入铝基体溶液，另一组中不加铝基体溶液，分别用两套混合标准溶液对同一铝电解质样品进行定量分析，结果见表2。

表2  

	元素
	有基体
	无基体

	Na
	27.20
	27.15

	Ca
	2.58
	2.61

	Mg
	0.359
	0.363

	K
	0.114
	0.111

	Li
	0.008
	0.008


从表2可以看出铝基体的存在与否对测定铝电解质中Na、Ca 、Mg 、K、Li元素含量影响不大，因此选择无基体标准溶液作曲线进行试样的测定。

2.2光谱干扰的排除
为了进一步说明铝电解质中共存的高含量Na、Ca 对其它待测元素分析结果的影响，实验室分别配制5μg/mL Mg、K、Li单元素标准溶液，分别将300μg/mL Na、30μg/mL Ca加入到单元素标准溶液中，利用背景校正功能予以扣除谱线重叠产生的光谱干扰，测定加入Na、Ca时各待测元素谱线强度为Ii和未加入Na、Ca时各待测元素谱线强度为I0，以Ii/I0值考察Na、Ca两种元素对其它元素的干扰情况，结果见表3。
表 3

	干扰元素
	Ii/I0

	
	Na
	Ca
	Mg
	K
	Li

	Na
	
	0.97
	0.99
	1.01
	1.00

	Ca
	0.99
	
	1.00
	0.99
	1.00


由表3可知，铝电解质中高含量的共存元素Na、Ca之间以及与其它Mg、K、Li元素之间干扰均较小，对测定结果没有显著影响。
2.3高氯酸加入量的选择
此实验选择1#铝电解质样品，分别加入1mL、2mL、4mL、6mL、8mL高氯酸（2.1.1）对试样冒烟驱氟，测定结果见表4。
表4 

	高氯酸加入体积/mL
	Na
	Ca
	Mg
	K
	Li

	1
	26.79
	2.45
	0.332
	0.107
	0.008

	2
	26.82
	2.59
	0.341
	0.111
	0.008

	4
	26.98
	2.54
	0.350
	0.114
	0.008

	6
	27.19
	2.61
	0.372
	0.112
	0.008

	8
	27.22
	2.64
	0.364
	0.109
	0.008


从表4可以看出，加入不同体积高氯酸对铝电解质试样进行冒烟驱氟后，对测定结果影响不大。试验过程中高氯酸加入量为1mL和2mL时，会出现白色絮状物质，试样不能完全溶解，高氯酸加入量为6mL、8mL时冒烟后溶解样品试样易发生飞溅现象，故此方法采用4mL高氯酸加入量。

2.4 Na元素分析线的选择
标准报批稿中Na元素分析线选择为588.9nm，试验中对Na的两条分析波长分别为588.995nm和589.592nm进行对比实验，发现波长为588.995nm的波长谱图显示在观测峰的左侧相邻有一干扰峰，经分析是系统使用氩气形成的；而589.592nm波长峰型较好。对两条分析线进行对比试验，测定结果见表5。

表5

	样品编号
	Na/588.9nm
	Na/589.5

	1#
	26.67
	26.91

	S1
	26.88
	27.00


从表5可知，选择Na元素分析线为589.5nm测定1#和S1样品时，测定结果更高，故选择Na元素分析线为589.5nm。

2.5校准曲线和检出限

按照仪器设定的工作条件对系列标准溶液进行测定，将系列标准溶液由低浓度到高浓度依次引入电感耦合等离子体原子发射光谱仪，于合适的波长处，测定各元素的发射强度。当工作曲线的线性相关系数≥0.9995时即可进行分析溶液的测定。以各元素的质量浓度为横坐标，其净光谱强度为纵坐标，绘制校准曲线。校准曲线的线性范围、回归方程、相关系数见表6。连续测定空白溶液11次，以3倍标准偏差计算方法的检出限，结果也见表6。

表6

	元素
	波长/nm
	线性范围(μg/mL)
	线性回归方程
	相关系数
	检出限(μg/mL)

	Na
	589.5
	  1.0-20.0
	Y=311.02x+22.276
	0.9996
	0.0070

	Ca
	317.9
	0.10-10.0
	Y=2054.6x+0.3549
	0.9999
	0.0039

	Mg
	285.2
	0.010-10.0
	Y=49.553x+3.075
	0.9996
	0.0033

	K
	766.4
	1.0-20.0
	Y=33.35x-4.3906
	0.9996
	0.0038

	Li
	670.7
	0.01-10.0
	Y=1961.1x+65.532
	0.9997
	0.0027


2.6方法准确度实验

2.6.1加标回收率实验

为了验证方法的准确性，做了各元素的加标回收实验。称取0.2000g1#试样于100mL铂皿中，加入一定量1.0mg/mL、0.1mg/mL元素标准溶液（2.1.3-2.1.12），再加入4mL高氯酸（2.1.1），高温加热至冒尽白烟，取下稍冷，加入5mL盐酸（2.1.2）和20mL水，加热溶解盐类，取下冷却至室温，将溶液移入200mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀待用。各元素加标量及回收率见表7。

表7

	被测

元素
	浓度

（μg/mL）
	加标浓度

（μg/mL）
	测试值

（μg/mL）
	回收率

（%）

	Na
	271
	100
	367.5
	99.1

	Ca
	25.9
	25
	52.1
	102.4

	Mg
	3.6
	5
	8.81
	102.4

	K
	1.09
	5
	6.61
	108.5

	Li
	0.08
	5
	5.14
	101.2


由表7可以看出，电感耦合等离子体原子发射光谱法测铝电解质中钠、钙、镁、钾、锂元素含量的加标回收率均在95%以上。说明此方法有较好的准确度。

2.6.2方法精密度实验

 根据各元素的检测范围分成合适的若干段，找到适合分段范围的样品，将每个样品称取0.2000g 共11份，按照2.3样品制备方法进行样品处理。待测液引入电感耦合等离子体原子发射光谱重复测定11次后进行数据统计。统计结果见表8。

表 8
	被测

元素
	所用

样品
	测试值

（%）
	平均值

（%）
	标准

偏差
	相对标准偏差（%）

	Na
	  B4082

N1030

S1

1#

1#+5mL（1.0mg/mL）Na

1#+20mL（1.0mg/mL）Na
	27.28；27.38；27.51；27.22；27.40；27.58；27.51；27.20；27.39；27.44；27.50

26.46；26.17；25.82；25.98；26.12；26.33；26.20；26.00；26.19；26.29；26.35

27.32;27.65;27.65;27.30;

27.55;27.60;27.71;27.58;

27.40;27.66;27.38

27.20;27.15;26.98;

27.19;27.22;26.84;

27.32;27.06;27.00;

27.04;26.94

29.64；29.49；29.59；29.98；29.66；29.73；

29.88；29.40；30.02；

29.58；29.47

37.62；37.44；36.85；

37.04；37.09；37.37；

36.76；36.92；37.00；

37.24；36.96
	27.40

26.17

27.53

27.09

29.68

37.12
	0.13
0.19
0.15
0.14
0.21
0.27
	0.46
0.71
0.54

0.53

0.70

0.72

	Ca

	 N1030

S1

B4082

1#

1#+5mL（1.0mg/mL）Ca

1#+20mL（1.0mg/mL）Ca


	2.26;2.11;2.12;2.19;2.09;2.20;
2.17;2.24;2.13;2.16;2.12

2.21;2.24;2.24;

2.29;2.20;2.17;

2.15;2.28;

2.22;2.20;2.30

2.36;2.26;2.23;2.25;2.30;2.28;2.21;2.20;2.24;2.29;2.30

2.58;2.61;2.54;2.61;2.64;2.59;2.62;2.63;2.66;2.60;2.58

5.15;5.02;5.17;4.96;5.23;5.30;4.89;5.08;5.09;5.14;5.20

12.60;12.59;12.74;

12.88;12.42;12.54;

12.30;12.46;12.80;

12.77;12.62
	2.16

2.23

2.27

2.61

5.11

12.61
	0.055
0.048

0.047

0.033

0.12
0.18
	2.55
2.17
2.06
1.27
2.36
1.40

	Mg
	  1030

B4082

S1

1#

1#+5mL(1.0mg/mL)Mg
	0.188;0.175;0.185;0.189;0.180;0.190;0.172;0.183;0.188;0.180;0.178
0.188;0.178;0.187;0.180;0.185;0.182;0.170;0.174;0.188;0.187;0.179

0.507;0.547;0.540;0.511;0.520;0.509;0.538;0.515;0.542;0.532;0.530

0.359;0.363;0.350;0.372;0.364;0.346;0.356;0.370;0.364;0.366;0.376

1.357;1.362;1.380;1.293;1.288;1.292;1.377;1.351;1.382;1.371;1.364
	0.18
0.18

0.53
0.36
1.35
	0.0060

0.0061
0.015

0.0091

0.037
	3.31
0.033

2.76
2.51
2.76

	K
	1#

N1030

S1

B4082


	0.114;0.112;0.109;0.114;

0.111;0.108;0.116;0.112;

0.114;0.117;0.113

1.38;1.40;1.38;1.41;1.36;1.39;1.38;1.42;1.35;1.41;1.39

1.93;2.01;2.02;1.99;2.00;1.92;1.94;2.06;2.01;2.05;2.03

2.05;2.07;2.10;2.12;2.02;2.08;2.06;2.04;2.11;2.10;2.07
	0.11
1.39

2.00

2.07


	0.0027

0.021

0.047

0.031


	2.42
1.54
0.024

1.50


	Li
       
	1#

N1030

B4082

S1
	0.0082;0.0080;0.0084;

0.0079;0.0088;0.0069;

0.0078;0.0068;0.0084;

0.0087;0.0085

0.525;0.529;0.518;0.520;

0.522;0.524;0.526;0.530;

0.516;0.527;0.521

1.58;1.57;1.55;1.56;1.57;1.60;1.55;1.57;1.58;1.56;1.55

2.06;2.10;2.06;2.08;2.12;2.02;2.07;2.08;2.06;2.09;2.11
	0.0080

0.52
1.57

2.08
	0.00066

0.0045

0.016

0.028
	8.28
0.856
0.992
1.35


2.7样品复验复核结果
本标准编制过程中联系了5家单位，其中2家单位按照标准制定的要求，对本标准分别进行了复验，1家单位进行了复核，分别提交了复验、复核报告，共有3家单位提供了试验样品。具体的复验复核数据见表9。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，满足工业生产中铝电解质中钠、钙、镁、钾、锂元素含量的测定要求，建议推荐本方法为铝电解质中钠、钙、镁、钾、锂元素含量的行业标准分析方法。
表 9

	复验单位
	样品编号
	数值
	Na
	Ca
	Mg
	K
	Li

	昆明冶金院
	1#
	均值
	27.15
	2.31
	0.35
	0.11
	0.0077

	
	
	SD
	0.28
	0.15
	0.019
	0.0047
	0.00056

	
	
	RSD
	1.05
	6.60
	5.40
	4.45
	7.32

	内蒙古霍煤鸿骏
	
	均值
	26.59
	2.76
	0.35
	0.13
	0.0070

	
	
	SD
	0.157
	0.057
	0.011
	0.0035
	0.00032

	
	
	RSD
	0.59
	2.09
	3.30
	2.71
	4.64

	伊电控股集团
	
	均值
	27.06
	2.61
	0.37
	0.12
	0.0085

	
	
	SD
	0.10
	0.052
	0.010
	0.0046
	0.00056

	
	
	RSD
	0.37
	2.00
	2.75
	4.03
	6.61

	昆明冶金院
	S1
	均值
	27.60
	2.08
	0.51
	2.06
	1.92

	
	
	SD
	0.92
	0.11
	0.029
	0.12
	0.13

	
	
	RSD
	3.32
	5.41
	5.74
	5.80
	6.55

	内蒙古霍煤鸿骏
	
	均值
	27.74
	2.13
	0.50
	1.85
	2.00

	
	
	SD
	0.15
	0.066
	0.0077
	0.042
	0.035

	
	
	RSD
	0.54
	3.10
	1.55
	2.25
	1.75

	伊电控股集团
	
	均值
	27.58
	2.24
	0.52
	2.01
	2.08

	
	
	SD
	0.15
	0.052
	0.0083
	0.11
	0.018

	
	
	RSD
	5.28
	2.34
	1.59
	5.46
	0.88

	昆明冶金院
	B4082
	均值
	27.70
	2.08
	0.18
	1.94
	1.35

	
	
	SD
	0.93
	0.11
	0.0073
	0.16
	0.077

	
	
	RSD
	3.35
	5.49
	4.15
	8.33
	5.71

	内蒙古霍煤鸿骏
	
	均值
	26.64
	2.35
	0.16
	2.02
	1.48

	
	
	SD
	0.21
	0.058
	0.0048
	0.031
	0.035

	
	
	RSD
	0.79
	2.45
	2.95
	1.54
	2.34

	伊电控股集团
	
	均值
	27.39
	2.27
	0.18
	2.08
	1.58

	
	
	SD
	0.099
	0.063
	0.0077
	0.036
	0.013

	
	
	RSD
	0.36
	2.76
	4.17
	1.74
	0.83

	昆明冶金院
	N1030
	均值
	26.26
	2.02
	0.16
	1.22
	0.43

	
	
	SD
	1.13
	0.068
	0.012
	0.079
	0.025

	
	
	RSD
	4.29
	3.38
	7.47
	6.50
	5.85

	内蒙古霍煤鸿骏
	
	均值
	25.94
	2.03
	0.17
	1.30
	0.53

	
	
	SD
	0.20
	0.056
	0.0055
	0.032
	0.0042

	
	
	RSD
	0.79
	2.76
	3.28
	2.45
	0.80

	
	
	均值
	26.18
	2.16
	0.18
	1.38
	0.53

	伊电控股集团
	
	SD
	0.15
	0.11
	0.0072
	0.027
	0.0045

	
	
	RSD
	0.59
	4.90
	3.96
	1.95
	0.85

	内蒙古霍煤鸿骏
	1#+5mLNa（1.0mg/mL）
	均值
	29.10
	/
	/
	/
	/

	
	
	SD
	0.16
	/
	/
	/
	/

	
	
	RSD
	0.54
	/
	/
	/
	/

	伊电控股集团
	
	均值
	29.64
	/
	/
	/
	/

	
	
	SD
	0.24
	/
	/
	/
	/

	
	
	RSD
	0.80
	/
	/
	/
	/

	内蒙古霍煤鸿骏
	1#+20mLNa（1.0mg/mL）
	均值
	36.67
	/
	/
	/
	/

	
	
	SD
	0.27
	/
	/
	/
	/

	
	
	RSD
	0.74
	/
	/
	/
	/

	伊电控股集团
	
	均值
	37.10
	/
	/
	/
	/

	
	
	SD
	0.16
	/
	/
	/
	/

	
	
	RSD
	0.42
	/
	/
	/
	/

	内蒙古霍煤鸿骏
	1#+5mLCa（1.0mg/mL）
	均值
	/
	5.02
	/
	/
	/

	
	
	SD
	/
	0.065
	/
	/
	/

	
	
	RSD
	/
	1.29
	/
	/
	/

	伊电控股集团
	
	均值
	/
	5.15
	/
	/
	/

	
	
	SD
	/
	0.087
	/
	/
	/

	
	
	RSD
	/
	1.69
	/
	/
	/

	内蒙古霍煤鸿骏
	1#+20mLCa（1.0mg/mL）
	均值
	/
	12.38
	/
	/
	/

	
	
	SD
	/
	0.062
	/
	/
	/

	
	
	RSD
	/
	0.50
	/
	/
	/

	伊电控股集团
	
	均值
	/
	12.59
	/
	/
	/

	
	
	SD
	/
	0.068
	/
	/
	/

	
	
	RSD
	/
	0.54
	/
	/
	/

	内蒙古霍煤鸿骏
	1#+5mLMg（1.0mg/mL）
	均值
	/
	/
	1.28
	/
	/

	
	
	SD
	/
	/
	0.012
	/
	/

	
	
	RSD
	/
	/
	0.92
	/
	/

	伊电控股集团
	
	均值
	/
	/
	1.35
	/
	/

	
	
	SD
	/
	/
	0.0061
	/
	/

	
	
	RSD
	/
	/
	0.45
	/
	/


2.8重复性限与再现性限的计算
	元素       项目
	总平均值
	重复性标准差Sr
	再现性标准差

SR
	重复性限

r
	再现性限

R

	Na
	26.13
	0.20
	0.35
	0.56
	0.98

	
	29.43
	0.24
	0.34
	0.68
	0.96

	
	36.93
	0.27
	0.33
	0.76
	0.93

	Ca
	2.08
	0.071
	0.096
	0.20
	0.27

	
	5.08
	0.089
	0.11
	0.25
	0.31

	
	12.51
	0.10
	0.16
	0.28
	0.45

	Mg
	0.17
	0.0075
	0.013
	0.021
	0.037

	
	0.36
	0.010
	0.015
	0.028
	0.042

	
	0.51
	0.015
	0.020
	0.042
	0.056

	
	1.32
	0.039
	0.054
	0.11
	0.15

	K
	0.12
	0.0039
	0.011
	0.011
	0.031

	
	1.31
	0.043
	0.089
	0.12
	0.25

	
	2.02
	0.068
	0.11
	0.19
	0.31

	Li
	0.0077
	0.00054
	0.00071
	0.0015
	0.0020

	
	0.50
	0.0096
	0.046
	0.027
	0.13

	
	1.48
	0.035
	0.10
	0.098
	0.28

	
	2.01
	0.054
	0.096
	0.15
	0.27


三、 标准水平分析

目前搜集到的铝电解质的标准有GB/T33908-2019《铝电解质初晶温度测定规范》、YS/T739-2010《铝电解质分子比及主要成分的测定 X射线荧光光谱法》、YS/T1035-2015《铝电解质中碳含量的测定 红外吸收光谱法》和YS/T768-2011《铝电解质中锂含量的测定 火焰原子吸收光谱法》。在国际和国内标准方面，还没有电感耦合等离子体原子发射光谱法联测铝电解质中元素的相关标准。本标准的制定将成为铝电解质化学分析方法系列标准的补充，完善铝电解质的分析方法，提高铝电解质的分析水平。本标准已达到国内先进水平。
四、 与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性标准的协调性

本标准所规定的内容，完全满足国家法规要求。
五、 专利及涉及的知识产权
本部分不涉及任何专利和或知识产权。
六、 重大分歧意见的处理经过和依据

无。
七、 标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议

建议本标准为推荐性行业标准发布实施。
八、 产业化情况、推广应用论证和预期达到的经济效果

《铝电解质化学分析方法 第3部分：钠、钙、镁、钾、锂元素含量的测定电感耦合等离子体原子发射光谱法》主要对电解质的溶样、从熔融液中取样、测定条件及测定方法进行规范。通过该标准的制定，使国内电感耦合等离子体原子发射光谱法联测电解质方法更具精准性、高效性、科学性及先进性。通过规范和指导电解质的元素分析方法，联合测定，提高化验效率和精准度，为电解行业提供可靠参考数据，保证电解工作平稳顺利开展。
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	采纳
	

	2 
	1
	本部分规定了电感耦合等离子体原子发射光谱法测定铝电解质中钠、钙、镁、钾、锂元素含量的方法建议改为YS/T 739的本部分规定了电感耦合等离子体原子发射光谱法测定铝电解质中钠、钙、镁、钾、锂元素含量的方法
	山东南山科学技术研究院
	采纳
	

	3 
	2
	方法提要中试样用高氯酸驱烟除氟改为试料用高氯酸驱烟除氟
	中金岭南
	采纳
	

	4 
	2
	方法提要中待试样全部溶解后改为待试料全部溶解后
	中金岭南
	采纳
	

	5 
	3.1
	高氯酸（ρ1.67 g/mL）改为高氯酸（ρ 1.67 g/mL）
	中铝郑州研究院
	采纳
	

	6 
	3.3
	将溶液移入1000 mLPFA容量瓶中改为将溶液移入1000 mL PFA容量瓶中
	登高铝业
	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

	7 
	3.4
	表皿改为表面皿
	万和铝业
	采纳
	

	8 
	3.5
	表皿改为表面皿
	万和铝业
	采纳
	

	9 
	4.1
	再用5%硝酸浸泡过夜建议改为再用5 %。
	航鑫科技
	采纳
	

	10 
	5
	5.1  试样应能通过75 μm标准筛。

5.2  试样预先在105 ℃±5 ℃烘干，置于干燥器中，冷却至室温建议改为试料研磨通过75 μm标准筛，置于烘箱中于105 ℃±5 ℃干燥2 h，取出，置于干燥器中，冷却至室温。
	山东南山科学技术研究院
	采纳
	

	11 
	6.1
	准确称取0.2 g试料改为准确称取0.2 g试样
	信发铝业
	采纳
	

	12 
	6.1
	准确称取0.2 g试样，精确至0.1 mg建议改为准确称取0.2 g试样，精确至0.0001 g
	山东南山科学技术研究院
	采纳
	

	13 
	6.2
	独立地进行两次测定，取其平均值建议改为平行做两份试验。
	航鑫科技
	采纳
	

	14 
	6.5
	根据试液中铝电解质的量改为根据试液中待测元素含量
	信发铝业
	采纳
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	提出单位
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	16
	7
	分析结果的计算改为试验数据处理
	山东南山科学技术研究院
	采纳
	

	17
	7
	按式（1）计算待测元素的质量分数ω(MeO)：
建议改为待测元素的量以待测元素的质量分数ωx计，按式（1）计算：
	白银化工
	采纳
	

	18
	7
	建议增加待测元素的质量分数ωx在式（1）中的含义。
	长沙矿冶
	采纳
	

	19
	7
	建议增加结果保留位数说明。
	贵州分析研究院
	采纳
	

	20
	7
	ρ1    ——自工作曲线上查得试液中被测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）建议改为ρ1    ——自工作曲线上查得试液中被测元素的质量浓度，单位为微克每毫升（μg/mL）
	广东院
	采纳
	

	21
	8.1
	重复性限r按表3数据采用线性内插法求得建议改为重复性限r按表4数据采用线性内插法或外延法求得。
	多氟多
	采纳
	

	22
	8.2
	再现性限R按表4数据采用线性内插法求得建议改为再现性限R按表5数据采用线性内插法或外延法求得
	多氟多
	采纳
	

	23
	10
	建议按照GB/T20001.4-2015修改试验报告中至少应包括的内容
	国家有色金属质量监督检验中心
	采纳
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	24
	
	回函同意，无意见
	西南铝业
	
	

	25
	
	回函同意，无意见
	西北铝业
	
	

	26
	
	回函同意，无意见
	辽宁忠旺
	
	

	27
	
	回函同意，无意见
	北矿检测技术有限公司
	
	

	28
	
	回函同意，无意见
	平果铝业
	
	

	29
	
	回函同意，无意见
	中宁县锦宁铝镁新材料有限公司
	
	

	30
	
	无回函
	内蒙古锦联
	
	


说明（1）发送《征求意见稿》的单位数：21个；
    （2）收到《征求意见稿》后，回函的单位数：20个；
（3）收到《征求意见稿》后，回函并有建议或意见的单位数：14个；
    （4）没有回函的单位数：1个。
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