YS/T ××××—××××

YS/T ××××—××××
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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。
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/TC243）归口。
本文件起草单位：山东南山铝业股份有限公司、中铝矿业有限公司、中铝中州铝业有限公司、中铝郑州有色金属研究院有限公司、广西分析测试研究中心。
本文件主要起草人：杨青艳、房辉、 艾蓁、许慧慧、吴豫强、陈桂鸾。
本文件首次发布。
    
氧化铝生产过程中草酸盐的测定

离子色谱法

警示—使用本部分的人员应有正规实验室工作实践经验。本文件并未指出可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。
1  范围
本文件规定了氧化铝生产过程中草酸盐含量的测定方法。
本文件适用于氧化铝生产过程中草酸盐含量的测定。液体试料测定范围：0.50 g/L～15.00 g/L，固体试料测定范围为：0.050%～3.00%。
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/T 6682 分析实验室用水规格和试验方法

GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定     
GB/T 36240 离子色谱仪

3  术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

4  方法提要

试料经处理形成水溶液，水溶液注入离子色谱仪，形成色谱峰。根据草酸根离子保留时间定性，峰面积定量，进行测定。

5  试剂与材料

分析中除另有规定外，所用试剂均为优级纯，实验用水为GB/T 6682规定的一级水。

5.1 草酸钠  基准试剂。

5.2 草酸盐标准贮存溶液：称取1.5223 g预先在100 ℃±5 ℃下烘干2 h并在干燥器中冷却至室温的草酸钠（5.1），置于100 mL烧杯中，加水溶解，转移到1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含1 mg草酸盐。  
5.3草酸盐标准溶液：移取10.00 mL草酸盐标准贮存溶液(5.2)于100 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。此溶液1 mL含0.1 mg草酸盐。

6  仪器与设备
6.1 离子色谱仪：符合 GB/T 36240 的规定。仪器最佳工作条件下，草酸根离子能与其他干扰峰完全分离，分离度在2.0以上。
6.2 水系混合纤维微孔滤膜：0.22 μm。
7  样品

7.1 液体样品：液体试料过0.22 μm的微孔滤膜。
7.2 固体样品：固体试料研磨通过125 μm标准筛，置于烘箱中于100℃±5℃干燥2 h，取出，置于干燥器中，冷却至室温。
8  试验方法
8.1 试料 
8.1.1 移取1 mL液体样品（7.1），精确至0.01 mL。                                                                       8.1.2 称取1.0 g固体样品（7.2），精确至0.0001 g。  
8.2 测定次数
对同一样品，独立地进行两次测定，取其平均值。

8.3 测定

8.3.1 将试料（8.1.1）置于1000 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，用0.22 μm微孔滤膜过滤。                                                                        8.3.2当液体试料中草酸盐浓度大于5 g/L，移取10mL试液（8.3.1）于50mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。用0.22μm微孔滤膜过滤。                                                    8.3.3 将试料（8.1.2）置于1000 mL的烧杯中，加入约500 mL的热水，搅拌均匀，置于水浴锅中，于85℃恒温20 min后过滤，滤液转移至1000mL容量瓶中，冷却至室温，用水稀释至刻度，混匀，用0.22 μm微孔滤膜过滤。                                                                     8.3.4试料（8.1.2）中草酸盐含量大于0.5%，移取10mL试液（8.3.3）于50mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，用0.22μm微孔滤膜过滤。                                                         8.3.5在相同工作条件下，依次进样到离子色谱仪中，记录草酸盐的色谱图，根据峰面积，从工作曲线上查得草酸盐的浓度。 
8.4 工作曲线的绘制
8.4.1 移取0.00 mL、0.50 mL、1.00 mL、2.00 mL、4.00 mL、6.00 mL、8.00 mL、10.00 mL草酸盐标准溶液（5.3）分别置于一组50 mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。                                                               8.4.2 将系列标准溶液（8.4.1）在离子色谱仪上从低浓度到高浓度依次进样，记录上述各种浓度草酸盐的色谱图。以草酸盐浓度（mg/L）为横坐标，峰面积为纵坐标绘制工作曲线。 
9  分析结果的计算
9.1 按公式（1）计算草酸盐（C2O42-）的含量。数值以质量体积浓度(g/L)表示，计算结果表示到小数点后2位，按GB/T 8170的规定修约。
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——试料中草酸盐的浓度，单位为克每升（g/L）； 
c1       ——自工作曲线查得的试液中草酸盐浓度，单位为毫克每升（mg/L）；
R1       ——液体试样的稀释系数。

9.2 按公式（2）计算草酸盐（C2O42-）的含量，数值以质量分数（%）表示，计算结果表示到小数点后2位，按GB/T 8170的规定修约。 
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式中：
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——试料中草酸盐的含量（%）；
c2——自工作曲线查得的试液中草酸盐浓度，单位为毫克每升（mg/L）；
V ——试液的体积，单位为升(L)；
m ——试料的质量，单位为克(g) ；
R2 ——试料中草酸盐含量大于0.5%时，试液的稀释系数；试料中草酸盐含量小于等于0.5%时，R2值为1。
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按表1、表2数据采用线性内插法求得。
表1  液体试样重复性限

	质量浓度

 g/L
	重复性限r
%

	1.22
	0.14

	2.87
	0.17

	5.66
	0.23

	10.60
	0.32

	14.56
	0.39


表2  固体试样重复性限

	质量分数

%
	重复性限 r

%

	0.098
	0.006

	0.145
	0.008

	0.285
	0.016

	1.05
	0.06

	1.44
	0.08

	2.50
	0.14


10.2  再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于再现性 R，超过再现性 R的情况不超过5 %，再现性限 R按表3、表4数据采用线性内插法求得。
表3液体试样再现性限

	质量浓度

 g/L
	再现性限 R
%

	1.22
	0.34

	2.87
	0.43

	5.66
	0.57

	10.60
	0.83

	14.56
	1.04 


表4固体试样再现性限
	质量分数

%
	再现性限 R

%

	0.098
	0.023

	0.145
	0.03

	0.285
	0.05

	1.05
	0.13

	1.44
	0.17

	2.50
	0.28


11  质量保证与控制
   分析时，用标准样品或控制样品进行校核，或每年至少用标准样品或控制样品对分析方法校核一次。当过程失控时，应找出原因。纠正错误后，重新进行校核。
12  试验报告
试验报告包括以下内容：
—— 标准编号； 
—— 关于识别样品、实验室、试验日期、报告日期等所有必要的信息；
—— 试验结果及其表示；
—— 试验过程中的异常现象；
—— 本文件中没有明确说明的、可能对试样的分析结果产生影响的任何操作；
—— 试验、审核等相关责任人的签名。
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