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1 试验报告

2.5.3工作

曲线的绘

制

根据测定范围，最低点

0.0002% ，取 1g样品定容至

50ml对应测定值 0.04ug/mL,建
议添加 0.04ug/mL标准曲线点。

深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

采纳，增加

0.10ug/mL标准曲

线点。

2

试验报告

2.5.3工作

曲线的绘

制

实验报告文本 2.5.3中金基体溶

液加入 50ml,混合标准溶液 A、B
最高的点取 50 ml，定容至 100 ml
容量瓶中，在实际操作中存在困

难。

大冶有色设计研

究院有限公司、紫

金铜业有限公司

采纳，增加高浓度

的中间液。

3

试验报告

2.5.3工作

曲线的绘

制

样品溶液中最高的浓度达到

12.8ug/ml，标准溶液的系列曲线

最高点是 12.5ug/mL，建议适当

调高一点。

大冶有色设计研

究院有限公司

采纳，标准曲线浓

度调整到

14ug/mL。

4

试验报告

2.5.3工作

曲线的绘

制

样品溶液中最高浓度达到 12.8
ug/ml，这个浓度，电感耦合等离

子体发射光谱仪的径向观测应

该也可以满足要求。对于轴向和

径向的选择，建议做个比对。

大冶有色设计研

究院有限公司

不采纳，仪器型号

和性能不同，根据

设备不同观测方

式的性能选择仪

器上机条件。草案

中只是做了推荐。

19 2.5.3工作

曲线的绘

制

标准溶液配置时分取液中带入

的盐酸不一致，最终标准溶液的

酸度不一致。一般标准溶液混合

母液有浓、稀两种规格，尽量不

分取太大体积。

深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

采纳，增加

40ug/mL的中间

液。

5

试验报告

2.5.4分析

结果的计

算公式

公式中试液体积和空白液体积

应该一致（VX,V0应统一为 V）
深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

采纳。

6
试验报告

3.1.2各杂

质元素测

由于 Cr267.7nm处测定强度值过

高，仪器不显示数值，建议 Cr
谱线还是根据各自仪器性能，选

大冶有色设计研

究院有限公司

不采纳。仪器型号

和性能不同，根据

设备不同观测方



定谱线的

选择
择最佳谱线。 式的性能选择仪

器上机条件。草案

中只是做了推荐。

7

试验报告

3.2.1试样

量的确定

称样量和回收率没有直接关系，

和精密度有关系。一般是计算各

称样量下各元素的 RSD来选择

最佳称样量。

深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

采纳，计算成 RSD
数据。

8
试验报告

3.2.2试样

介质实验

试样介质实验此步骤直接比较

不同介质的强度即可。

深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

不采纳，已换算成

浓度比较，也能体

现不同介质情况。

9
试验报告

3.2.2试样

介质实验

表 7结果表明：在（1+9)稀盐酸

介质下，RSD在 0.07%~4.76%。

在（1+9)稀王水介质下，RSD在

0.07%~6.44%。实际表 7中在

（1+9)稀盐酸介质下，RSD最大

为 2.55%，在（1+9)稀王水介质

下，RSD最大为 6.55%，表述有

误。

北矿检测技术有

限公司
采纳。

10
试验报告

3.3干扰实

验

认为金锭中不太可能存在1%锆、

钒，干扰实验是否调整

深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

不采纳，已验证无

干扰。

11

试验报告

3.4杂质元

素的检出

限试验

20mg/mL金基体溶液建议更改

为用 2mg/mL金基体溶液。

深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

不采纳，需确保样

品中低含量元素

检测的准确性。

12

试验报告

3.4杂质元

素的检出

限试验

Bi、Cr、Si、Zn元素，测定下限

较高，低含量有 ICP-MS方法测

定和萃取法，对一般要求的金

锭，可以将测定下限稍微提高，

避免用金基体匹配法引入高浓

度的金。

深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

不采纳，已确定

2%金基体浓度，

并验证测定下限，

不再检测其它基

体浓度下的测定

下限。

13

试验报告

3.4杂质元

素的检出

限试验

如果标准匹配金基体，多个元素

的测定下限并不会随着称样量

增加下限降低，下限反而高了。

深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

不采纳，已确定

2%金基体浓度，

并验证测定下限，

不再检测其它基

体浓度下的测定

下限。

14
试验报告

3.5方法比

对实验

方法比对试验中，一号样品 Sn
的含量本方法精密度实验中显

示测出结果为 0.0008%，表 13中
显示为 0，建议明确。

北矿检测技术有

限公司

采纳。已补充表

13中 Sn数据为

“0.0008%”。

15
试验报告

3.7精密度

实验

铼元素波长 197.248nm的谱线灵

敏度较低，测含量较低的铼元素

时不适用，推荐选择最灵敏谱线

山东恒邦冶炼股

份有限公司

不采纳，仪器型号

和性能不同，元素

的推荐谱线根据



波长为 227.525nm。 略有不同，根据具

体谱线强度及干

扰情况选择即可。

草案中只是做了

推荐。

16

试验报告

3.7方法精

密度

样品钼均匀性不太好，提高样品

量到 1g ，数据才与起草方一致。

深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

不采纳，需按起草

方条件复现实验，

其它称样量不做

采纳。

17

试验报告

3.7方法精

密度

请确认样品中铑能否用王水溶

出。

深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

不采纳，按样品研

制及回收情况，已

验证样品中铑可

溶出。

18

试验报告

3.7方法精

密度

3#样品加标后 5#样品钙回收率

较差

深圳市中金岭南

有色金属股份有

限公司

不采纳，起草方

3#钙平均值为

0.0194%，5#钙平

均值为 0.0483%，

加入量为 300ug，
回收率较好。

20

方法草案

5.11银标

准贮备溶

液

银标准贮存溶液配制中先加入

溶解后银溶液后加入盐酸容易

引起沉淀。

紫金铜业有限公

司

采纳。文中修改为

“转移至预先加

好 25 mL 盐酸

（5.2）的 100 mL

塑料容量瓶中”

21
方法草案

7.2试料
未明确称取重量

紫金铜业有限公

司

采纳。增加重量，

1.000g。
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