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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3部分：氟离子含量的测定 离子选择电极法》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：2020-0685T-YS，由北矿检测技术有限公司和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。

标准编制组单位有北矿检测技术有限公司、广东邦普循环科技有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、铜陵有色集团控股有限公司、中国有色桂林矿产地质研究有限公司、大治有色设计研究院有限公司、广西壮族自治区分析测试研究中心、广东佳纳能源科技有限公司、华友新能源科技（衢州）有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、衢州华友钴新材料有限公司、浙江华友钴业股份有限公司、紫金矿业集团股份有限公司、湖南长远锂科股份有限公司、通标标准技术服务有限公司、防城港市东途矿产检测有限公司、长沙矿冶研究院有限公司、金川集团股份有限公司、武昌理工学院、清远佳致新材料研究院有限公司、湖南邦普循环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

北矿检测技术有限公司始于1956年北京矿冶研究总院分析室，是有色金属和矿产品检测领域国内最权威、具有国际话语权的第三方检测机构。引领我国有色金属和矿产品检测标准制定，主导和参与化学分析方法国家和行业标准300余项，参与ISO/TC183、ISO/TC26、ISO/TC155等多项国际标准制定。出版学术著作20余部，获国家和省部级等科技成果及专利近百项 。实验室2001年通过中国合格评定国家认可委员会实验室认可（CNAS），国家检验检测机构资质认定（CMA），实验室管理与国际接轨，检测结果得到国际互认，具有ISO/IEC17025实验室认可、国家级实验室资质认定、国家质检中心授权资质。北矿检测技术有限公司是中国首个伦敦金属交易所（LME）指定取样和化验机构。

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。

1.2.2主要参加单位情况

标准主编单位北矿检测技术有限公司和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氟元素含量的测定方法，分析对比，并结合已有的测试方法，选择离子选择电极测定粗氢氧化镍钴中氟离子的含量，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，从本单位和其他供样单位收集样品，由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。
一验单位深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、铜陵有色集团控股有限公司、中国有色桂林矿产地质研究有限公司、大治有色设计研究院有限公司、广西壮族自治区分析测试研究中心、广东佳纳能源科技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。

二验单位华友新能源科技（衢州）有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、衢州华友钴新材料有限公司、浙江华友钴业股份有限公司、紫金矿业集团股份有限公司、湖南长远锂科股份有限公司、通标标准技术服务有限公司、防城港市东途矿产检测有限公司、长沙矿冶研究院有限公司、金川集团股份有限公司、武昌理工学院、清远佳致新材料研究院有限公司、湖南邦普循环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、浙江华友钴业股份有限公司、荆门市格林美新材料有限公司、广东佳纳能源科技有限公司。

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》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》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
2020年11月2日~4日，全国有色金属标准化技术委员会在浙江省桐乡市组织召开了有色标准工作会议，来自北矿检测技术有限公司、广东邦普循环科技有限公司、清远佳致新材料研究院有限公司、国合通用（青岛）测试评价有限公司、荆门市格林美新材料有限公司、金川集团有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、湖南长远锂科股份有限公司、广东佳纳能源科技有限公司、金驰能源科技有限公司、大冶有色设计研究院、长沙矿冶研究院有限责任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3部分：氟离子含量的测定 离子选择电极法》进行了任务落实。

2021年1月至2021年3月，北矿检测技术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 离子选择电极法测定氟离子含量原理以及试验结果，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负责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4个氟离子含量不同的梯度样品，北矿检测技术有限公司进行条件试验论证，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3部分：氟离子含量的测定 离子选择电极法》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

	品级
	一级
	二级
	三级

	化学成分（质量分数）/%
	主元素，不小于
	镍+钴（Ni+Co）
	40.0
	35.0
	25.0

	
	杂质元素，不大于
	锰（Mn）
	10.0
	20.0
	25.0

	
	
	铜（Cu）
	0.5
	1.0
	2.0

	
	
	铝（Al）
	0.5
	1.0
	2.0

	
	
	锂（Li）
	0.5
	1.0
	2.0

	
	
	砷（As）
	0.01
	0.01
	0.03

	
	
	镉（Cd）
	0.005
	0.005
	0.01

	
	
	铬（Cr）
	0.005
	0.005
	0.01

	
	
	铅（Pb）
	0.005
	0.005
	0.01

	
	
	氟（F）
	0.5

	
	
	磷（P）
	1.0

	
	盐酸不溶物，不大于
	1.0


3.2 方法的确定

为了能够充分覆盖产品标准中规定的含量范围，本标准的测定范围确定0.05%～1%，目前国内外通常是采用离子选择电极法测定氟离子的含量。通常所谓离子选择电极，是指带有敏感膜的、能对离子或分子态物质有选择性响应的电极，使用此类电极的分析法属于电化学分析中的电位分析法，缩写为ISE。离子选择电极法操作方便，迅速，不损及试液体系，也适于一些不宜用其他方法分析的样品，如有色或混浊样品等。
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：试料以氢氧化钠和过氧化钠熔融分解，用水浸出熔融物后过滤（或静置后移取上层清液），使氟与铁、铜、铅等分离。然后在pH6.5～7.0的柠檬酸钠--硝酸钾--三乙醇胺介质中，以饱和甘汞电极为参比电极，氟离子选择电极为指示电极，用电极电位仪测定试液中氟离子浓度。

3.4 试剂和设备的确定
除非另有说明，本文件所用试剂均为分析纯及以上纯度的试剂，所用水符合GB/T 6682规定的二级及以上纯度的水。

3.4.1 氢氧化钠。

3.4.2 过氧化钠。

3.4.3 硝酸（1+4）。

3.4.4 柠檬酸钠-硝酸钾溶液：称取294g水二合柠檬酸三钠、20g硝酸钾溶于1000mL水中，混匀。

3.4.5 三乙醇胺缓冲溶液：100mL三乙醇胺中加64mL盐酸，用盐酸（1+1）和氨水（1+1）调至pH6.5~7.0（精密pH试纸5.5~9.0测定），用水稀释至500mL，混匀。

3.4.6 酚红溶液：称取0.1g酚红，加6mL 2g/LNaOH溶液，用水定容至50mL，混匀。

3.4.7 氟标准贮存溶液：称取2.2110g预先在120℃干燥2h的氟化钠（GR），溶于水并稀释至1000mL容量瓶中，混匀，移入干燥塑料瓶中保存，此溶液1mL含1mg氟。

3.4.8 氟离子标准溶液：移取10.00mL氟标准贮存溶液于100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，移入干燥的塑料瓶中，此溶液1mL含100μg氟。

3.4.9 氟离子标准溶液：移取10.00mL氟离子标准溶液(3.4.8)于100mL容量瓶中，用水稀释至刻度，混匀，移入干燥的塑料瓶中，此溶液1mL含10μg氟。

3.5 仪器的确定
3.5.1 氟离子选择电极：要求氟含量在10-1mol/L～10-6mol/L内，电极电位与浓度的负对数呈线性关系。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，然后用水洗涤至洗涤液电位值不大于氟离子浓度为10-6mol/L的电位值后进行测定。

3.5.2 饱和甘汞电极。

3.5.3 电位测定仪：精度0.1mV。

3.5.4 电磁搅拌器。
3.6 样品的确定

3.6.1 样品粒度应不大于0.250 mm。

3.6.2 样品分析前应在145 ℃ ± 2 ℃下烘干2 h，置于干燥器中冷却至室温后立即称取。
3.7 起草单位北矿检测技术有限公司试验报告

3.7.1熔剂的选择试验

本文试验了用不同的碱熔融试样。称取1#样品0.5g六份，分别加入以下熔剂，按照实验步骤进行测定，测得氟含量的结果。由表3可见，选用六种方式熔解样品，所得结果基本一致。单独用Na2O2形成半熔状时，不能很好的打散混匀样品，而Na2O2对粗氢氧化镍钴的分解能力是很好的，应在保证足够量的Na2O2的情况下使样品能够均匀打散，故选择2gNaOH+2g Na2O2作为样品熔剂。

表3  熔剂的选择

	熔剂
	现象
	结果F%

	4gNaOH
	在低温电炉板上加热，与样品形成很好的流动态。
	0.067

	4gKOH
	在低温电炉板上加热，与样品形成很好的流动态。
	0.067

	4gNa2O2
	在低温电炉板上加热，与样品形成半熔状。
	0.068

	1gNaOH+3gNa2O2
	在低温电炉板上加热，与样品形成半熔状。
	0.069

	2gNaOH+2gNa2O2
	在低温电炉板上加热，与样品形成很好的流动态。
	0.069

	3gNaOH+1gNa2O2
	在低温电炉板上加热，与样品形成很好的流动态。
	0.068


3.7.2熔融温度的选择试验

称取2#样品0.5g四份，选择不同熔融温度，按照实验步骤进行测定，测得氟含量的结果，结果见下表4。
表4  熔融温度的选择试验

	温度℃
	现象
	结果F%

	600
	在低温电炉板上加热，与样品形成很好的流动态。
	0.101

	650
	在低温电炉板上加热，与样品形成很好的流动态。
	0.105

	700
	在低温电炉板上加热，与样品形成半熔状。
	0.106

	750
	在低温电炉板上加热，与样品形成半熔状。
	0.103


试验结果表明，四种熔样温度氟含量测定结果基本一致，650~700℃熔样时铝含量稍高℃，综合考虑熔融温度对镍坩埚的腐蚀性，本方法选择650℃熔融温度进行测定。

3.7.3 柠檬酸钠-硝酸钾溶液用量的选择试验

称取1#和2#样品各0.5g，加入不同体积的柠檬酸钠-硝酸钾溶液（2.4），按照实验步骤进行测定，测得氟含量的结果，结果见下表5。
表5 柠檬酸钠-硝酸钾溶液用量的选择

	柠檬酸钠-硝酸钾溶液加入量/mL 
	1#结果F%
	2#结果F%

	10
	0.066
	0.104

	15
	0.068
	0.106

	20
	0.069
	0.105


试验结果表明，柠檬酸钠-硝酸钾溶液的加入量在10mL~20mL时，氟含量测得结果比较稳定。本方法选择加入15mL柠檬酸钠-硝酸钾溶液进行测定。

3.7.4 三乙醇胺溶液用量的选择试验

称取1#和2#样品各0.5g，加入不同体积的三乙醇胺溶液（2.5），按照实验步骤进行测定，测得氟含量的结果，结果见下表6。
表6 三乙醇胺溶液用量的选择试验

	三乙醇胺溶液加入量/mL 
	1#结果F%
	2#结果F%

	4
	0.066
	0.104

	5
	0.067
	0.105

	6
	0.066
	0.105


试验结果表明，三乙醇胺溶液的加入量在4mL~6mL时，氟含量测得结果稳定。本方法选择加入5mL三乙醇胺溶液进行测定。

3.7.5 共存元素干扰试验

粗氢氧化镍钴中主要存在元素有镍、钴、镁、铜、钙、铁、锌、铝及少量的镉等元素。各元素最高含量分别为：镍50%、钴40 %、镁15 %、铜8 %、钙7 %、铁6 %、锌5 %、铝3 %，其它元素含量均不超过2 %。通过在标准溶液（按照氟含量最低0.05 %和最高1 %为例）中加入一定量的基体元素进行干扰实验，测定结果见表7和表8。
表7  单元素干扰实验测定结果
	干扰元素
	干扰元素加入量/mg
	加入氟量/μg
	测得氟量/μg
	回收率/%

	Ni
	25
	25
	24.2
	96.80 

	
	
	500
	495
	99.00 

	Co
	20
	25
	24.6
	98.40 

	
	
	500
	508
	101.6 

	Mg
	7.5
	25
	26.3
	105.2 

	
	
	500
	506
	101.2 

	Cu
	4
	25
	25.1
	100.4 

	
	
	500
	491
	98.20 

	Ca
	3.5
	25
	25.6
	102.4

	
	
	500
	490
	98.00 

	Fe
	3
	25
	24.4
	97.60 

	
	
	500
	508
	101.6 

	Zn
	2.5
	25
	24.2
	96.80 

	
	
	500
	511
	102.2 

	Al
	1.5
	25
	23.8
	95.20 

	
	
	500
	483
	96.60 


表8  混合元素干扰实验测定结果

	干扰元素及加入量/（mg）
	加入氟量/μg
	测得氟量/μg
	回收率/%

	Ni25  Co20  Mg7.5  Cu4  Ca3.5  Fe3    Zn2.5    Al1.5   
	25
	24.3
	97.20 

	Ni25  Co20  Mg7.5  Cu4  Ca3.5  Fe3    Zn2.5    Al1.5 
	500
	491
	98.20 


实验结果表明：在理论最高含量的铝元素存在下，铝对对测定氟含量存在微弱的负干扰，其他共存元素对测定氟含量均无明显干扰，干扰试验的回收率在95.20%~102.4%之间，对测定元素干扰小，可以忽略。
3.7.6 精密度实验

按试验步骤测定粗氢氧化镍钴材料1#~4#样品中氟的含量，相对标准偏差(RSD)在1.60%~3.99%之间，具有良好的精密度，结果见表9。

表9 精密度实验结果

	编号
	氟含量/%
	均值/%
	RSD/%

	1#
	0.0702 
	0.0691 
	0.0634 
	0.0644 
	0.0673 
	0.0699 
	0.0656 
	0.0638 
	0.0697 
	0.0653 
	0.0696 
	0.0671 
	3.99 

	2#
	0.107 
	0.100 
	0.105 
	0.109 
	0.103 
	0.108 
	0.112 
	0.110 
	0.105 
	0.100 
	0.105 
	0.106 
	3.66 

	3#
	0.509 
	0.539 
	0.548 
	0.519 
	0.548 
	0.527 
	0.549 
	0.539 
	0.515 
	0.556 
	0.547 
	0.536 
	2.97 

	4#
	0.973 
	0.953 
	0.942 
	0.968 
	0.971 
	0.982 
	0.977 
	0.951 
	0.975 
	0.942 
	0.944 
	0.962 
	1.60 


3.7.7加标回收率实验

称取0.50 g试样，按试验步骤对1#~4#样品进行测定氟含量的加标回收率，加标回收结果见下表10，回收率在98.17%~102.2%之间。
表10 加标回收率实验
	样品
	样品量/μg
	加入量/μg
	测定值/μg
	回收率/μg

	1#
	335.6 
	150
	488.9
	102.2

	
	335.6 
	300
	630.1
	98.17 

	3#
	2680.0 
	1000
	3665.2
	98.52

	
	2680.0 
	2000
	4678.5
	99.93 


3.7.8 结论

试料以氢氧化钠和过氧化钠熔融分解，用水浸出熔融物后过滤（或静置后移取上层清液），使氟与铁、铜、铅等分离。然后在pH6.5～7.0的柠檬酸钠--硝酸钾-三乙醇胺介质中，以饱和甘汞电极为参比电极，氟离子选择电极为指示电极，用电极电位仪测定试液中氟离子浓度。试验结果表面，采用离子选择电极法测定粗氢氧化镍钴材料中F（0.05%～1.0%）是可行的，方法的相对标准偏差（RSD）在1.60%～3.99%之间，加标回收率在98.17%~102.2 %之间。方法操作简便、准确度高、精密度好，满足测定要求，可作为行业标准推广运用。
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。由于粗制氢氧化物产品中处了含有镍、钴之外，还含有其他杂质影响产品质量检测。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杂质，其中氟离子的含量必须得到控制，为了确保产品质量，需要对氟离子含量进行准确测定。
目前现行的相关标准均未涉及镍钴并存时氟离子含量测定的方法，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
目前国内外通常是采用离子选择电极法测定氟离子的含量。通常所谓离子选择电极，是指带有敏感膜的、能对离子或分子态物质有选择性响应的电极，使用此类电极的分析法属于电化学分析中的电位分析法，缩写为ISE。离子选择电极法操作方便，迅速，不损及试液体系，也适于一些不宜用其他方法分析的样品，如有色或混浊样品等。本方法用于氟离子含量的测定，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。

《粗氢氧化镍钴化学分析方法 第3部分：
氟离子含量的测定 离子选择电极法》标准编制组

二〇二一年十二月
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