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一、工作简况
1.1 任务来源
根据工业和信息化部办公厅关于印发“2020年第三批行业标准制修订和外文版项目计划”（工信厅科函〔2020〕263号）的文件精神，行业标准《粗氢氧化镍钴化学分析方法 第8部分：铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口，项目计划编号：2020-1539T-YS，由广东邦普循环科技有限公司牵头起草，该标准计划完成年限2022年。
标准编制组单位有深圳海关工业品检测技术中心、华友新能源科技（衢州）有限公司、广东省工业分析检测中心、长沙矿冶研究院有限责任公司、格林美股份有限公司、金川集团股份有限公司、国合通用（青岛）测试评价有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、紫金铜业有限公司、北矿检测技术有限公司、浙江华友钴业股份有限公司、衢州华友钴新材料有限公司、清远佳致新材料研究院有限公司、佛山海关技术中心、湖南邦普循环科技有限公司、广东佳纳新能源科技有限公司等单位。
1.2主要参加单位和工作成员及其所作的工作
1.2.1 起草单位简介
邦普循环，创立于2005年，公司现有6大生产基地。广东邦普循环科技有限公司（下称“邦普”）作为邦普循环总部，位于广东佛山三水工业园区，总注册资本13274.06892万元人民币。具有多个国家级和省级科研平台，如国家和省级的企业技术中心、广东省院士工作站和工程技术研究开发中心、国家地方联合工程研究中心（广东）、省级企业技术中心等，还有2个国家标准研制平台。
通过几年的快速发展，邦普已形成“电池循环、载体循环和循环服务”三大产业板块，专业从事数码电池（手机和笔记本电脑等数码电子产品用充电电池）和动力电池（电动汽车用动力电池）回收处理、梯度储能利用；传统报废汽车回收拆解、关键零部件再制造；以及高端电池材料和汽车功能瓶颈材料的工业生产、商业化循环服务解决方案的提供。
邦普具有年处理废旧电池总量超过150 000吨、年生产镍钴锰氢氧化物100 000吨的产能，总收率超过98.58%，回收处理规模和资源循环产能已跃居亚洲首位。邦普通过独创的逆向产品定位设计技术，在全球废旧电池回收领域率先破解废料还原的行业性难题，并成功开发和掌握了废料与原料对接的定向循环核心技术，一举成为回收行业为数不多的新材料企业。
邦普是国内同时拥有电池回收和汽车回收双料资质的资源综合利用企业。邦普围绕电池和汽车回收产业，邦普作为广东省创新型试点企业和战略性新兴产业骨干培育企业，已全面投入电动汽车全产业链循环服务解决方案的研究，以静脉回收推动动脉制造产业升级，为国家循环经济和低碳经济多做贡献。
1.2.2主要参加单位情况

标准主编单位广东邦普循环科技有限公司在标准预研过程中，积极主动收集国内外关于含镍或含钴物料中铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷等杂质元素含量的测定方法，分析对比，并结合检测中心的测试方法，选择电感耦合等离子体原子发射光谱法测定粗氢氧化镍钴中杂质元素的含量，并予以立项申报。标准立项后，积极召集行业内相关单位参与标准的制定工作。标准编制过程中，从公司技术中心及其他供样单位收集样品，从检测中心召集经验丰富的分析测试工程师、取制样技术员，对本标准进行充分的试验论证，编制标准文本、试验报告及标准编制说明。
一验单位深圳海关工业品检测技术中心、华友新能源科技（衢州）有限公司、广东省工业分析检测中心、长沙矿冶研究院有限责任公司、格林美股份有限公司等负责对试验报告中的条件试验及精密度试验进行验证，提供一验报告。

二验单位金川集团股份有限公司、国合通用（青岛）测试评价有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、紫金铜业有限公司、北矿检测技术有限公司、浙江华友钴业股份有限公司、衢州华友钴新材料有限公司、清远佳致新材料研究院有限公司、佛山海关技术中心、湖南邦普循环科技有限公司、广东佳纳新能源科技有限公司等负责对试验报告中的精密度试验进行验证工作，提供二验报告。

其中样品提供单位为：广东邦普循环科技有限公司、格林美股份有限公司。
牵头起草单位广东邦普循环科技有限公司作为邦普循环总部，具有多个国家级和省级科研平台，如国家和省级的企业技术中心、广东省院士工作站和工程技术研究开发中心、国家地方联合工程研究中心（广东）、省级企业技术中心等，还有2个国家标准研制平台。邦普已形成“电池循环、载体循环和循环服务”三大产业板块，专业从事数码电池和动力电池回收处理、梯度储能利用；传统报废汽车回收拆解、关键零部件再制造；以及为高端电池材料和汽车功能瓶颈材料的工业生产、商业化循环服务解决方案的提供。
2020年，邦普废电池处理能力达15万吨/年，实际处理量达6万吨，前驱体材料产能为10万吨/年，粗氢氧化镍钴产能12 000吨/年，电池产品核心金属材料总回收率达到98.58%，回收处理规模和资源循环产能已跃居亚洲首位。邦普年回收拆解报废汽车设计总量为20000辆、回收和再生产钢炉精料18000吨、有色金属900吨、非金属及其他材料5000吨。
1.2.3主要工作成员所负责的工作情况
本标准主要起草人及其工作职责见表1。

表1 主要起草人及工作职责

	起草人
	工作职责

	
	负责开展试验论证，标准文本、标准编制说明的撰写，意见汇总处理，参加标准讨论和审定会议

	
	负责对试验报告进行验证，对标准技术进行审核，参加标准工作会议等


1.3 主要工作过程

1、立项阶段

2019年5月，广东邦普循环科技有限公司向全国有色金属标准化技术委员会重金属分会（SAC/TC243/SC2）提交行业标准《粗氢氧化镍钴化学分析方法 第8部分：铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》项目建议书、标准草案及标准立项说明等材料。

2019年10月29日~31日，在山东省泰安市召开的全国有色金属标准化技术委员会年会上通过专家论证。

2020年12月1日，工业和信息化部印发2020年第三批行业标准制修订和外文版项目计划的通知（工信厅科函〔2020〕263号），行业标准《粗氢氧化镍钴化学分析方法 第8部分：铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》立项成功，完成年限为2022年，技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。
2、起草阶段

2021年1月28日，全国有色金属标准化技术委员会组织召开了有色标准工作网络会议，来自广东邦普循环科技有限公司、深圳海关工业品检测技术中心、广东省工业分析检测中心、长沙矿冶研究院有限责任公司、格林美股份有限公司、金川集团股份有限公司、国合通用（青岛）测试评价有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、紫金铜业有限公司、北矿检测技术有限公司、浙江华友钴业股份有限公司、清远佳致新材料研究院有限公司、广东佳纳新能源科技有限公司等单位参加了会议，会议对《粗氢氧化镍钴化学分析方法 第8部分：铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》进行了任务落实。
2021年2月至3月，广东邦普循环科技有限公司接受任务后，成立了标准编制工作组，主要由分析检测工作人员组成，根据产品的要求，结合ICP法测定原理以及试验结果，形成了标准草案。
2021年4月至5月，广东邦普循环科技有限公司联合格林美股份有限公司，收集粗氢氧化镍钴样品用于试验。
2021年6月至9月，广东邦普循环科技有限公司根据标准草案，制备5个不同的梯度样品，并进行条件试验论证，得到科学合理的试验条件。
2021年10月，标准编制工作组撰写标准文本、试验报告及标准编制说明，形成讨论稿，并连同统一样品寄给各验证单位，开展验证试验。
2021年11月，标准编制工作组陆续收到各验证单位发来的验证报告和反馈意见，对精密度试验数据进行汇总、统计和分析，完善标准征求意见稿和编制说明，形成征求意见稿。
3、征求意见阶段
2021年12月，本编制组通过发函、在中国有色金属标准质量信息网上公开和会议讨论等形式对《粗氢氧化镍钴化学分析方法 第8部分：铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》标准征求意见稿进行意见征询。
二、标准编制原则

1、完全按照GB/T 1.1—2020的要求编写。
2、试验方法选择遵循测定结果准确度高、精密度高的原则，同时考虑检测成本、便捷等问题。确保标准的制定符合科学性、先进性，提高标准的适用性和可操作性。
3、满足含镍、钴元素的锂离子电池废料经预处理、浸出、除杂、沉淀等湿法富集工艺处理得到的粗氢氧化镍钴产品的检测、研究、生产、使用和进口的需要为原则，提高标准的适用性。
三、确定标准主要内容的依据
3.1 测定范围的确定

本标准测定的试样为粗氢氧化镍钴，根据粗氢氧化镍钴产品标准中杂质的含量规定各元素的测定范围，具体见表2。
表2 各元素测定范围
	元  素
	测定范围（质量分数）/%

	铜
	0.01~3.00

	铝
	0.01~3.00

	锂
	0.01~3.00

	锌
	0.01~1.00

	隔
	0.0010~0.10

	铅
	0.0010~0.10

	砷
	0.0050~0.10


3.2 方法的确定
粗氢氧化镍钴中杂质含量均不大于2%，各杂质元素均属于微量元素，目前国内外都是采用电感耦合等离子体原子发射光谱法测定微量元素。用电感耦合等离子体原子发射光谱法测定微量元素的文献有：张超等用盐酸溶解试样用ICP-AES法测定镍矿石中镍、铝、磷、镁、钙的含量，该方法操作简便，检出限低，回收率在98 % ~ 100.5 %，相对标准偏差均小于1%；何飞项等用ICP-AES测定红土镍矿中镉、钴、铜、镁、锰、镍、铅、锌、钙9种元素含量，元素回收率在91.4 % ~ 107.2%之间，RSD在0.15 % ~ 1.89 %之间。用电感耦合等离子体发射光谱法测定相关样品中微量元素的标准有YS/T 928.4—2013 《镍、钴、锰三元素氢氧化物化学分析方法 第5部分：铁、钙、镁、铜、锌、硅、铝、钠量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》、YS/T 1024.5—2015 《磷酸铁锂化学分析方法 第5部分：钙、镁、锌、铜、铅、铬、钠、铝、镍、钴、锰量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》。该方法具有操作简便、检出限低、相对标准偏差小等优点，故本标准采用电感耦合等离子体发射光谱法。
3.3 方法提要的确定

根据方法的选择和试液溶解方式，确定方法提要为：试料用盐酸溶解后，在盐酸介质中，采用工作曲线法，于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上测定铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷的激发强度，自工作曲线上查得各元素质量浓度并计算其质量分数。
3.4 试剂或材料的确定
粗氢氧化镍钴中杂质含量均较低，分析过程中试剂中的杂质对测定干扰较小，选择优级纯试剂，实验室用水采用二级及以上纯度的水即可。根据方法提要和分析步骤，我们选择使用如下试剂：盐酸（ρ=1.19 g/mL），盐酸（1+1），铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷单元素标准贮存溶液（1 mg/mL）。
3.5 仪器的确定

根据方法选择，本标准需要使用电感耦合等离子体原子发射光谱仪。
——200 nm时光学分辨率不大于0.007 nm；400 nm时光学分辨率不大于0.020 nm。
3.6 样品的确定

为保证待测的试样具有代表性，测试结果的重复性好，准确度高，试样需要均匀，考虑不合格产品的可能，确定粒度不大于0.250 mm。为减少试样中水分对测定的干扰，需对试样进行烘干处理，确定试样分析前应在105 ℃ ± 2 ℃下烘干2 h，并置于干燥器中冷却至室温备用。
3.7 起草单位广东邦普循环科技有限公司试验报告
3.7.1 仪器条件确定及分析谱线的选择

根据仪器推荐的谱线，选择灵敏度高、受基体干扰少、相互之间无干扰的谱线。结合干扰试验，选择表3的谱线灵敏度高、干扰少。
表3 推荐的分析谱线
	元素
	波长/nm

	Cu
	217.894

	Al
	396.152

	Li
	610.362

	Zn
	206.200

	Cd
	214.438

	Pb
	220.353

	As
	189.042


3.7.2 仪器条件确定

测试条件的不同，会直接影响实验的测试结果，因此，在测试之前，要确定仪器的最优测试条件。配制质量浓度为1.0 (g/mL铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷的标准溶液，于电感耦合等离子体原子发射光谱仪上按不同激发功率、雾化气流量、辅助气流量、等离子体流量、溶液提升量、观测高度等仪器条件下测定其激发强度，选择仪器的最佳工作参数。本实验最终确定的仪器参数见表4：
表4 仪器工作参数

	功率
	雾化气流量
	辅助气流量
	等离子气流量
	蠕动泵流速
	观测高度

	1300 W
	0.8 L/min
	0.2 L/min
	15.0 L/min
	1.5 mL/min
	14.5 mm


3.7.3 试样溶解

粗氢氧化镍钴作为氢氧化物，易溶于酸，加热可促进溶解，经试验，使用1+1 盐酸可以完全溶解。本文称取0.20 g试样，采用10 mL盐酸（1+1）在加热条件下微沸约5 min ~ 10 min，可溶解更为彻底。
3.7.4 盐酸体积分数对测定的影响

由于在溶样时，使用了盐酸，本实验试验了盐酸体积分数对测定的影响。
配制含不同盐酸体积分数的质量分数为1.0 μg/mL的的铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷标准溶液，使用5%盐酸介质的标准溶液，在电感耦合等离子体发射光谱仪测溶液中各元素的含量，测试结果如表5所示。
表5 盐酸体积分数对测定的影响                单位（μg/mL）
	元素
	理论值
	2%盐酸
	5%盐酸
	10%盐酸

	Cu
	1.00
	1.02
	1.03
	0.99

	Al
	1.00
	1.02
	0.99
	1.00

	Li
	1.00
	0.98
	0.97
	0.97

	Zn
	1.00
	0.99
	1.02
	1.01

	Cd
	1.00
	0.97
	0.98
	0.97

	Pb
	1.00
	1.01
	1.03
	1.02

	As
	1.00
	1.01
	1.00
	0.98


从测试结果来看，盐酸体积分数基本不影响测定，根据溶样采用10 mL盐酸（1+1），本文推荐采用5%盐酸介质。
3.7.5 基体干扰试验
根据产品标准《粗氢氧化镍钴》以及相应的调研数据可知，产品中主要基体元素有Ni/Co（15%～50%）、Mn（0%~25%），现按含量最高做基体干扰影响实验。
按表4配制不含基体、含镍基体（1 mg/mL）、含钴基体（1 mg/mL）、含锰基体（0.5 mg/mL）和含镍+含钴+含锰基体（1 mg/mL+1 mg/mL+0.5 mg/mL）的质量浓度为0.10 μg/mL、1.00 μg/mL的铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷标准溶液，试验锂基体对各待测元素的干扰情况，测定结果见表6。

表6 最高基体对测定的影响                 单位（μg/mL）

	元素
	理论值
	不含基体
	含镍基体
1 mg/mL
	含钴基体
1 mg/mL
	含锰基体
0.5 mg/mL
	含镍钴锰基体
（1 +1+0.5）mg/mL

	Cu
	0.10
	0.102
	0.103
	0.099
	0.101
	0.107

	Al
	0.10
	0.099
	0.101
	0.100
	0.099
	0.109

	Li
	0.10
	0.098
	0.103
	0.098
	0.099
	0.090

	Zn
	0.10
	0.100
	0.099
	0.099
	0.098
	0.091

	Cd
	0.10
	0.101
	0.110
	0.105
	0.103
	0.115

	Pb
	0.10
	0.102
	0.109
	0.106
	0.108
	0.118

	As
	0.10
	0.098
	0.105
	0.100
	0.103
	0.110

	Cu
	1.00
	0.994
	0.999
	1.005
	1.007
	1.020

	Al
	1.00
	1.005
	0.998
	1.003
	1.004
	1.015

	Li
	1.00
	0.999
	1.001
	0.998
	0.992
	0.980

	Zn
	1.00
	0.997
	0.996
	0.999
	1.005
	0.985

	Cd
	1.00
	1.003
	1.015
	1.008
	1.008
	1.025

	Pb
	1.00
	1.002
	1.017
	0.991
	0.994
	1.023

	As
	1.00
	1.003
	1.008
	0.994
	0.999
	1.017


由表6可知，在理论最高含量的镍、钴、锰及其混合基体情况下对测定各元素无明显干扰。
3.7.6 标准溶液配制、线性相关系数、检出限和测定下限
根据各待测元素的含量，结合待测元素标准溶液的特性和测试方法的特性，本文推荐采用三条工作曲线：

1）铜、铝、锂、锌混合标准溶液：0 μg/mL、0.10 μg/mL、0.50 μg/mL、1.00 μg/mL、2.50 μg/mL、5.00 μg/mL、10.00 μg/mL。
2）镉、铅、砷混合标准溶液：0 μg/mL、0.10 μg/mL、0.20 μg/mL、0.50 μg/mL、1.00 μg/mL、2.00 μg/mL、4.00 μg/mL。
调节仪器至最佳工作条件，绘制工作曲线，记录线性相关系数R2值。连续十次测定空白溶液的质量浓度值，根据10次试剂空白实验结果，以3倍的标准偏差作为元素的检出限，以10倍的标准偏差作为方法的测定下限，并按称样量0.20 g，定容100 mL将测定下限换算成质量分数。各元素线性相关系数、检出限和测定下限见表7，可知线性相关系数、检测限和测定下限满足本方法的测定。
表7 方法的线性相关系数、检测限和测定下限（n＝10）

	元素
	分析谱线
	线性系数R2
	检测限（(g/mL）
	测定下限（(g/mL）
	测定下限/%

	Cu
	217.894
	0.9997
	0.0033
	0.0110
	0.0006

	Al
	396.152
	0.9998
	0.0030
	0.0100
	0.0005

	Li
	610.362
	0.9996
	0.0038
	0.0127
	0.0006

	Zn
	206.200
	0.9995
	0.0044
	0.0147
	0.0007

	Cd
	214.438
	0.9997
	0.0048
	0.0160
	0.0008

	Pb
	220.353
	0.9998
	0.0187
	0.0623
	0.0031

	As
	189.042
	0.9994
	0.0042
	0.0140
	0.0007


3.7.7 精密度的测试
按照标准文本的步骤，对1#～5#样品进行精密度试验，结果见下表。
表8  1#精密度实验

	元素
	结果/%
	均值/%
	RSD/%

	Cu
	0.0152
	0.0122
	0.0128
	0.0137
	0.0143
	0.0124
	0.0123
	0.0126
	0.0125
	0.0125
	0.0127
	0.0130
	7.05

	Al
	2.7964
	2.8130
	2.8371
	2.8011
	2.8258
	2.7852
	2.8273
	2.8209
	2.9234
	2.8942
	2.8874
	2.8374
	1.50

	Li
	0.0177
	0.0184
	0.0182
	0.0177
	0.0180
	0.0174
	0.0182
	0.0185
	0.0182
	0.0155
	0.0155
	0.0176
	5.75

	Zn
	0.0159
	0.0158
	0.0158
	0.0155
	0.0156
	0.0155
	0.0153
	0.0174
	0.0179
	0.0144
	0.0145
	0.0158
	6.46

	Cd
	0.0026
	0.0026
	0.0026
	0.0026
	0.0027
	0.0027
	0.0025
	0.0025
	0.0024
	0.0025
	0.0025
	0.0026
	4.02

	Pb
	0.0032
	0.0038
	0.0030
	0.0031
	0.0037
	0.0033
	0.0034
	0.0037
	0.0029
	0.0031
	0.0032
	0.0033
	8.53

	As
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/
	/


表9  2#精密度实验
	元素
	结果/%
	均值/%
	RSD/%

	Cu
	0.0732 
	0.0743 
	0.0750 
	0.0765 
	0.0783 
	0.0797 
	0.0768 
	0.0779 
	0.0784 
	0.0759 
	0.0756 
	0.0765 
	2.43 

	Al
	0.0172 
	0.0160 
	0.0160 
	0.0160 
	0.0159 
	0.0162 
	0.0156 
	0.0157 
	0.0160 
	0.0142 
	0.0164 
	0.0159 
	4.28 

	Li
	2.5819 
	2.7553 
	2.8954 
	2.8229 
	2.7026 
	2.6236 
	2.5652 
	2.7127 
	2.7686 
	2.7201 
	2.8239 
	2.7248 
	3.64 

	Zn
	0.0693 
	0.0687 
	0.0711 
	0.0697 
	0.0701 
	0.0693 
	0.0699 
	0.0693 
	0.0699 
	0.0692 
	0.0678 
	0.0695 
	1.14 

	Cd
	0.0095 
	0.0098 
	0.0098 
	0.0103 
	0.0105 
	0.0105 
	0.0104 
	0.0104 
	0.0105 
	0.0097 
	0.0096 
	0.0101 
	3.83 

	Pb
	0.0116 
	0.0113 
	0.0119 
	0.0117 
	0.0118 
	0.0115 
	0.0116 
	0.0115 
	0.0112 
	0.0128 
	0.0116 
	0.0117 
	3.30 

	As
	0.0050 
	0.0057 
	0.0051 
	0.0049 
	0.0050 
	0.0050 
	0.0050 
	0.0050 
	0.0050 
	0.0050 
	0.0052 
	0.0051 
	4.23 


表10  3#精密度实验

	元素
	结果/%
	均值/%
	RSD/%

	Cu
	2.7909
	2.7550
	2.7242
	2.7302
	2.7383
	2.6915
	2.7036
	2.6953
	2.7017
	2.6995
	2.6856
	2.7196
	1.13

	Al
	0.3549
	0.3501
	0.3531
	0.3511
	0.3433
	0.3471
	0.3539
	0.3530
	0.3541
	0.3520
	0.3532
	0.3514
	0.94

	Li
	0.3204
	0.3094
	0.3119
	0.3149
	0.3012
	0.3098
	0.3108
	0.3077
	0.3102
	0.3203
	0.3189
	0.3123
	1.79

	Zn
	0.2010
	0.2011
	0.2017
	0.2023
	0.2023
	0.2002
	0.2020
	0.2018
	0.2012
	0.2079
	0.2035
	0.2023
	0.96

	Cd
	0.0317
	0.0312
	0.0318
	0.0316
	0.0307
	0.0316
	0.0317
	0.0317
	0.0319
	0.0316
	0.0315
	0.0315
	1.02

	Pb
	0.0330
	0.0328
	0.0348
	0.0346
	0.0308
	0.0324
	0.0342
	0.0355
	0.0335
	0.0324
	0.0337
	0.0334
	3.82

	As
	0.0094
	0.0093
	0.0104
	0.0091
	0.0097
	0.0096
	0.0096
	0.0097
	0.0093
	0.0098
	0.0095
	0.0096
	3.52


表11  4#精密度实验

	元素
	结果/%
	均值/%
	RSD/%

	Cu
	0.9902 
	0.9927 
	0.9650 
	0.9524 
	0.9601 
	0.9464 
	0.9573 
	0.9501 
	0.9500 
	0.9581 
	0.9584 
	0.9619 
	1.54 

	Al
	0.0874 
	0.0875 
	0.0864 
	0.0833 
	0.0884 
	0.0834 
	0.0858 
	0.0852 
	0.0854 
	0.0893 
	0.0872 
	0.0863 
	2.11 

	Li
	0.9832 
	1.0164 
	0.9835 
	1.0233 
	0.9677 
	0.9907 
	0.9528 
	0.9707 
	1.0390 
	1.0126 
	0.9884 
	0.9935 
	2.53 

	Zn
	0.5793 
	0.5783 
	0.5820 
	0.5811 
	0.5840 
	0.5798 
	0.5788 
	0.5809 
	0.5791 
	0.5515 
	0.5659 
	0.5764 
	1.57 

	Cd
	0.0599 
	0.0601 
	0.0600 
	0.0599 
	0.0601 
	0.0604 
	0.0606 
	0.0606 
	0.0605 
	0.0590 
	0.0583 
	0.0600 
	1.12 

	Pb
	0.0590 
	0.0639 
	0.0590 
	0.0587 
	0.0600 
	0.0604 
	0.0640 
	0.0578 
	0.0629 
	0.0590 
	0.0593 
	0.0604 
	3.49 

	As
	0.0233 
	0.0253 
	0.0259 
	0.0258 
	0.0254 
	0.0254 
	0.0263 
	0.0253 
	0.0233 
	0.0239 
	0.0235 
	0.0249 
	4.27 


表12  5#精密度实验
	元素
	结果/%
	均值/%
	RSD/%

	Cu
	0.3172 
	0.3150 
	0.3132 
	0.3122 
	0.3133 
	0.3132 
	0.3151 
	0.3139 
	0.3113 
	0.3060 
	0.3079 
	0.3126 
	0.98 

	Al
	1.0895 
	1.0845 
	1.0797 
	1.0830 
	1.0797 
	1.0793 
	1.0793 
	1.0709 
	1.0836 
	1.0773 
	1.0752 
	1.0802 
	0.44 

	Li
	0.0779 
	0.0857 
	0.0863 
	0.0862 
	0.0857 
	0.0782 
	0.0793 
	0.0793 
	0.0820 
	0.0862 
	0.0857 
	0.0829 
	4.15 

	Zn
	0.9718 
	0.9731 
	0.9476 
	0.9474 
	0.9426 
	0.9522 
	0.9366 
	0.9451 
	0.9492 
	0.9400 
	0.9447 
	0.9500 
	1.19 

	Cd
	0.0959 
	0.0949 
	0.0950 
	0.0950 
	0.0952 
	0.0949 
	0.0952 
	0.0949 
	0.0937 
	0.0914 
	0.0909 
	0.0943 
	1.64 

	Pb
	0.0967 
	0.0956 
	0.0951 
	0.0960 
	0.0960 
	0.0961 
	0.0960 
	0.0933 
	0.0958 
	0.0923 
	0.0932 
	0.0951 
	1.48 

	As
	0.0987 
	0.0967 
	0.0983 
	0.0963 
	0.0993 
	0.0987 
	0.0991 
	0.0994 
	0.0946 
	0.0948 
	0.0961 
	0.0975 
	1.76 


3.7.8 加标回收实验

选择3#和5#两个样品进行加标回收率试验，验证测定结果的准确性。为确保加标后试液浓度线性范围内，将定容体积由100 mL改为200 mL，加标回收结果见下表，回收率在91.6%~108.3%之间。

表13  加标回收率（约50%加标）
	样品编号
	元素
	样品含量/µg
	加标量/µg
	实测值/µg
	回收率/%

	3#
	Cu
	5609.72 
	2500 
	7777.22 
	95.9

	
	Al
	713.43 
	350 
	1040.03 
	97.8

	
	Li
	643.97 
	350 
	1052.62 
	105.9

	
	Zn
	456.64 
	250 
	730.67 
	103.4

	
	Cd
	63.76 
	50 
	120.81 
	106.2

	
	Pb
	66.41 
	50 
	106.63 
	91.6

	
	As
	18.86 
	20 
	40.18 
	103.4


表14  加标回收率（约100%加标）
	样品编号
	元素
	样品含量/µg
	加标量/µg
	实测值/µg
	回收率/%

	5#
	Cu
	649.85 
	650 
	1407.58 
	108.3

	
	Al
	2232.37 
	2500 
	4893.27 
	103.4

	
	Li
	159.70 
	150 
	304.75 
	98.4

	
	Zn
	2032.18 
	2000 
	4124.92 
	102.3

	
	Cd
	196.49 
	200 
	369.13 
	93.1

	
	Pb
	198.23 
	200 
	381.90 
	95.9

	
	As
	202.14 
	200 
	413.40 
	102.8


3.7.9 结论

称取0.20 g试料，采用盐酸（1+1）溶解，在电感耦合等离子体原子发射光谱仪上，采用工作曲线法直接测定铜、铝、锂、锌、镉、铅、砷元素的含量，其精密度和准确度能满足测定要求。推荐为有色金属行业标准。
3.8 一验单位试验数据
3.9 二验单位试验数据
3.10 精密度计算
四、预期达到的社会效益等情况
（一）标准制定的必要性
1、行业需求

据高工锂电统计，2019年数码锂电池报废量为20.1万吨，退役动力锂离子电池13.3万吨，电池厂次品电池及边角料2.1万吨。2020年，电池报废量将近30万吨，且随着电池产量的增加，报废量会持续增大，到2023年，报废量将达到100万吨。锂离子电池废料中含有大量镍、钴、锂。通过回收废电池中的镍、钴、锂等有价金属，生产粗氢氧化镍钴等湿法冶炼中间产品，能有效缓解我国镍、钴、锂等资源不足的问题。锂离子电池回收行业的大力发展促进了粗氢氧化镍钴产业的发展，而报废电池中丰富的镍、钴资源应该得到充分利用，通过加工变成高价值的镍、钴化学品。
随着废锂离子电池再生利用行业的发展，国内已形成一批具备资源化处理废弃镍钴资源的企业。我国以镍或钴废料为原料生产镍、钴产品的企业主要有湖南邦普循环科技有限公司、浙江华友钴业股份有限公司、格林美股份有限公司、清远佳致新材料研究院有限公司、广东佳纳能源科技有限公司、金驰能源科技有限公司等。
目前半数以上的镍钴资源利用企业都在进行粗氢氧化镍钴产品的生产，或使用粗氢氧化镍钴进行深加工制造价值更高的镍钴化合物产品，如锂离子正极材料等。
2、产品标准无配套分析方法标准

据工业和信息化部发布的关于2018年第四批行业标准制修订计划的通知（工信厅科[2018]73号）要求，产品标准《粗氢氧化镍钴》（立项计划号2018-2063T-YS）已完成研制工作，但却没有配套的分析方法标准。而生产粗氢氧化镍钴的原料主要是废锂离子电池废料，通过预处理、酸溶、除杂、碱沉生产得到粗制氢氧化物产品。由于废锂离子电池废料中含有的负极材料多为石墨，石墨属于无机碳，不溶于酸、不溶于碱。在酸溶过程中大部分的石墨会随着滤渣去除，少量易穿过滤饼进入滤液中，在沉淀过程中夹杂于粗氢氧化镍钴产品中。粗氢氧化镍钴产品在后续的精加工所得产品中均不得含有此类酸不溶物，它的含量必须得到控制，为了确保产品质量，需要对其进行测定。
目前现行的相关标准有YS/T 1229-2018《粗氢氧化镍化学分析方法》和YS/T 1157-2016《粗氢氧化钴化学分析方法》，但均没有涉及盐酸不溶物含量的测定，因此本标准的制定是非常具有必要的。
（二）标准制定的可行性
电感耦合等离子体原子发射光谱法已广泛应用于锂离子电池正极材料中微量金属杂质含量的测定，如YS/T 1263.4—2018 《镍钴铝酸锂化学分析方法 第4部分：铝、铁、钙、镁、铜、锌、硅、钠、锰量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》、YS/T 1006.2—2014《镍钴锰酸锂化学分析方法 第2部分：锂、镍、钴、锰、钠、镁、铝、钾、铜、钙和铁量的测定  电感耦合等离子体原子发射光谱法》及YS/T 1028.5—2015《磷酸铁锂化学分析方法 第5部分：钙、镁、锌、铜、铅、铬、钠、铝、镍、钴、锰量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》。本方法用于低含量金属杂质的测定，结果准确、可靠，干扰少。且该方法简单、测定较快速，值得推广。
（三）标准预期产生的经济效益和社会效益

目前行业内资源化再生利用企业生产工艺技术、设备以及人员操作水平等方面存在的差异，不同企业生产的粗氢氧化镍钴成分含量也存在许多差异，不能保证产品的质量，为了确保产品质量，需要对产品中规定的化学成分进行分析检测。为了满足产品标准配套分析方法，有利于统一产品的化学分析方法，当供应商同客户出现分歧，需要第三方机构进行仲裁时，国内外尚无相关的分析方法标准可用，不利于贸易和谐。因此，基于市场中供应商、客户的需求，需要对产品的主元素和杂质元素进行准确的检测，保证粗氢氧化镍钴产品质量符合标准要求，减少贸易摩擦和维护行业稳定具有重要作用。
本标准的制定规范了粗氢氧化镍钴产品的化学成分检测方法，完善了锂离子电池回收湿法冶炼中间产品粗氢氧化镍钴配套相应的分析方法标准。使得粗氢氧化镍钴生产企业、使用企业及第三方检测机构有标准可依，减少供应商和客户之间因检测误差造成的商业纠纷。本标准的制定对于落实国家的政策要求、促进锂离子电池回收湿法冶炼中间产品粗氢氧化镍钴行业的发展具有重要作用。
六、采用国际标准和国外先进标准的情况
4.1 采用国际标准和国外先进标准的程度

经查，国外无相同类型的标准。

4.2 国际、国外同类标准水平的对比分析

经查，国外无相同类型的标准。

4.3 与现有标准及制定中标准协调配套的情况

经查，标准与现有标准及制定中的标准无重复交叉情况。

七、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系

与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。

八、重大分歧意见的处理经过和依据
无重大分歧。

九、标准作为强制性标准或推荐性标准的建议

建议作为推荐性行业标准。

十、贯彻标准的要求和措施建议

由于本标准反映了粗氢氧化镍钴行业的需求，因此可积极向厂家及国内外用户推荐采用本标准。

十一、废止现行有关标准的建议

无。

十二、其他应予说明的事项

无。
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