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前    言

本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）归口。

随着经济的发展，铝的消耗量逐渐增多，铝资源变得紧缺，但铝生产和加工过程产生大量铝渣，同时以铝渣为基础的贸易商品不断出现，为了促进其资源化利用和维护国际贸易秩序，制定本标准。
本标准由山东出入境检验检疫局检验检疫技术中心负责起草。

本标准由山东出入境检验检疫局检验检疫技术中心、中国铝业股份有限公司郑州研究院、云南云铝涌鑫铝业有限公司、山东南山科学技术研究院、宁夏能源铝业宁东公司等负责起草。
本标准主要起草人： 

铝渣化学分析方法 第1部分：氟含量的测定方法 离子选择电极法
1 范围
本标准规定了铝渣中氟含量离子选择电极测定方法。
本标准方法适用于铝电解过程中产生的铝渣中氟含量离子选择电极法的测定，测定范围0.0**%-**.**%。
2 规范性引用文件
下列文件中的条款通过本标准的引用而成为本标准的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本标准，然而，鼓励根据本标准达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本标准。
GB/T 6682 分析实验室用水的规格和试验方法
GB/T 602  化学试剂 杂质测定用标准溶液的制备
GB/T 12806 实验室玻璃仪器 单标线容量瓶
GB/T 12808 实验室玻璃仪器 单标线吸量管
3 原理
试料经碱熔融后，置于烧杯中用水浸出熔融物，转移至容量瓶、定容，过滤，取滤液作为测试溶液，在柠檬酸钠-三乙醇胺介质中，用氟离子选择电极测量溶液的电极电位，根据标准溶液制作浓度-电极电位校准曲线，根据校准曲线计算待测试样氟含量。
4 试剂
除另有说明外，所用试剂均为优质纯，水为GB/T 6682中二级水。
4.1 氢氧化钠（GR）。
4.2 柠檬酸钠（AR）。
4.3 盐酸（AR）。
 4.4 硝酸（1+4）。

 4.5 氢氧化钠溶液（2g/L）。

 4.6 柠檬酸钠（294g/L）。
 4.7 三乙醇胺溶液：100mL 三乙醇胺加64mL盐酸（4.3）调至pH 6.5～7.0，用水稀释至500mL，混匀。
4.8 氟标准储备液（1000mg/L）：使用有证标准溶液。
4.9 苯酚红溶液（2g/L）：称取0.1g苯酚红，加入6mL氢氧化钠溶液（4.5），用水稀释至50mL，混匀。
5 仪器
5.1 氟离子复合电极：电极电位与浓度的负对数呈良好的线性关系，电极在使用前应在10-3mol/L的氟化钠溶液中浸泡1h，使之活化，然后用蒸馏水洗至空白电位。工作条件见附录A。
5.2 分析天平：感量0.1mg。
5.3 电热板：温度可调。
5.4 马弗炉：带有控温装置，能控温至（600±10）℃。
5.5 单标线容量瓶：100ml，50mL符合GB/T 12806的规定。
5.6 単标线吸量管：符合 GB/T 12808的规定。
5.7 镍坩埚：30ml。
5.8 电位测定仪：精度0.1ｍV。
5.9 电磁搅拌器。
6 试样的制备
试样粒度小于***，取约5g样品摊开在称量盒中在105℃烘干2h，置于干燥器中冷却至室温备用。
7 分析步骤
7.1试样量
称取0.50g试样，精确至0.1mg。独立的进行至少两次测定，结果取其平均值。
7.2空白试验
除不加待测试样外，其它均按照7.3步骤规定的试样处理方法进行空白试验。
7.3测定
7.3.1试料的处理
 将试料（7.1）置于镍坩埚中，加入6.0g氢氧化钠（4.1），加盖，置于400℃马弗炉中升温至600℃熔融10min，取出冷却至熔融物不流动后放于盛有50mL水的烧杯中，继续在电热板上加热至熔融物溶解，并用少许水冲洗盖子和坩埚，转移溶液至100mL容量瓶，定容；过滤溶液至试管中，待测。
7.3.2工作曲线的绘制
     按照仪器操作指南，使用4.4配制标准溶液。以元素含量为横坐标，电极电位为纵坐标，绘制工作曲线。
7.3.3 试料溶液的测定
   按照仪器工作条件，测定空白溶液和试料溶液中各被测元素的电极电位，从工作曲线上（7.3.2）计算出各被测元素的浓度。
8分析结果的计算
8.1 计算公式
按（1）式计算各被测元素的含量：
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式中：ω—被测组分的质量分数，数值以%表示；
m1－从工作曲线上查得的某被测元素的量，单位为毫克（mg）；
m0－从工作曲线上查得空白试验的元素量，单位为毫克（mg）；
V－试料溶液的体积，单位为毫升（mL）；
ms－试料的质量，单位为克（g）。
9 允许差
实验室间分析结果的差值？

实验室内分析结果的差值？
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Chemical analysis method of aluminum Part 1: Determination method of fluorine in aluminum slag  Ion selective electrode method 
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