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一、工作简况（包括任务来源、起草单位情况、主要工作过程）

（一）任务来源 
2018年4月，山东南山铝业股份有限公司提出制订《氧化铝生产过程草酸盐的测定 离子色谱法》项目建议书。2018年11月，中国有色金属工业协会下达第三批协会标准制修订计划文件（中色协科字〔2018〕 165号），批准计划号为：2018-053-T/CNIA。项目起止时间2019年～2020年。

《氧化铝生产过程草酸盐的测定 离子色谱法》由山东南山铝业股份有限公司负责起草制订，本项目由中国有色金属工业协会提出，项目技术归口单位全国有色金属标准化技术委员会，主要起草单位山东南山铝业股份有限公司、中铝矿业有限公司、中国铝业郑州研究院、中铝中州铝业有限公司、广西测试中心。
项目编制组单位变化情况：原计划参编单位中铝山东分公司，云南文山铝业股份有限公司因自身原因，未参加《氧化铝生产过程草酸盐的测定 离子色谱法》团体标准的制定工作。
（二）主要参加单位和工作成员及其所作的工作
1、编制组成员单位

本项目由山东南山铝业股份有限公司、中铝矿业有限公司、中国铝业郑州研究院、中铝中州铝业有限公司、广西测试中心共同起草，山东南山铝业股份有限公司是主编单位。
2、主要参加单位
标准主编单位山东南山铝业股份有限公司在标准编制的过程中，积极主动收集国内外草酸盐相关检测标准及检测现状，通过邮件征求调研行业内各大氧化铝厂目前测定氧化铝生产过程草酸盐所用分析方法及含量范围，收集不同草酸盐含量的样品，并设计实验方案，根据试验现象和数据编制试验报告。能够带领编制组成员单位认真细致修改标准文本，征求多家企业的修改意见，最终带领编制组完成标准的编制工作。
中铝矿业有限公司积极对试验条件进行验证，对试验过程中的11个样本分别进行11次测定，验证试验方法的精密度和准确度，积极沟通试验过程中出现的异常情况，针对标准的征求意见稿提出修改意见。
中铝中州铝业有限公司在本标准制定过程中，积极对试验条件进行验证，对试验过程中的11个样本分别进行11次测定，验证试验方法的精密度和准确度，积极沟通试验过程中出现的异常情况，针对标准的征求意见稿提出修改意见。在标准编制中发挥了重要作用。
中铝郑州有色金属研究院有限公司对试验过程中的11个样本分别进行11次测定，验证试验方法的精密度，针对标准的征求意见稿提出修改意见。在本标准制定过程中，协助主编单位进行标准条款的编写，在标准编制中起到了重要作用。
广西分析测试研究中心陈桂鸾对试验过程中的11个样本分别进行11次测定，验证试验方法的精密度，针对标准的征求意见稿提出修改意见。在本标准制定过程中，协助主编单位进行标准条款的编写，在标准编制中起到了重要作用。
3.主要工作成员所负责的工作情况

本标准主要起草人及工作职责如下：
（1）王永林、赵瑜：负责标准的工作指导、组织协调

（2）杨青艳、房辉：负责收集草酸盐检测相关标准及检测现状、收集样品、设计试验方案、开展现场试验、试验报告及标准的编写及修改
（3）艾蓁: 开展试验验证并编写复验报告、针对标准的征求意见稿提出修改意见

（4）许慧慧:开展试验验证并编写复验报告、针对标准的征求意见稿提出修改意见

（5）吴豫强:开展试验验证并编写复核报告、针对标准的征求意见稿提出修改意见

（6）陈桂鸾: 开展试验验证并编写复核报告、针对标准的征求意见稿提出修改意见

（三）主要工作过程（征求意见过程，讨论情况） 
1、预研阶段

南山铝业股份有限公司组建了《氧化铝生产过程草酸盐的测定 离子色谱法》编制组，召开标准项目启动会议，对国内外氧化铝生产企业草酸盐的分析方法做了广泛调研。国内氧化铝行业内对有机物的分析起步较晚，未形成这方面的测定标准，国内相关标准中，《化学试剂 草酸盐测定通用方法 GB/T 9730-2007》标准适用于有机试剂中微量草酸盐的测定，不适用氧化铝生产过程中草酸盐的测定；国外亦未有相关标准。山东南山铝业股份有限公司2009年开始用离子色谱测定氧化铝生产物料中草酸盐，中铝山东分公司、中铝矿业有限公司、中铝中州铝业有限公司、力拓集团下属氧化铝公司均采用离子色谱分析仪测定草酸盐。中心实验室对氧化铝生产过程中液相和固体物料中草酸盐进行了大量的实验研究和分析工作，不断改进完善草酸盐测定方法，测定结果多次与力拓集团、中南大学等单位对比验证。收集氧生产过程中草酸盐不同含量范围的样品，进行了实验分析，为标准的制定打下了基础。
2、立项阶段
2018年4月，全国有色金属标准化技术委员会在江苏无锡召开，山东南山铝业股份有限公司将《氧化铝生产过程草酸盐的测定 离子色谱法》立项报告和项目建议书送全体委员会议讨论，申请立项。 
2018年11月，中国有色金属工业协会下达协会标准制修订计划，《氧化铝生产过程草酸盐的测定 离子色谱法》计划号为：2018-053-T/CNIA，山东南山铝业股份有限公司负责起草制订，计划2020年完成标准。 
3、起草阶段

（1）第一次工作会议

2019年4月17日-19日，全国有色金属标准化技术委员会在浙江桐乡召开，来自中国铝业股份有限公司郑州研究院、广西测试中心、包头铝业有限公司、中铝矿业有限公司15个单位27名代表参加会议，对《氧化铝生产过程草酸盐的测定 离子色谱法》征求意见稿Ⅰ进行讨论，广泛征求相关单位的意见。

标准主草单位山东南山铝业股份有限公司针对各单位提出的意见和建议，对标准条款和编制说明进行完善，负责调研、收集资料，统计分析调研结果，样品收集，实验分析安排，标准编制工作，组织召开标准讨论会议。

标准参草单位中铝矿业有限公司、中铝郑州有色金属研究院有限公司、广西测试中心、中铝中州铝业有限公司负责按照计划和时间节点完成标准实验报告的复验、复核工作，并协助主编单位标准的编制工作，2020年4月完成。
（2）第二次工作会议
2020年8月17日~20日全国有色金属标准化技术委员会在山东烟台召开，来自内蒙古霍煤鸿骏铝电有限公司、中铝矿业有限公司、中铝郑州有色金属研究院有限公司、广西测试中心、中铝山东分公司、云南文山铝业有限公司、广东省工业分析检测中心、昆明冶金研究院等28个单位44名代表参加会议，会议对《氧化铝生产过程草酸盐的测定 离子色谱法》征求意见稿Ⅱ进行讨论，广泛征求相关单位的意见。

标准主草单位山东南山铝业股份有限公司根据各单位提出的意见和建议，对标准和编制说明进行完善、修改；参草单位中铝矿业有限公司、中铝郑州有色金属研究院有限公司、广西测试中心、中铝中州铝业有限公司负责协助主草单位完成标准的编制工作，2020年9月完成。

4、征求意见阶段

山东南山铝业股份有限公司标准编制小组查阅了相关资料，设计实验方案，对液体试料和固体试料分析条件选择进行大量试验，对不同草酸盐含量的样品进行重复性试验。 
2019年10月，标准编制小组完成本方法的研究工作，根据试验结果形成试验报告，将验证样品分别寄往复验复核单位，复验复核单位根据试验报告对标准方法进行验证。
2020年3月中铝矿业有限公司、中铝郑州有色金属研究院有限公司、广西测试中心、中铝中州铝业有限公司反馈复验复核报告。 根据复验复核报告及4家参与单位反馈的意见，标准编制组形成征求意见稿Ⅰ，标准编制组通过会议和发函的形式广泛征求相关单位的意见和建议。2020年8月，根据反馈的意见形成征求意见稿Ⅱ。编制组发送征求意见稿的单位数22个；发放非委员单位总数18个，用户单位占68%，科研单位18%，其他单位14%；收到征求意见稿后回函的单位数21个，收到征求意见稿后，回函并有建议或意见的单位数18个，没有回函的单位数1个。
2020年9月，结合国家标准化委员会及全国有色金属标准化委员会对标准制定的最新要求，标准编制组对标准进行了进一步修改，见表1，2020年9月16日，完成了《送审稿》。

表1 编制组对标准进一步修改汇总表
	序号
	标准章条编号
	修改内容

	1
	前言
	前言中起草单位需要写明。

	2
	2
	规范性引用文件格式需按标准编制要求重新排序。

	3
	6.3
	去掉6.3天平

	4
	7和8
	7，8中的试样改为样品

	5
	8.1.1与8.1.2
	8.1.1与8.1.2行距需要调整编制要求 

	6
	8
	分析步骤改为试验方法。

	7
	标准全文
	文本中汉字和字母之间空半个格，标准文本中需要增加页码

	8
	9
	公式1，公式2中字母之间的“×”符号改为“·”点。

	9
	12
	12中实验报告中a）、b）、c）、d）、e）、f）去掉，改为破折号“—”。

	10
	5.2
	把5.2中2小时改为2h。

	11
	8.8.3
	8.8.3中表1中稀释1倍数表述不合适，表1内容需要转为文字描述。


5、审查阶段
2020年9月23日至25日，全国有色金属标准化技术委员会在山西大同召开。会议对《氧化铝生产过程草酸盐的测定 离子色谱法》送审稿进行审查。主编单位按照审定会的意见形成报批稿件。
6、报批阶段
根据技术审查及委员审查会意见最终形成报批稿。文件报送上级部门。
二、标准编制原则

本标准按照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。 以满足氧化铝行业实际生产和使用的需要为原则，提高标准的适用性。以与实际相结合为原则，提高标准的可操作性。充分考虑国家法律、安全、卫生、环保法规的要求。

三、标准主要内容的确定依据及主要试验和验证情况分析
1、标准制订主要内容如下
依据调研情况，离子色谱检测快速而准确，国内外氧化铝生产企业和科研院所大多采用离子色谱法测氧化铝生产工艺流程中草酸盐较多，国内外用离子色谱检测草酸盐的分析方法和实际检测范围，制订内容如下： 

（1）液体试料测定范围：0.50g/L-15.00g/L，固体试料测定范围：0.050%-3.00%。

（2）液体试样稀释1000倍。

（3）固体试料称样量1.0g，固体试料溶解温度85℃，溶解时间20min。

2、主要试验

（1）分析范围的确定

依据同一溶液11次的测定数值，确定离子色谱测定下限0.22mg/L。液体试料测定范围：0.50g/L-15.00g/L，固体试料测定范围：0.05%-3.00%。 
（2）液体试料稀释倍数的确定

取2份液体试样，分别考察稀释不同的倍数对试样结果的影响，结果见表2。由表2 可见，随着稀释倍数的增大，测定结果随之增大，并趋于稳定，稀释1000倍时，测定结果基本稳定，为节约用水，实验选择液体试样稀释1000倍。
                           表2稀释不同倍数对测定结果的影响
	稀释倍数
	YT-1测定值/ g/L
	YT-2测定值/ g/L

	250
	0.92
	2.64

	500
	0.95
	2.74

	1000
	1.10
	2.82

	2000
	1.10
	2.83


（3）固体试料称样量的选择
取2份固体试样，分别考察不同称样量对试样结果的影响。结果见表3。由表3可见，称样量从0.5g～2.0g，测得的数据一致，为了不影响分析结果，又节约样品量，实验选择称样量1.0g。
                         表3称样量对测定结果的影响

	称样量/g
	GT-3测定值/w%
	GT-6测定值/w%


	0.5
	0.276
	2.51

	1.0
	0.276
	2.51

	2.0
	0.276
	2.51


（4）固体试料恒温时间的确定
选取2份固体试样，分别考察不同恒温时间对试样结果的影响。结果见表4。由表4可见，恒温时间从5min～20min，测得的数据一致，氧化铝生产中脱除草酸盐的温度85℃，为保证样品中草酸盐完全溶解，实验选择恒温时间20min。

表4恒温时间对测定结果的影响

	恒温时间/min
	GT-3测定值/w%
	GT-6测定值/w%

	5
	0.276
	2.51

	10
	0.276
	2.51

	20
	0.276
	2.51


（5）固体试料溶解温度的确定

取2份固体试样，分别考察不同溶解温度对试样结果的影响。结果见表5。由表5可见，溶解温度从35℃～85℃，测得的数据一致，为了保证样品中的草酸盐完全溶解，实验选择溶解温度85℃。 
表5溶解温度测定结果的影响

	溶解温度/℃
	GT-3测定值/w%
	GT-6测定值/w%

	35
	0.275
	2.51

	55
	0.276
	2.51

	85
	0.276
	2.51


（6）样品分析
移取1mL液体试样于1000mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，用0.22μm微孔滤膜过滤，待测。                                                                  

称取1.0g固体试样于1000mL的烧杯中，加入约500mL的热水，搅拌均匀，置于水浴锅中，于85℃恒温20min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0.22μm微孔滤膜过滤,试料中草酸盐含量大于0.5%时，移取10ml试液于50ml容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，用0.22μm微孔滤膜过滤。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，从工作曲线得到草酸盐的浓度。
工作曲线的绘制：移取0.00mL、0.50mL、1.00mL、2.00mL、4.00mL、6.00mL、8.00mL、10.00mL的0.1mg/mL草酸盐标准溶液分别置于一组50mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀。

将系列标准溶液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，记录峰面积。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。

分析结果的计算
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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式中：
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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。

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。

按照上述分析方法，对收集到的液体样品和固体样品分别进行了11次测定，其分析结果见表6、表7。

表6 液体样品分析结果（g/L）
	序号
	YT-1
	YT-2
	YT-3
	YT-4
	YT-5

	1
	1.10
	2.82
	5.69
	10.17
	14.26

	2
	1.11
	2.78
	5.66
	10.17
	14.36

	3
	1.11
	2.83
	5.69
	10.16
	14.20

	4
	1.08
	2.76
	5.75
	10.1
	14.31

	5
	1.10
	2.82
	5.71
	10.11
	14.45

	6
	1.07
	2.86
	5.64
	10.12
	14.29

	7
	1.10
	2.84
	5.62
	10.1
	14.38

	8
	1.12
	2.82
	5.62
	10.24
	14.5

	9
	1.11
	2.80
	5.71
	10.26
	14.26

	10
	1.10
	2.84
	5.68
	10.21
	14.08

	11
	1.10
	2.82
	5.71
	10.24
	14.09

	平均值
	1.10
	2.82
	5.68
	10.17
	14.29

	极差
	0.05
	0.08
	0.13
	0.16
	0.41

	标准偏差
	0.014
	0.028
	0.04
	0.060
	0.13

	相对标准偏差
	1.27
	0.99
	0.70
	0.59
	0.91

	回收率
	98.0
	97.0
	98.8
	96.5
	94.0


表7 固体样品分析结果（%）
	序号
	GT-1
	GT-2
	GT-3
	GT-4
	GT-5
	GT-6

	1
	0.098
	0.151
	0.278
	1.03
	1.43
	2.47

	2
	0.098
	0.15
	0.273
	1.03
	1.46
	2.48

	3
	0.099
	0.152
	0.275
	1.04
	1.41
	2.51

	4
	0.099
	0.149
	0.275
	1.03
	1.41
	2.5

	5
	0.098
	0.15
	0.277
	1.05
	1.42
	2.52

	6
	0.096
	0.152
	0.272
	1.05
	1.41
	2.54

	7
	0.098
	0.149
	0.276
	1.03
	1.42
	2.52

	8
	0.098
	0.152
	0.278
	1.06
	1.43
	2.54

	9
	0.097
	0.149
	0.279
	1.04
	1.42
	2.5

	10
	0.098
	0.152
	0.275
	1.03
	1.42
	2.5

	11
	0.098
	0.151
	0.274
	1.05
	1.42
	2.52

	平均值
	0.098
	0.151
	0.276
	1.04
	1.42
	2.51

	极差
	0.003
	0.003
	0.005
	0.03
	0.05
	0.07

	标准偏差
	0.0008
	0.0012
	0.0022
	0.011
	0.014
	0.022

	相对标准偏差
	0.82
	0.80
	0.80
	1.06
	0.99
	0.88

	回收率
	92.0
	97.0
	97.8
	97.0
	96.0
	94.0


3、验证情况分析

本标准编制由4家单位参编，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，2家单位进行了复核，分别提交了复验、复核报告，通过一系列的试验可知，复验复核单位一直认为本方法数据重复性好，灵敏度高，方法准确可靠，满足氧化铝生产中草酸盐含量的测定要求，建议推荐本方法为氧化铝生产过程中草酸盐的团体标准分析方法。
表8复验复核单位结果汇总（g/L）
	单位
	数值
	YT-1
	YT-2
	YT-3
	YT-4
	YT-5

	中铝中州铝业有限公司
	平均值
	1.31
	3.07
	5.83
	10.59
	14.30

	
	相对标准偏差
	0.71
	1.59
	0.96
	0.58
	0.80

	
	回收率
	103
	94.0
	104
	103.5
	98

	中铝矿业有限公司
	平均值
	1.16
	3.02
	5.54
	11.21
	15.04

	
	相对标准偏差
	1.64
	3.39
	2.94
	1.82
	1.03

	
	回收率
	97.0
	98.5
	98.8
	97.0
	96.0

	中铝郑州有色金属研究院有限公司
	平均值
	1.22
	2.73
	5.79
	10.45
	14.59

	
	相对标准偏差
	0.026
	0.024
	0.0068
	0.022
	0.010

	
	回收率%
	98
	97.25
	98.8
	/
	/

	广西测试中心
	平均值
	1.29
	2.70
	5.46
	10.59
	/

	
	相对标准偏差
	5.28
	7.85
	1.97
	5.10
	/

	
	回收率
	107
	100.2
	93.7
	101
	/


表9复验复核单位结果汇总（%）
	单位
	数值
	GT-1
	GT-2
	GT-3
	GT-4
	GT-5
	GT-6

	中铝中州铝业有限公司
	平均值
	0.097
	0.144
	0.259
	1.04
	1.43
	2.46

	
	相对标准偏差
	0.86
	1.09
	0.77
	1.74
	1.26
	2.46

	
	回收率
	104
	99.0
	101
	97.0
	93.3
	100

	中铝矿业有限公司
	平均值
	0.1
	0.158
	0.329
	1.10
	1.50
	2.60

	
	相对标准偏差
	0.930
	0.981
	1.837
	1.410
	1.045
	1.259

	
	回收率
	94.0
	97.0
	96.8
	97.0
	96.7 
	96.0 

	中铝郑州有色金属研究院有限公司
	平均值
	0.058
	0.12
	0.28
	1.05
	1.4
	2.35

	
	相对标准偏差
	0.061
	0.054
	0.026
	0.018
	0.014
	0.026

	
	回收率%
	/
	/
	97.8
	97
	96.65
	/

	广西测试中心
	平均值
	0.095 
	0.152 
	0.279 
	1.04 
	1.45 
	2.57 

	
	相对标准偏差
	5.34 
	4.25 
	2.54 
	4.59 
	1.92 
	3.01 

	
	回收率
	/
	/
	/
	97.7
	96.8
	99.4


四、标准中如涉及专利情况
 本标准不涉及专利问题。
五、预期达到的社会效益等情况
1、项目的必要性简述

随着澳矿、所罗门矿、几内亚矿等高有机碳含量的铝土矿在中国氧化铝生产企业广泛应用，氧化铝生产过程物料中草酸盐聚增，严重影响到氧化铝的生产，脱除草酸盐的工艺研究日益深入，氧化铝生产过程草酸盐含量受到国内外各氧化铝生产企业及检测机构的重视。所以必须有科学、准确、快速、适用的分析检测方法标准进行技术支撑，以满足氧化铝生产过程草酸盐脱除工艺的需要。

2、项目的可行性简述

随着国内氧化铝生产企业对国外铝土矿石的使用量的增大，拜耳法系统有机物的检测和控制已成为我国部分企业生产不可或缺的一部分，尤其是随着草酸盐脱除技术的开发与利用，草酸盐含量的检测已成为常规检测的一部分。国内外氧化铝生产企业采用离子色谱法测氧化铝生产工艺流程中草酸盐较多，离子色谱检测快速而准确，氧化铝生产企业和科研院所大都有离子色谱仪和经验丰富的技术人员，完全具备条件和检测能力，为此制定离子色谱法测氧化铝生产过程中草酸盐标准，做为氧化铝企业生产过程中草酸盐检测方法。

3、标准的先进性、创新性、标准实施后预期产生的经济效益和社会效益
本标准在方法的适用性、前瞻性、可操作性上都能与世界分析技术水平接轨，全面反映了我国目前氧化铝生产过程草酸盐检测的技术水平，有利于促进国内氧化铝生产企业进一步完善分析检测手段，脱除生产系统的草酸盐，提升产品质量，更好的服务于社会，对国外铝土矿资源的在中国可持续发展利用起到巨大的推动作用。

六、采用国际标准和国外先进标准的情况

经检索,国内外均未查询到相关的国际标准、国家标准、行业标准或团体标准，本标准涉及内容全面，条款详细，能够满足生产中分析检测的需要。
七、与现行相关法律、法规、规章及相关标准，特别是强制性国家标准的协调配套情况

本标准所规定的内容，完全满足国家法律、法规的要求。
八、重大分歧意见的处理经过和依据

     无。

九、标准性质的建议说明
建议推荐本标准为氧化铝生产过程中草酸盐含量测定的团体标准。
十、贯彻标准的要求和措施建议

建议相关部分组织贯彻本标准的实施，采取有效的措施向氧化铝生产单位以及有关的检测机构宣贯本标准。建议本标准尽快发布，各相关单位尽快开始执行本标准。

    组织措施：建议由国家标准化委员会轻金属标准化委员会组织贯彻本标准的相关活动，利用各种条件，如工作组织、标委会管理及活动、标准化技术期刊、相关官网网上发布等。

技术措施：通过专家培训、技术交流等措施进行宣贯执行。

过渡办法：无。

十一、废止现行相关标准的建议

无
十二、其他应予说明的事项

无
        团体标准《氧化铝生产过程草酸盐的测定 离子色谱法》编制组
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