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1.1 任务来源

根据工信部下达的行业标准制修订计划，工信厅科函〔2020〕263号的文件精神，由新疆有色金属研究所组织承担《铍精矿、绿柱石化学分析法  第8部分：氧化铍、三氧化二铁、氧化钙、磷量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》的制订。该项目计划编号：2020-1560T-YS，本标准应在2022年完成。

1.2 主要参加单位和工作成员及所做的工作

   本文件起草单位如下：新疆有色金属研究所、五矿铍业股份有限公司、西北稀有金属材料研究院宁夏有限公司、富蕴恒盛铍业有限责任公司。

    本文件主要起草人：。

    新疆有色金属研究所为标准的起草负责单位，在工作前期，对铍精矿、绿柱石的检测需求和现阶段国内外检测方法现状进行了充分的调研和梳理，并制定了系统的研究方案。在标准制定过程中，完成了试验样品的搜集、制备和分发，完成了分析方法研究；撰写了标准文件、研究报告和编制说明；完成了数据分析统计工作；广泛征求了国内同行实验室及相关企业的意见。

   五矿铍业股份有限公司为第一验证单位，在标准制定过程中对标准文件和研究报告中的各项试验参数进行了验证。同时，提供了试验样品的精密度数据，对标准文件、研究报告和编制说明提出了相应的修改建议。

    西北稀有金属材料研究院宁夏有限公司、富蕴恒盛铍业有限责任公司为二验单位，在标准制定过程中对试验样品进行了测试，提供了精密度数据，并对标准文件提出了修改意见。

1.3主要工作过程
新疆有色金属研究所在接到标准制订任务后，成立了标准编制组，制订了标准项目推进计划，召开了标准项目编制启动会议，对标准编写工作进行了部署和分工，主要工作过程经历以下阶段。

1.3.1起草阶段

（1）2020年11月，成立了《铍精矿、绿柱石化学分析法  第8部分：氧化铍、三氧化二铁、氧化钙、磷量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》标准编制组，确定了各成员的工作职能和任务，制定了工作计划和进度安排。

（2）2021年4月，在贵州省贵阳市召开的全国有色金属标准化技术委员会工作会议进行了任务落实， 新疆有色金属研究所为标准的起草主持单位；五矿铍业股份有限公司为第一验证单位； 西北稀有金属材料研究院宁夏有限公司、富蕴恒盛铍业有限责任公司为二验单位。

（3）2021年6月，编制组完成相关的分析方法试验，提交了有色金属行业标准《铍精矿、绿柱石化学分析法  第8部分：氧化铍、三氧化二铁、氧化钙、磷量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》的草案稿、试验报告等。交五矿铍业股份有限公司、 西北稀有金属材料研究院宁夏有限公司、富蕴恒盛铍业有限责任公司进行意见征集，并连同验证样品一并寄往各验证单位。经过与各验证单位的讨论，形成了讨论稿。

（4）2021年12月，陆续收到各验证单位的研究报告及反馈意见，对参与验证单位的意见和建议进行汇总处理，对讨论稿进行修改，完善试验报告，撰写编制说明。

1.3.2征求意见阶段

（1）编制组通过发函、中国有色金属标准质量信息网上公开、召开工作会议等方式对YS/T254.8《铍精矿、绿柱石化学分析法  第8部分：氧化铍、三氧化二铁、氧化钙、磷量的测定 电感耦合等离子体原子发射光谱法》（讨论稿）征求意见。

1.3.3 审定阶段

1.3.4报批阶段

二 标准的编制原则

2.1 符合性：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》、GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》的要求对本部分进行了编写。

2.2 合理性：反映当前国内各生产企业的技术水平，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。

2.3 先进性：本方法操作方便规范，测定线性范围宽，准确度和精密度满足分析方法要求。

三 确定标准主要内容的论据

3.1 分析方法的确定

电感耦合等离子体原子发射光谱法（ICP-AES法）具有分析线性范围宽、低的检出限、元素间干扰小、精密度好、仪器操作简便和分析速度快等优点，目前已在分析检测领域广泛应用。因此本标准采用电感耦合等离子体原子发射光谱仪测定铍精矿、绿柱石中氧化铍、二氧化三铁、氧化钙、磷的含量。 

3.2仪器条件试验
综合分析电感耦合等离子体光谱仪的优化程序，考察了射频发生器功率、雾化气流量、辅助气流量、等离子体气流量、进液泵速、观测高度、观测方式等对被测元素谱线发射强度的影响，选择了本实验室的最佳仪器测量参数,并选择了最佳谱线。

条件确定之后对所用仪器进行了性能测试（灵敏度、检出限、测定下限、线性范围），试验结果表明，所用仪器性能满足测试要求。

表1元素推荐分析谱线
	元素
	波长/nm

	氧化铍
	313.042

	三氧化二铁
	259.940

	氧化钙
	393.366

	磷
	177.495


3.3 方法条件试验

3.3.1 溶样方式的选择

根据待测元素性质的不同，通过试验确定了样品的溶解方式。四种待测元素，需选择三种溶解方式。
试验结果表明：氧化铍、三氧化二铁的测定，试样用氟化氢铵-氢氟酸分解，加硝酸、硫酸冒烟除氟后，在盐酸介质进行测定，样品分解完全，测定结果准确；氧化钙的测定，试样用氟化氢铵-氢氟酸分解，加高氯酸冒烟除氟后，在盐酸介质中进行测定，样品分解完全，测定结果准确；磷的测定，试料用氟化氢铵-氢氟酸分解，加硫酸冒烟除氟后，在盐酸介质中进行测定，测定结果准确。由于溶样方式对测定元素结果的影响，故将本方法设为三部分进行分析测定。

3.3.2 测定试样溶液酸度的选择和影响
试验考察了盐酸、硫酸、硝酸介质对谱线强度的影响。试验结果表明：氧化铍、三氧化二铁的测定，盐酸加入量为1～5 mL时，试样测定结果基本一致，为保证一定的酸度，本部分试验选择盐酸（1+1）加入量为1 mL；氧化钙的测定，盐酸加入量为1～5 mL时，试样测定结果基本一致，为保证一定的酸度，本部分试验选择盐酸（1+1）加入量为1 mL；磷的测定，硫酸加入量为1～4mL时，试样测定结果基本一致，为保证一定的酸度，本部分试验选择硫酸（1+1）加入量为1 mL。

3.3.3 干扰试验

3.3.3.1谱线混合元素干扰试验

铍矿石中主要元素为铍、钙、镁、铁、铝、钠、钾、锰、钛、硅、磷。由于大量的二氧化硅在分解试样时，已经被氢氟酸、氟化氢铵和硫酸分解消除，不考虑硅元素的干扰。实验进行了铍、钙、镁、铁、铝、钠、钾、锰、钛、磷元素的干扰。在原试样溶液中分别加入3倍的干扰元素Al、Fe（Be）、Na、K、Ca、Mg、Mn、P、Ti，测定结果没有产生明显的增强和降低。试验结果表明：上述混合元素对待测元素的测定无明显干扰。

3.3.3.2元素互相干扰回收试验

为判断待测元素间是否存在互相干扰，在试样溶液前加入混合干扰元素，按试样步骤进行操作。测定结果没有产生明显的增强和降低。试验结果表明：混合元素对待测元素的测定无明显干扰。

3.4回收率试验

在试样中加入不同量的各元素标准溶液，按试验方法进行加标回收试验，结果见表2。由表2数据可知，试样中各元素的加标回收率在97.7％～103.7％之间，方法测定结果准确度满足试样中各元素含量的分析方法要求。
表2 加标回收试验结果

	样品编号
	元素
	样品值µg/mL
	加入量µg/mL
	测得值µg/mL
	回收率/%

	3#
	BeO
	8.144
	5.000
	13.081
	98.7

	
	
	8.144
	10.000
	18.221
	100.8

	
	Fe2O3
	5.152
	5.000
	10.150
	100

	
	
	5.152
	10.000
	15.014
	98.6

	
	CaO
	1.672
	1.000
	2.651
	97.9

	
	
	1.672
	3.000
	4.677
	100.2

	
	P
	0.029
	0.025
	0.0537
	98.8

	
	
	0.029
	0.050
	0.0781
	98.2

	4#
	BeO

	9.662
	5.000
	14.690
	100.6

	
	
	9.662
	10.000
	19.657
	100

	
	Fe2O3

	1.323
	1.000
	2.326
	100.3

	
	
	1.323
	3.000
	4.318
	99.8

	
	CaO

	1.001
	1.000
	1.990
	98.9

	
	
	1.001
	3.000
	3.978
	99.2

	
	P
	0.316
	0.300
	0.627
	103.7

	
	
	0.316
	0.600
	0.930
	102.3

	6#
	BeO

	5.455
	5.000
	10.368
	98.3

	
	
	5.455
	10.000
	15.523
	100.7

	
	Fe2O3

	8.552
	5.000
	13.592
	100.8

	
	
	8.552
	10.000
	18.415
	98.6

	
	CaO

	1.060
	1.000
	2.055
	99.5

	
	
	1.060
	3.000
	3.992
	97.7

	
	P
	0.071
	0.100
	0.169
	98.0

	
	
	0.071
	0.200
	0.271
	100


3.5精密度试验

3.51 起草单位（新疆有色金属研究所）的精密度试验
考察本方法的精密度，寻找合适的试样，对三个水平试样分别进行了11次重复测定氧化铍、二氧化三铁、氧化钙、磷，统计相对标准偏差，统计结果见表3。
表3.各元素测定结果
	试样号
	水平1
	水平2
	水平3

	测定值BeO/%
	8.21  8.21 8.20 7.98 8.31  8.11 8.09 8.26 8.04、8.08 8.09
	9.77 9.67 9.58 9.77 9.69 9.55 9.68 9.79 9.63 9.55 9.60
	5.49 5.42 5.39 5.54 5.50 5.56 5.45 5.46 5.42 5.34 5.43

	平均值BeO/%
	8.144
	9.662
	5.455

	BeO标准偏差
	0.101
	0.0804
	0.0638

	BeO RSD/%
	1.24
	0.83
	1.17

	测定值Fe2O3/%
	5.17 5.22 5.19 5.10 5.13 5.20 5.15 5.09 5.15 5.21 5.08
	1.29 1.32 1.33 

1.30 1.34 1.30 

1.37 1.34 1.33

1.29 1.35
	8.40 8.43 8.58 

8.64 8.72 8.51 

8.46 8.68 8.56 

8.59 8.46

	平均值Fe2O3/%
	5.152
	1.323
	8.552

	Fe2O3标准偏差
	0.04595
	0.02603
	0.0985

	Fe2O3  RSD/%
	0.892
	1.967
	1.152

	CaO测定值/%
	1.67 1.67 1.68 1.63 1.61 1.66  1.65 1.66 1.70  1.73 1.72
	1.00 1.01 1.00  0.97 0.99 0.99  0.99 0.99 1.03 1.02 1.01
	1.08 1.08 1.03  1.06 1.05 1.05  1.05 1.05 1.06  1.07 1.07

	CaO平均值/%
	1.672
	1.001
	1.060

	CaO标准偏差
	0.037
	0.0191
	0.0142

	CaO RSD/%
	2.22
	1.90
	1.34

	P测定值/%
	0.029 0.029 0.029  0.029 0.028 0.030 0.029 0.029 0.030 0.028 0.029
	0.316 0.322 0.318 0.317 0.317 0.324 0.311 0.306 0.311 0.314 0.316
	0.071 0.072 0.071 0.070 0.070 0.072 0.069 0.072 0.071 0.070 0.070

	P平均值/%
	0.029
	0.316
	0.071

	P标准偏差
	0.000603
	0.00508
	0.00101

	P RSD/%
	2.07
	1.61
	1.41


为了考察本方法的重复性和再现性，在国内选择3家相关实验室，按照起草单位制定的实验室方案进行了协同实验，并对4个统一试样分别独立测定11次，测定结果见表4~6。

3.5.2一验单位（五矿铍业股份有限公司）的精密度试验

表4.各元素测定结果
	试样号
	水平1
	水平2
	水平3

	测定值BeO/%
	8.11  8.01 8.23 7.89 7.95 7.87 7.93 8.21 8.15 7.94 8.07
	9.51 9.46 9.63 9.41 9.58 9.39 9.67 9.52 9.35 9.44 9.69
	5.25 5.29 5.48 5.55 5.37 5.31 5.43 5.33 5.21 5.29 5.34

	平均值BeO/%
	8.03
	9.51
	5.35

	BeO标准偏差
	0.1283
	0.1160
	0.101292

	BeO RSD/%
	1.60
	1.22
	1.89

	测定值Fe2O3/%
	4.95 5.12 5.27 4.94 5.18 5.06 4.91 5.16 5.24 5.17 4.93
	1.52 1.43 1.48 1.57 1.49 1.42 1.49 1.46 1.57 1.47 1.55
	8.77 8.64 8.59 8.67 8.73 8.61 8.72 8.76 8.65 8.61 8.58

	平均值Fe2O3/%
	5.08
	1.50
	8.67

	Fe2O3标准偏差
	0.132617
	0.051839
	0.068596

	Fe2O3  RSD/%
	2.61%
	3.47
	0.79

	CaO测定值/%
	1.52 1.49 1.63 1.48 1.66 1.57 1.55 1.63 1.52 1.46 1.59
	0.99 0.89 0.94 1.05 0.90 0.97 0.91 0.93 0.94 1.00 1.02
	1.15 1.18 1.01 1.21 1.07 1.24 1.11 1.07 1.16 1.19 1.10

	CaO平均值/%
	1.5545
	0.9582
	1.1355

	CaO标准偏差
	0.067136
	0.051927
	0.069622

	CaO RSD/%
	4.32
	5.42
	6.13

	P测定值/%
	0.031 0.030 0.034 0.033 0.032 0.033 0.034 0.032 0.033 0.030 0.032
	0.311 0.318 0.314 0.313 0.310 0.317 0.315 0.314 0.312 0.314 0.315
	0.061 0.062 0.063 0.062 0.060 0.061 0.062 0.064 0.061 0.063 0.063

	P平均值/%
	0.0322
	0.3139
	0.062

	P标准偏差
	0.001401
	0.002386
	0.001183

	P RSD/%
	4.35
	0.76
	1.91


3.5.3二验单位（西北稀有金属材料研究院宁夏有限公司）的精密度试验

                             表5.各元素测定结果
	试样号
	水平1
	水平2
	水平3

	测定值BeO/%
	8.17 8.28 8.19 8.07 8.29 8.37 8.14 8.21 8.34 8.09 8.20
	9.84 9.88 9.91 9.57 9.82 9.86 9.70 9.87 9.78 9.61 9.89
	5.46 5.49 5.42 5.53 5.49 5.51 5.67 5.62 5.41 5.67 5.47

	平均值BeO/%
	8.21
	9.79
	5.52

	BeO标准偏差
	0.097
	0.12
	0.095

	BeO RSD/%
	1.18
	1.20
	1.72

	测定值Fe2O3/%
	5.25 5.15 5.30 5.39 5.29 5.16 5.37 5.24 5.17 5.36 5.17
	1.29 1.37 1.23 1.21 1.32 1.24 1.26 1.33 1.30 1.22 1.34
	8.25 8.29 8.16 8.32 8.30 8.15 8.31 8.29 8.15 8.32 8.30

	平均值Fe2O3/%
	5.26
	1.28
	8.26

	Fe2O3标准偏差
	0.090
	0.054
	0.070

	Fe2O3  RSD/%
	1.71
	4.21
	0.85

	CaO测定值/%
	1.87 1.78 1.91 1.93 1.85 1.90 1.89 1.82 1.90 1.89 1.80
	1.05 1.02 1.10 1.07 1.03 1.07 1.06 1.00 1.06 1.10 1.05
	1.17 1.13 1.18 1.17 1.15 1.18 1.18 1.14 1.18 1.17 1.13

	CaO平均值/%
	1.87
	1.06
	1.16

	CaO标准偏差
	0.049
	0.041
	0.020

	CaO RSD/%
	2.61
	3.84
	1.70

	P测定值/%
	0.033 0.033 0.034 0.035 0.033 0.034 0.034 0.033 0.033 0.034 0.033
	0.33 0.34 0.35 0.34 0.34 0.35  0.34 0.34 0.35 0.34 0.34
	0.076 0.077 0.076 0.077 0.077 0.076 0.077 0.077 0.076 0.077 0.077

	P平均值/%
	0.034
	0.34
	0.076

	P标准偏差
	0.00066
	0.0052
	0.00059

	P RSD/%
	1.96
	1.53
	0.77


3.5.4二验单位（富蕴恒盛铍业有限责任公司）的精密度试验

表6.各元素测定结果
	试样号
	水平1
	水平2
	水平3

	测定值BeO/%
	8.27  8.00 8.28 8.00 7.99  8.00 8.32 8.07 8.22 8.20 8.18 
	9.62 9.70 9.70 9.87 9.91 9.45 9.70  9.89 9.88 9.58 9.69 
	5.37 5.35 5.30 5.27 5.53 5.47 5.52 5.29 5.42 5.53 5.26 

	平均值BeO/%
	8.14
	9.73
	5.39

	BeO标准偏差
	0.13
	0.14
	0.11

	BeO RSD/%
	1.49
	1.47
	1.98

	测定值Fe2O3/%
	5.15 5.26 5.31 5.19 5.35 5.46 5.20 5.28  5.35 5.39 5.34
	1.50 1.47 1.47 1.40 1.43 1.42 1.47 1.42 1.47 1.42 1.42
	8.50 8.56 8.58 8.62 8.86 8.75 8.74 8.76 8.49 8.69 8.77

	平均值Fe2O3/%
	5.30
	1.45
	8.66

	Fe2O3标准偏差
	0.086
	0.026
	0.12

	Fe2O3  RSD/%
	1.62
	1.82
	1.35

	CaO测定值/%
	1.69 1.69 1.76 1.72 1.78 1.74 1.68 1.74 1.691.69 1.69
	1.05 1.02 1.10 1.07 1.03 1.07 1.06 1.00 1.06 1.08 1.05
	1.13  1.16 1.12 1.14 1.18 1.13 1.09  1.12 1.13 1.16 1.10 

	CaO平均值/%
	1.715
	1.05
	1.133

	CaO标准偏差
	0.033
	0.284
	0.025

	CaO RSD/%
	1.95
	2.69
	2.19

	P测定值/%
	0.030 0.029  0.029 0.030 0.030 0.031 0.029 0.029 0.031 0.029 0.029
	0.298 0.304  0.312

0.306 0.303 0.300 

0.303 0.310 0.313

0.300 0.304
	0.072 0.070 0.072

0.071 0.069 0.072

0.068 0.071 0.072

0.069 0.071

	P平均值/%
	0.030
	0.304
	0.0707

	P标准偏差
	0.0007
	0.0013
	0.0066

	P RSD/%
	2.42
	2.16
	1.85


3.6 方法的重复性限和允许差
在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在表6给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）情况不超过5％。重复性限（r）按表7数据采用线性内插法或外延法求得。

表7 重复性

	wBeO/％
	
	
	

	r/％
	
	
	

	wFe2O3 /％
	
	
	

	r/％
	
	
	

	wCaO /％
	
	
	

	r/％
	
	
	

	wP /％
	
	
	

	r/％
	
	
	


实验室之间分析结果的差值应不大于表8所列允许差。

表8  允许差

	元素
	质量分数/%
	允许差/％

	BeO
	0.50～2.00
	

	
	＞2.00～4.00
	

	
	＞4.00～8.00
	

	
	＞8.00～10.00
	

	Fe2O3
	0.50～1.00
	

	
	＞1.00～3.00
	

	
	＞3.00～10.00
	

	CaO
	0.05～0.10
	

	
	＞0.10～0.40
	

	
	＞0.40～0.80
	

	
	＞0.80～1.50
	

	
	＞1.50～2.00
	

	P
	0.010～0.10
	

	
	＞0.10～0.50
	

	
	＞0.50～2.00
	


四、标准中涉及专利的情况
    本文件不涉及专利问题。
五、预期达到的社会效益等情况

5.1  标准的必要性

铍精矿、绿柱石主要生产工业氧化铍、铍铜合金、高纯氧化铍、金属铍等。铍是制造核武器、核反应堆、卫星、导弹的关键部件的重要元素，我国已形成铍采选冶核加工的完整体系。YS/T 254.8旨在通过实验研究增加测定氧化铍、三氧化二铁、氧化钙、五氧化二磷，更加精密度高、快速、准确的一套分析方法。

5.2  标准的预期作用

本文件完善了铍精矿、绿柱石生产产业链，对提高铍精矿、绿柱石产品质量，扩大应用领域、开拓产品市场具有重要意义。本文件颁布执行后，将进一步完善铍精矿、绿柱石中氧化铍、三氧化二铁、氧化钙、磷含量的分析检验工作，更好地指导相关行业在铍精矿、绿柱石的分析检测和应用水平；为铍选矿、冶炼提供简便、快捷的分析检测依据，具有较大的社会效益。

六 采用国际标准和国外先进标准的情况

6.1  采用国际标准和国外先进标准的程度

 经查，国外无相同类型的国际标准。

6.2  国际、国外同类型标准水平的对比分析
    经调研，目前国内外无电感耦合等离子体发射光谱法测定的方法标准；本方法为首次制定，填补了国际、国内电感耦合等离子体发射光谱法测定的方法标准的空白，达到了国际先进水平。

6.3  与测试的国外样品、样机的有关数据对比情况

   无。

七 与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准协调配套情况
本文件与有关的现行法律、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

编制组严格按照既定编制原则进行编写，本文件制订过程中未发生重大的分歧意见。

九 标准作为强制性或推荐性标准的建议

 本标准建议作为推荐性行业标准，供相关组织参考采用。

十 贯彻标准的要求和措施建议

本文件规范了铍精矿、绿柱石中氧化铍、三氧化二铁、氧化钙、磷含量的测定，有利于整个行业分析水平的提升。生产企业和相关部门、单位应按照产品质量控制及分析检验的要求，认真贯彻实施本文件内容。

十一、废止现行有关标准的建议

    本文件为新制定文件，无废止其他标准的建议。

十二 其他应予以说明的事项

无。

                                  《铍精矿、绿柱石化学分析方法》标准制订编制组

                                                  2022年2月
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