《烟草及烟草制品 硫的测定 离子色谱法》
编制说明

一、工作简况

1.1任务来源：

项目《烟草及烟草制品 硫的测定 离子色谱法》是根据《国家烟草专卖局关于印发2011年度烟草行业标准制修订项目计划的通知》（国烟科〔2011〕165号）文件下达的行业标准项目。
1.2项目承担单位、协作单位及主要分工：

根据国家烟草专卖局标准项目专项合同，本项目由广东中烟工业有限责任公司牵头，主要负责本标准的文献调研、实验方案研究、共同实验组织以及标准起草制定等工作。上海烟草集团有限责任公司、国家烟草质量监督检验中心、湖南中烟工业有限责任公司、福建中烟工业有限责任公司、深圳烟草工业有限责任公司、江西中烟工业有限责任公司、河北中烟工业有限责任公司等单位共同承担完成，主要负责实验方案的讨论、比对实验的完成等工作。
1.3主要工作阶段：
该项工作主要分为以下三个阶段：
第一阶段：调研、收集资料、初步试验阶段  时间：2011年3－6月。 
1. 收集国内外相关标准及文献资料。
2. 收集和准备试验样品。
3. 召开项目启动会，研讨编制《烟草及烟草制品 硫的测定 离子色谱法》标准的指导思想和基本原则，制定工作内容及实施计划，布置各单位具体工作。
第二阶段：方法优化、比对试验阶段  时间：2011年7月－2012年9月
1. 优化检测参数和分析条件，建立烟草及烟草制品中硫的离子色谱检测方法。考察方法的检测限、回收率、精密度及重现性。
2. 在各协作单位开展方法比对和验证试验，汇总数据，统计分析。
3. 将本方法的测试结果与光度比浊法的测试结果进行比对验证。
4. 起草《烟草及烟草制品 硫的测定 离子色谱法》标准征求意见稿初稿，召开项目研讨及专家论证会，修改后形成标准征求意见稿。
第三阶段：征求意见、修改完善阶段  时间：2012年10月－2013年4月
在烟草行业内就《烟草及烟草制品 硫的测定 离子色谱法》标准征求意见稿广泛征求意见。根据反馈意见修改完善后，召开研讨会，形成标准送审稿，报送卷烟分标委进行技术审定，形成标准报批稿，报国家局批准发布实施。
1.4 标准主要起草人员及其所做的工作

本标准起草单位为广东中烟工业有限责任公司、本标准主要起草人：胡静、施文庄、唐纲岭、王芳、孙文梁、戴云辉、沈光林、刘泽春、韩冰、张威、王颖、胡念念、索卫国、郝红玲、鲍峰伟。
二、国内外相关标准研究及制修订情况

国家烟草专卖局于2009年发布了行业标准《烟草及烟草制品 硫的测定 光度比浊法》（YC/T284－2009），目前还没有采用离子色谱法测定烟草及烟草制品中硫的行业推荐性标准。本标准与光度比浊法互为补充，本标准采用微波消解仪进行样品前处理，将试样中各种硫的存在形态氧化为硫酸根离子，再采用离子色谱仪测定硫酸根离子。由于目前行业各家实验室均配备有离子色谱仪和微波消解仪设备，该方法的建立可以充分利用现有检测设备，且简便、快速，为行业进行烟草质量控制提供多一种方法选择。
三、标准编制原则和确定标准主要内容的论据

3.1标准适用范围：

本标准适用于烟草及烟草制品中硫含量的测定。
3.2标准编制原则：

该行业标准的制定，是根据国家烟草专卖局国烟科〔2011〕165号文件下达的工作计划进行的，项目组在充分考虑我国卷烟企业的现有检测仪器设备技术状况（全部工业企业实验室均配备有离子谱仪和微波消解仪）的基础上，根据查阅文献，拟以此法作为烟草及烟草制品硫含量检测标准方法。根据烟草行业标准制订的管理工作规程，整个编制工作按照编制程序和工作要求进行。标准具有科学性、先进性、实用性。标准的技术指标确定有可靠的实验数据支撑。
3.3标准主要内容确定的依据

本标准参考了国际及国内相关方面的最新文献，按照《化学类标准制修订方法补充规定》的要求，结合烟草行业目前的实际情况进行编制。主要内容为烟草及烟草制品硫含量的测定－离子色谱法，适用于烟草及烟草制品硫含量的测定。项目组根据选定的检测方法，按预定实验方案，对检测方法中涉及的相关条件实验（消解液的配比、用量、微波消解时间、排酸温度和时间、离子色谱测试条件等等）及方法回收率、精密度、检出限等指标进行了严谨细致的试验，主要内容如下：

称取0.1 g试样，精确至0.1mg，置于微波消解罐。向微波消解罐中依次加入5mL硝酸，3mL过氧化氢，密封消解罐，置于微波消解仪中，按设置的微波消解程序进行消解。消解完毕，待微波消解仪炉温降至室温后取出消解罐。同时做空白试验。采用其它条件应验证其适用性。将微波消解罐置于控温电加热器中，在160℃条件下，加热赶酸至剩余体积约0.5mL。赶酸完毕，冷却至室温后，将试样溶液转移至250mL容量瓶，用纯水冲洗消解罐3次～4次，清洗液一并转移至250mL容量瓶中，用水定容，摇匀。取5mL上述试样溶液，以2mL/min流速通过预先活化好的固相萃取小柱，弃去前3 mL溶液，收集后续溶液置于色谱瓶中，按照离子色谱分析条件测定，每个样品平行测试两次。
本方法中硫的定性检出限为0.0006％，定量检出限为0.0020%，回收率在94.24%-103.02%之间。（其具体内容见技术报告）。
四、标准预期可产生的社会和经济效益

本标准的完成，扩展了离子色谱检测技术在烟草行业的应用，为烟草企业、科研机构准确测定烟草及烟草制品中硫含量提供了另一种标准方法，可用于准确表征烟草及烟草制品中硫的含量，使之成为反映烟草及烟草制品内在质量的有用工具，为卷烟生产的质量控制和监督提供准确的数据支持。
五、采用国际标准和国外先进标准的情况

无
六、与有关的现行法律、法规和强制性标准的关系
本标准按照有关的现行法律、法规和强制性标准的相关规定制定，无任何违背。
七、重大分歧意见的处理经过和依据

本标准制定过程中无重大分歧意见。
八、标准作为强制性标准或推荐性国家标准的建议及主要依据

硫是维持生命的必要元素，它与植物的正常生理代谢活动密切相关，被认为是继氮、磷、钾之后植物生长发育必需的第四种营养元素，其需要量与磷相当。在作物体内，硫既是构成氨基酸、蛋白质的结构组分，又是许多酶与辅酶的活性物质，参与细胞内许多重要的代谢过程。硫的不足和过量都将引起植株体内一系列复杂的生理生化变化，如代谢产物的累积减少，影响烟株的生长发育、烟叶产量和品质等。硫也是烟草中重要元素之一，烟草中硫是以可溶性硫酸盐被烟草吸收，多以有机硫的形式存在，主要存在于蛋白质中。硫对烟叶质量和燃烧性有不良影响，硫含量高时，会使钾与有机酸的结合减少，降低燃烧性，并严重影响烟草的吃味。在同等钾含量的情况下，硫对燃烧性的不良影响会远远的超过氯，法国报道了南部地区烟叶中硫与燃烧性的关系，硫含量临界值为0.67%。另外，高硫对烟叶的感官质量、抽吸品质产生负影响。因此，能够准确测定烟草中硫的含量对控制烟草内在质量、指导生产具有重要意义。
由于本标准为检测方法标准，因此建议为推荐性行业标准。
九、标准宣贯的要求和措施建议
《烟草及烟草制品 硫的测定 离子色谱法》行业标准发布后，由国家烟草专卖局标准化研究中心牵头组织标准宣贯，在烟草企业、烟草质检系统进行标准宣贯培训，以充分了解并掌握该标准的正确使用方法。 
十、废止现行有关标准的建议
无。

十一、其他应予以说明的事项

无。
 《烟草及烟草制品 硫的测定 离子色谱法》项目组
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