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	处理意见
	备注

	1
	8.1
	称样量过大，按标准文本中的四酸加入量难以溶解清亮，盐类过高导致加热冒白烟时容易出现跳溅，加入10mL硫酸（1+9）盐类难以溶解完全，有较多的白色盐类。我方进行了试验比对，对于高于100g/t的以上的样品，称取0.5g试样测试原液与称取1g萃取后的结果基本一致，且样品容易溶解且操作简便。
	 云铜锌业、云锡文山锌铟冶炼有限公司

	待讨论后确定
	1、减少称样量，理论上肯定可行。在实际操作中，因为是盲样，溶好样品需预测含量才确定是否萃取，如果需萃取，因预测消耗了一部分样品，导致样品量不够萃取。

	2
	试验报告
	碘化铟的络阴离子（InI4)-的硫酸酸度一般为0.7~1.3mol/L，在冒硫酸烟时，如果全部冒干则酸度不足，如果剩余较多则酸度偏高，建议考虑酸度的影响。
。
	云铜锌业
	不采纳
	20mL*2mol/L碘化钾-硫酸混合液+25mL待萃取液≈0.8mol/L硫酸

	3
	试验报告
	萃取与反萃过程中，难以达到最后测定要求的25.00mL，关键是第二次萃取后难以精准控制即保证有机相不损失又完全舍去水相。二次反萃后，弃除有机相的方法因加以说明，有机相弃除不干净容易影响雾化效率。
	云铜锌业
	
	熟练操作为：第2次静置分层后，将水相放入容量瓶后，再静置片刻，此时还有1滴水相液，再放入容量瓶中。

有少少残余有机相，不影响测定结果。

	4
	试验报告
	对于低于20g/t的样品，最后的测定吸光度过低，容易受仪器噪声影响测定结果，建议不取分样萃取，即10mL硫酸（1+9）溶解后用20mL碘化钾-硫酸混合溶液分三次将烧杯中的试样洗入分液漏斗中。
	云铜锌业
	待讨论后确定
	同1

	5
	
	1.文本中缺少引言。
	北矿
	不采纳
	之前加了引言的标准文本，正式发布时又被删除

	6
	4
	文本中实验原理表述不全面，缺少高含量铟分取后直接测定的表述。
	
	采纳
	见文本

	7
	8.4.2.2
	文本中8.4.2.2分取25mL于100mL容量瓶中，用盐酸（1+19）定容。盐酸酸度为3.75%，未达不到5%，盐酸酸度与标准溶液不一致。
	
	不采纳
	文本中8.4.2.2分取25mL

与标准溶液都是用盐酸（1+19）定容，酸度一致

	8
	8.4.1
	建议溶样过程中适当降低盐酸用量，并加盖表面皿，以减缓酸的消耗，并防止硫酸冒烟时盐类的迸溅。
	
	部分采纳
	1、“盖上表面皿”。见文本
2、称样量多，需加20 mL盐酸。

	9
	8.4.1
	8.4.1溶样方法中，碳含量高时采用高氯酸冒烟的方式去除，建议改为在样品冒硫酸烟时滴加硝酸破坏碳化物,这样既减少用酸量又缩短溶样时间。

建议尽量不加高氯酸，高氯酸加入后溶液易浑浊。
	北矿、铜陵
	不采纳
	2号样品，仅靠加硝硫混酸分解不了碳。

未发现高氯酸加入出现沉淀现象。
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	10
	试验报告
	试验结果显示：锌基体和共存元素对铟的测定影响不大。建议低含量段样品通过适当增加定容体积后直接测定，即使需要萃取，建议尽可能缩小萃取范围。

针对锌精矿中含量较低（＜200g/t左右)的样品实际销售结算过程中不计价，采用萃取方式处理操作流程较长，与直接测定结果相差不大；

	北矿、云锡文山锌铟冶炼有限公司

	待讨论后确定
	直接测定，即便稀释到100mL，盐度也较大，再稀释则灵敏度达不到要求了。萃取范围可以缩至0.020%？（待讨论）
在国家标准方法里，让经典萃取方法不失传。
标准不仅仅指导贸易，还需指导生产，锌精矿的量大，100+g/t的铟通过逐步富集后，还是相当可观的。
主要考虑因素：不萃取的话，0.02%的样品1g/50mL*25mL，对应标准才1ug/mL,很多家仪器灵敏度达不到要求，这个含量已经需计价了。

	11
	8.4.2.1
	萃取率试验中，一次萃取和分步萃取，回收率都大于90%，一次萃取和一次反萃取可以满足试验要求。萃取剂乙酸丁酯使用总量为25mL，用量较大，既浪费试剂增加成本又污染环境。建议：补充乙酸丁酯用量试验，适量减少其用量。


	北矿、铜陵
	不采纳
	1、国标除了指导生产和贸易之外，还有一个教材示范作用，虽然低含量段铟90%的回收率不影响结算，但是不利于传帮带。或者在文中专门加一个备注？
2、样品量+碘化钾-硫酸混合液已经达45mL,乙酸丁酯使用总量为25mL不多，太少影响萃取效果。乙酸丁酯急性毒性较小，价格低廉。

	12
	试验报告
	试验报告“2.4.2其它杂质离子干扰试验”中，铜的干扰量计算有误，表中给出为6.5,按照铜的含量计算约为40 mg。同时，表中缺少铝的干扰试验。
	北矿、福建紫金矿冶测试技术有限公司
	采纳
	见补充试验报告

	13
	试验报告
	报告“2.6萃取前和萃取后杂质离子存在情况”建议删除。因为试验报告2.4中已经做了干扰试验，报告中共存元素对铟的测定基本无干扰，故无需再关注萃取前后杂质离子的存在情况。
	北矿
	不采纳
	主要是为了了解萃取分离基体的效果，其他元素是ICP顺带测定的。可做参照了解，不是必检项目，

	14
	试验报告
	报告中“残留少量硫酸、少量硝酸的干扰试验”。因为硫酸冒烟酸温度远远高于硝酸的分解温度，在冒硫酸烟时，已经没有硝酸，所以样品溶液中不可能存在硝酸。建议：删除硝酸的干扰实验。
	北矿
	不采纳
	(在冒硫酸烟时，已经没有硝酸)不是绝对的。

	17
	试验报告
	加标回收试验中加标样品使用了实验样品。建议：换做其它样品。因为试验样品未做精密度试验。


	防城港市东途矿产检测有限公司
	不采纳
	加标回收试验都是与样品同步进行试验，与有没有精密度试验无关。
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	18
	试验报告
	本单位按照8.4.2中“加入0.5g抗坏血酸和20mL碘化钾-硫酸混合酸”，萃取中会析出大量盐类，不加入0.5g抗坏血酸，就不会有这种情况。建议修改为只加入20mL碘化钾-硫酸混合酸，明确这个溶液现配现用。
	防城港市东途矿产检测有限公司
	部分采纳
	改为“加入0.1g”

	19
	试验报告
	反萃取的酸度越低，灵敏度较高，可考虑用2%的盐酸萃取。
	铜陵
	不采纳
	为了保证通用性，盐酸易挥发，如果不是新开瓶的酸，酸度难以得到保证。

	20
	试验报告
	建议增加萃取时长相关条件实验。
	福建紫金矿冶测试技术有限公司
	不采纳
	振荡萃取1分钟是常见经典做法，萃取结果也可以看出萃取1min 足够了

	21
	8.4.2.2
	8.4.2.2条款描述的不够清楚，按此条款内容描述铟含量在0.050-0.120%时，是否不需要萃取？若是，此时基体浓度为325mg/100mL，基体对高含量铟的影响如何？另外，若不萃取，又与正文中方法提要的表述不一致？
	华南理工
	部分采纳
	铟含量在0.050-0.120%时，考虑5%的测定误差，基体干扰不明显，不萃取。

方法提要已修改。


	22
	试验报告
	在铟含量为0.12%时，定容分取后铟的最大含量为600µg，但萃取率试验条件中仅研究至500µg铟含量？未涵盖全范围的铟含量；


	华南理工
	不采纳
	铟含量在0.050-0.120%按8.4.2.2步骤进行 ，不萃取。

	23
	试验报告
	在测定液中，银含量是否很低？干扰试验中银影响可略否？
	华南理工
	部分采纳
	锌精矿中银含量不高。银的影响可忽略。

	24
	
	铟含量在0.050~0.130范围的样品，首次定容体积为50 mL.，操作起来比较难控制；建议首次定容体积为100 mL, 分取25.00 mL后，测定体积为50 mL，不影响最终的测定体积。
	广西中检
	不采纳
	为了兼顾萃取段样品。

	25
	
	试验发现，高价态的铁对铟的测定产生负干扰，建议样品溶解之后，加入抗坏血酸消除高价铁的干扰。
	广西中检
	不采纳
	萃取时已经加了抗坏血酸

	
	
	表中ICP检测结果为采用标准文本中溶解方法（最后一步用盐酸溶解试样，不用硫酸），不使用萃取方法，直接用ICP检测的测定数据，从结果来看，这样处理结果更高。
	先导
	不采纳
	结果高不等于准确。从数家试验了ICP测定的数据来看，基体对低含量的铟存在正干扰。
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	根据贵司提供的试验方法在验证过程中发现，20mL盐酸除硫化物效果相对弱一些，建议溶样时可加入少量溴素除硫化物。


	紫金铜业有限公司

	
	低温慢溶是可以的，且后续还有硫酸冒烟步骤进一步分解硫。

	
	
	加浓硫酸冒烟溶解样品过程中，如果电炉温度控制较高，试样会产生溅跳现象，建议在规程中加以说明；


	云锡文山锌铟冶炼有限公司

	
	盐度大，都需低温缓慢冒烟

	
	
	仪器工作条件参数设置中，建议提高灯电参数指标来提升灵敏度（我单位所用原子吸收为：普析 TAS-990F，经实验验证，采用3mA灯电流测定0.5ug/mL铟标准溶液的吸光度为0.008，采用5mA灯电流测定0.5ug/mL铟标准溶液的吸光度可提升到0.012。本项也有可能是仪器厂家型号间的差异，故未做较多验证）。
	云锡文山锌铟冶炼有限公司

	
	各家可根据自家仪器适度调整灵敏度。

	15
	试验报告
	试验报告中“溶样条件的选择”中表头表述不准确，表中未显示“共存元素测定值”。建议：删除“共存元素测定值”的表述。
	北矿
	采纳
	

	16
	试验报告
	试验报告“萃取率试验”中“移取铟标准溶液（100μg/mL）5.00mL”，试验步骤定容于25 mL容量瓶中，此时溶液的理论浓度为20μg/mL，超过曲线的最高点10μg/mL。
	防城港市东途矿产检测有限公司
	采纳
	

	
	试验报告
	试验部分2.7溶样方式的选择中氟化铵的加入方式建议与方法中8.4测定中“加入0.2 g氟化铵”不一致，建议统一同一种说法。

	福建紫金矿冶测试技术有限公司
	采纳
	

	
	
	无
	防城港市东途矿产检测有限公司
	
	

	
	
	无
	山东恒邦
	
	

	
	
	无
	中铝郑研院
	
	

	
	
	无
	国家钨与稀土产品质量监督检验中心
	
	

	
	
	无
	中国有色桂林矿产地质研究院有限公司
	
	

	
	
	无
	富民薪冶工贸有限公司
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	无
	广西壮族自治区分析测试研究中心

	
	

	
	
	无
	江西华赣瑞林稀贵
	
	

	
	
	无
	米特拉
	
	


本室使用安捷伦5110型ICP选用谱线325.609nm对本次验证的5个样品进行比对试验，通过测定数据发现ICP测定1#，2#，3#萃取样品时径向观测测定值与原吸相符，轴向观测结果偏低，测定4#，5#直接酸溶样品时径向观测测定值与原吸相符，轴向观测结果偏高。

使用安捷伦5110型ICP选用谱线325.609nm，230.606nm两条谱线，对4#，5#样品测定时采用三通进样装置将内标钇溶液（浓度为5.00ug/mL）与样品同时进样测定，发现230.606nm（强度值较低）这条谱线径向，轴向观测值与原吸接近，325.609nm（强度较高）这条谱线径向，轴向观测值均偏高。从谱线图中可看出测定锌精矿中含有某些元素在测铟时存在明显的谱线峰值干扰，不易选择合适的谱线测定，故建议最好选择火焰原子吸收光谱法测定更为简捷，准确。
说明（1）发送《征求意见稿》的单位数：22 个；     
（2）收到《征求意见稿》后，回函的单位数： 22  个；

（3）收到《征求意见稿》后，回函并有建议或意见的单位数：18个；    
     (4）没有回函的单位数： 0  个。
