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一、工作简况

1  方法概况
1.1  项目的必要性

目前，铅锌混合精矿中杂质元素的检测标准，是采用每个项目分别测定，操作繁琐，检验周期长。因此采用一次溶样，用电感耦合等离子体原子发射光谱法对其中多种杂质元素进行同时测定，操作简便，节省了人力、物力，缩短了检验周期。
1.2   适用范围

本标准适用于混合铅锌精矿中砷、铋、镉、钴、铜、镍和锑含量的测定。测定范围：见表1。
表1 砷、铋、镉、钴、铜、镍和锑测定范围

	元素
	As
	Bi
	Cd
	Co
	Cu
	Ni
	Sb

	测定范围

w/%
	0.10～1.00
	0.050～0.50
	0.050～1.00
	0.010～0.50
	0.050～5.00
	0.010～0.50
	0.050～0.50


1.3 可行性

北矿检测技术有限公司为国家重有色金属质量监督检验中心、国家进出口商品检验有色金属认可实验室、中国有色金属工业重金属质检中心、科技成果检测鉴定国家级检测机构，在国内有色金属分析领域具有权威地位。公司拥有多台原子吸收光谱仪，具备项目研究所需的仪器设备。标准起草人员主起草国家行业标准多项，参与国家行业标准几十项，具有丰富的方法研究经验。
本标准的建立对企业在后续生产及市场交易提供有力的指导。本标准在起草、调研中得到了白银有色集团股份有限公司、株洲冶炼集团股份有限公司、豫光金铅股份有限公司、山东恒邦冶炼股份有限公司、广东省工业分析检测中心、紫金矿业集团股份有限公司、兰州海关技术中心、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、五矿铜业（湖南）有限公司、大冶有色设计研究院有限公司等公司的积极响应。
2 任务来源

根据工业和信息化部标准计划项目的安排要求，全国有色金属标准化技术委员会于2019年7月23-25日在云南大理召开了《混合铅锌精矿化学分析方法 第11部分 砷、铋、镉、钴、铜、镍、锑量的测定》标准任务落实会。根据有色标委[2019]49号有关《混合铅锌精矿化学分析方法》行业标准制（修）订任务计划和任务落实会议纪要的要求，行业标准《混合铅锌精矿化学分析方法》由北矿检测技术有限公司负责起草修订，落实了验证单位，明确了样品的制备单位及各项工作时间进度要求。项目计划编号工信厅科[2018]73号 2018-2029T-YS。

3 本标准编制单位、起草人及所做工作
本标准由北矿检测技术有限公司负责起草，主要起草人为冯先进、马丽、阮桂色。主要负责本标准的方法制定、资料收集、技术参数的确定及标准条款的编写工作。

本部分参与起草单位包括白银有色集团股份有限公司、株洲冶炼集团股份有限公司、豫光金铅股份有限公司、山东恒邦冶炼股份有限公司、广东省工业分析检测中心、紫金矿业集团股份有限公司、兰州海关技术中心。参与起草人：主要负责本标准的验证工作。

4 主要工作过程
2019年7月23-25日在云南大理召开了《混合铅锌精矿化学分析方法 第11部分 砷、铋、镉、钴、铜、镍、锑量的测定》标准任务落实会。会议确定了标准制定的起草单位和参与验证单位，落实了标准计划项目的进度安排和分工。

接受标准起草任务后，负责起草单位北矿检测技术有限公司积极组织技术人员对拟制定分析方法开展了多方调研、资料收集和试验工作等，于2019年10月完成了分析方法的起草实验报告。

本标准制定的主要工作过程：
⑴ 对比研究铅精矿、锌精矿分析方法的国家标准，与混合铅锌精矿分析方法的相同点和不同点，讨论、策划试验方案后安排工作进度并实施；

⑵ 对征求的相关信息进行汇总；

⑶ 开始试验工作；

⑷ 对制定后的标准进行各项指标实验；

⑸ 相关验证方进行验证；

⑹ 标准的编写；

⑺ 送标准会讨论，征求意见并上报公示；

⑻ 定稿等。
各验证单位在验证过程中，对本标准均无修改意见。

2020年6月10日～12日，由全国有色金属标准化技术委员会组织，在广东韶关召开了《混合铅锌精矿化学分析方法》第11部分的标准预审会。20多家单位30多位代表参加了本次会议。会议对《混合铅锌精矿化学分析方法》第11部分的技术内容、标准预审稿、试验报告及验证报告进行了详细的分析和讨论，对本标准的主要修改意见如下。
1、实验报告中浓度梯度点与文本中测定范围不符，应保持一致。采纳。
2、文本：1范围中表头改为“测定范围”，测定范围改为：As:0.10%~1.50%;Bi:0.030%~0.50%;Cd:0.050%~1.50%;Co:0.0050%~0.70%;Cu:0.050%~5.00%;Ni:0.010%~1.00%;Sb:0.030%~1.20%。采纳。
3、文本：2规范性引用文件，应补充“GB/T6682 分析实验室用水规格和试验方法”；去掉GB/T8170-2008中的“-2008”，年份不需列出。采纳。
4、文本：5试剂中用分析纯的试剂即可，“优级纯”改为“分析纯”。采纳。
5、文本：5试剂中“和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水”改成“和GB/T6682规定的二级水”。采纳。
6、文本：6仪器中“在仪器的最佳工作条件下，用1.0mg/L的铜标准溶液测量11次，其光强度的相对标准偏差不超过2.5%”是否是描述光谱仪器分辨率的标准描述，应找到出处。采纳。改为“仪器的实际分辨率：200nm处光谱分辨率应小于0.01nm。”
7、文本：8.5.2中表3描述混乱，应按照标准规定的思路来描述。不采纳。（理由：如果不使用表格，采用文字描述系列标准溶液工作曲线，会更混乱，表格方便操作人员操作）
8、文本：9试验数据处理中补充“数值以百分数表示”，并且去掉公式里的百分号。最后还应补充“数值修约按照GB/T8170规定执行”。采纳。
二、标准编制原则
本标准是根据GB/T1.1-2009《标准化工作导则第1部分：标准的结构和编写规则》和GB/T20001.4-2001《标准编写规则第4部分：化学分析方法》的要求进行编写的。编制本标准的目的是以能满足混合铅锌精矿中多元素含量的准确快速测定要求为基础。编制本标准的原则是准确、具有一定的先进性和操作简单性。根据国情制订技术规范并力求与国外先进技术接轨。在原有行标基础上，充分考虑目前厂矿的生产、贸易仲裁和使用情况等，使制定的标准更先进，力求达到准确、实用和可操作，更能满足生产和贸易的需要。
三、标准主要内容的确定依据
1. 砷、铋、镉、钴、铜、镍和锑含量范围确定及使用检测手段确定
根据白银有色集团股份有限公司提供的混合铅锌精矿的试样以及在实际生产中遇到的样品，确定了砷、铋、镉、钴、铜、镍、锑量的测定范围，用电感耦合等离子体原子发射光谱法对样品中多种杂质元素进行同时测定，操作简便，节省了人力、物力，缩短了检验周期。
本次修订新制定了砷、铋、镉、钴、铜、镍、锑量的测定电感耦合等离子体－原子发射光谱法。并确定方法的准确度及精密度，最终形成了行业标准。
2. 干扰及消除
对混合铅锌精矿样品溶解方法的选择、仪器工作条件的选择、测定介质及酸度的影响和复杂基体中各共存离子的干扰情况排除。具体结果见试验报告。
3. 重复性及再现性
为了确定《混合铅锌精矿化学分析方法第11部分：砷、铋、镉、钴、铜、镍和锑含量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》测定方法的重复性和再现性，8个实验室对7个混合铅锌精矿样品进行了协同试验。根据国家标准GB/T6379.2-2004确定标准测量方法的重复性和再现性的基本方法（ISO 5725-2：1994，ITD）的规定，对收到的全部数据进行了统计分析。混合铅锌精矿中砷、铋、镉、钴、铜、镍和锑含量测定的原始数据及原始数据统计检验过程及结果见试验报告中实验数据及处理。
四、标准水平评价

本标准方法成熟，分析数据准确可靠、可行，标准总体水平已达到       。

五、与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准协调配套的情况
本标准完全满足现行法律、法规等的要求，标准格式规范。

6、 标准中涉及到的专利

无

7、 重大分歧意见的处理经过和依据

无

8、 标准作为强制性或推荐性国家（或行业）标准的建议

9、 贯彻标准的要求和措施建议

无
十、废止现行有关标准的建议

本标准替代YS/T 461-2003。

十一、其他应予说明的事项

本标准首次规定了混合铅锌精矿中砷、铋、镉、钴、铜、镍和锑含量的测定方法。本标准在制定过程中，调研了国内多家冶炼企业，标准技术先进，具有充分的可操作性、适用性，完全能够满足国内外用户、市场的需求。本标准为混合铅锌精矿中砷、铋、镉、钴、铜、镍和锑含量的测定提供依据，有利于企业提高对铜冶炼烟尘的综合利用，减少能耗，最大化地回收利用铜，实现资源循环利用及有价金属材料生产。

