标准征求意见稿意见汇总处理表

标准项目名称：粗铜化学分析方法: 方法1：碘量法                         承办人：                             共2页 
标准项目负责起草单位：大冶有色设计研究院有限公司
电话：                                                                             2023年6月26日填写

	序号
	章节号
	意见内容
	提出单位
	处理意见
	备注

	1. 
	编制说明3.1
	试料加入30mL（1+1）硝酸反应剧烈，建议采用加磨口水封漏斗的装置，减少剧烈反应对结果的影响。


	北矿检测技术股份有限公司
北矿检测技术股份有限公司

	未采纳
	磨口水封漏斗装置目前不通用，不适合大批量生产，当试样颗粒较小为粉末状时，加入30mL（1+1）硝酸反应会较为剧烈，此时应少量多次慢慢加入30mL（1+1）硝酸，或加入40mL（2+3）硝酸溶解，可解决反应剧烈的情况。

	2. 
	编制说明3.1
	在溶解沉淀和滤纸时，同时加入浓硝酸、高氯酸、硫酸存在一定危险，建议进一步规范加酸顺序和安全操作。

	
	采纳
	已修改为加入10mL硝硫和3mL硫酸。

	3. 
	编制说明3.1
	增加饱和溴水溶液，3.3将分取后的溶液加入2毫升饱和溴水溶液置于电热板上低温蒸至溶液体积约为3mL。以达到方法原理在所有样品中的全覆盖。
	江西铜业股份有限公司
	未采纳
	溴的使用量中对溴及溴水用量进行了对比试验，试验证明溶样时候加入了溴，通过分取后蒸煮可不用再加溴水。

	4. 
	编制说明3.1
	因溴是有毒化学试剂，考虑到样品中存在漂浮物和沉淀物量的差异性，是否在溴的用量上注明根据样品情况适当加入0.05～1mL。
	
	采纳
	已修改加入溴的量为0.5~1mL。

	5. 
	编制说明3.1
	实验过程中，过滤沉淀物后，处理后溶液用原子吸收测定，部分溶液有超上限现象，需要再次分取溶液。建议在溶液浑浊或有残渣，用定量滤纸过滤沉淀物后，增加用蒸馏水洗涤烧杯和沉淀，至滤纸无蓝色再洗涤4～5次，来减少补正液中的含铜量。


	
	采纳
	已修改，用快速定量滤纸过滤，用水冲洗三角烧杯和滤纸，至滤纸无蓝色后再洗涤4次。

	6. 
	编制说明5.5
	实验报告中“5.5 溴的使用量”为样品溶解试验，建议将“5.5溴的使用量”实验放在“5.4 分取方法的确定”实验之前。
	金川集团股份有限公司
	采纳
	已修改。

	7. 
	编制说明5.5
	实验报告表1-8后的结论与试验方法3.1中的样品溶解方法不一致，建议修改。
	
	采纳
	已修改。

	8. 
	编制说明5.6.1
	表“1-9阳极铜、粗铜、黑铜中和的试剂及用量”中建议表格中试剂顺序与实际加入的试剂顺序一致。
	
	未采纳
	因为表格包含了阳极铜、粗铜和黑铜的中和试剂，前面三项是按阳极铜加入顺序，后面是按粗铜加入顺序，三氯化铁为辅助试剂，可加可不加，所以放在最后。

	9. 
	编制说明5.6.1
	实验报告中5.6.1结论，建议修改为选择不加三氯化铁，与实验方法、标准文本一致。
	
	采纳
	已修改

	10. 
	编制说明3.1
	部分样品加入硝酸及溴即可溶解完全，盐酸是加入虽然可以促进溶解，但加入后溶解速率变慢，建议试验步骤3.1改为如试料未完全溶解，加入1mL溴，继续低温加热至溴挥发完全，如试料仍未完全溶解，加入10mL盐酸继续低温加热，至样品不再溶解。
	铜陵有色金属控股有限公司
	采纳
	已修改

	11. 
	编制说明5.2.2
	5.2.2处宜增加，“如果怀疑试样不均匀，可以取较大质量的样品进行分析。但是，应从该测试溶液中提取与5.2.2 测试溶液对应的等量部分，并按照给定的步骤进行处理。”
	深圳市中金岭南有色金属股份有限公司韶关冶炼厂

山东中金岭南铜业有限公司

	采纳
	已修改

	12. 
	编制说明5.6.4
	为保险起见，宜加适量尿素消除硝酸根的影响
	
	未采纳
	5.6.4已对尿素的用量进行了验证，经过溶解赶尽硝酸烟和分取后蒸煮至小体积控制酸度后，可不加尿素。

	13. 
	编制说明5.7
	为了方便终点的判断，在滴定时加入1mL乙酸铅。（有经验的话，此步骤可不加乙酸铅）


	
	采纳
	已修改为可自行选择是否加入乙酸铅溶液。

	14. 
	标准文本4.4
	用0.44mm标准筛筛分，“5.4样品”用0.45mm标准筛筛分，建议统一孔径标准。
	紫金矿业集团股份有限公司

	采纳
	已修改为统一0.45mm标准筛筛分。

	15. 
	标准文本4.5.1
	试料“称取3g样品”建议修改为与“5.5.1”“按筛分后的质量比合称3.00g试样，精确至0.0001g”一致。
	
	采纳
	已修改。

	16. 
	编制说明3.1
	样品溶解过程中，7#、8#样品有残渣，后用过滤残渣补正的方式，将残渣溶解后在原子吸收光谱仪检测。检测时发现，残渣溶液中Cu的浓度能达10μg/mL，大大高于原子吸收工作曲线系列中的最高浓度。建议残渣溶解后体积定容至250mL,降低残渣溶液中Cu浓度；或是把原子吸收工作曲线中Cu标准溶液浓度范围扩大，使之能包含样品溶液的浓度。

	张家港联合铜业有限公司
	采纳
	已修改，增加用水洗涤烧杯和沉淀，至滤纸无蓝色后再洗涤4次，来减少补正液中的含铜量。



	17. 
	标准文本4.5.4.5
	标准文本4.5.4.5中所用乙酸铅溶液（4.2.18）浓度为40g/L,滴定终点不好判断，建议使用乙酸铅溶液（10g/L）。
	山东恒邦冶炼股份有限公司


	采纳
	已修改使用10g/L的乙酸铅溶液。

	18. 
	标准文本4.3.1
	量程不小于500g，建议把量程上限缩小或者不写，因为量程越大对称量影响也越大
	中国检验认证集团广东有限公司黄埔分公司
	未采纳
	4.3.1的电子天平，量程不小于500g，是重量法分取时需要用的天平。4.3.2是称试样用的天平，两者量程不一样。

	19. 
	标准文本4.5.4.1
	建议在发现有黑色不容颗粒物质时，可以补加1-2次3mL左右的浓硝酸溶解后再加盐酸和溴，溴挥尽后可以再吹适量水再加热蒸发一下
	
	未采纳
	1、充分的硝酸溶解不了的情况下再加入1-2次浓硝酸效果甚微。2、加完溴要加盐酸加热挥发，分取后要进行蒸煮，这里不用再加水蒸煮。

	20. 
	标准文本4.5.4.3
	再调PH值时建议更加准确描述。“滴加乙酸铵饱和溶液至溶液恰好变成深蓝色”不好观察，当一滴滴加入时雾蓝色络合物出现时乙酸铵加入量刚好中和完酸再补加1mL即可。氟化氢铵溶液恰好变回蓝色，也不是很好观察，经过慢慢滴加时形成液滴圈漂浮蓝色络合物时，可补加2mL即可
	
	未采纳
	熟练掌握后，容易观察恰好变色的突变现象。中和步骤写太详细不符合标准书写习惯。

	21. 
	标准文本4.5.4.4
	是否可以将乙酸铅加入量减小，因为多数样品滴加2-3滴乙酸铅后终点为亮白色比黄色更容易观察终点。
	
	采纳
	已修改，改为用10g/L的乙酸铅溶液。

	22. 
	
	无
	国合通用（青岛）测试评价有限公司

	
	

	23. 
	
	无
	昆明冶金研究院有限公司


	
	

	24. 
	
	无
	中国检验认证集团广西有限公司
	
	

	25. 
	
	无
	葫芦岛锌业股份有限公司
	
	

	26. 
	
	无
	国标（北京）检验认证有限公司

	
	

	27. 
	
	无
	中国有色桂林矿产地质研究院有限公司


	
	

	28. 
	
	无
	云南铜业股份有限公司西南铜业分公司

	
	

	29. 
	
	无
	黑龙江紫金铜业有限公司
	
	

	30. 
	
	无
	山西北方铜业有限公司


	
	


说明：①发送“征求意见稿”的单位数： 18个。

            ②收到“征求意见稿”后，回函无意见的单位数： 18个。

            ③收到“征求意见稿”后，回函并有建议或意见的单位数：9个。

            ④没有回函的单位数：0个。 

标准送审稿意见汇总处理表

标准项目名称：粗铜化学分析方法—电解法                         承办人：                             共2页 
标准项目负责起草单位：大冶有色设计研究院有限公司

电话：                                                                             2023年6月26日填写

	序号
	章节号
	意见内容
	提出单位
	处理意见
	备注

	31. 
	
	根据粗铜的产品技术指标 YS/T 70-2015以及粗铜化学分析方法YS/T 521.2-2019，粗铜产品中可能存在高达0.1%左右的银，0.03%左右的金。建议增加杂质元素的干扰试验，尤其是贵金属杂质元素的干扰试验。
	北矿检测技术股份有限公司

	采纳
	已对杂质干扰进行补充实验，并增加了除银法和减银法。

	32. 
	
	实验过程中，过滤沉淀物后，处理后溶液用原子吸收测定，部分溶液有超上限现象，需要再次分取溶液。建议在溶液浑浊或有残渣，用定量滤纸过滤沉淀物后，增加用蒸馏水洗涤烧杯和沉淀，至滤纸无蓝色再洗涤4～5次，来减少补正液中的含铜量。
	江西铜业股份有限公司
	采纳
	已修改，用中速定量滤纸过滤，用水冲洗电解杯和滤纸，至滤纸无蓝色后再洗涤4次。

	33. 
	编制说明2.10
	阳极铜化学分析方法中硝酸铅为10g/L，加入量为3mL；本实验方法中硝酸铅为1g/L，加入量为3mL。建议确定硝酸铅的浓度，若硝酸铅浓度为1g/L，建议补充1g/L硝酸铅实验内容。
	金川集团股份有限公司
	采纳
	已修改，硝酸铅浓度为10g/L。

	34. 
	编制说明5.4.1
	电解液中铜的颜色褪去，以水洗涤表面皿、杯壁和电极，电流调至1.5A，继续电解60min。（这一步骤从何处而来？从表2-5只能得出选择1.0A电解的结论）
	
	采纳
	已修改为跟阳极铜一致，电解液中铜的颜色褪去，以水洗涤表面皿、杯壁和电极，电流调至1.5A，继续电解30min。

	35. 
	编制说明5.4.2
	是否搅拌对比实验”中结论为不搅拌，根据实验现象及结果，建议将铂阳极和已恒重的铂阴极安装在电解仪上，使铂网浸在试液中，用两块半片表面皿盖上电解杯在搅拌的情况下进行电解。
	
	采纳
	已修改，通过补充实验证明是否搅拌，不影响电解效果，但是在搅拌下电解，比不搅拌电解节省时间，故选择在搅拌下电解。

	36. 
	
	阳极铜化学分析方法中电解法分为除银法和减银法两种方法。本实验报告中1#样品Ag：0.030%，2#样品Ag：0.042%，3#样品银：0.0070%，4#样品Ag：0.0072%，该实验报告电解法中未体现银对电解铜的影响，从实验数据可知，电解法结果系统高于碘量法，建议电解法中增加银对铜的影响试验。
	
	采纳
	已增加除银法和减银法。

	37. 
	
	样品加硫酸溶解时容易跳，不易控制溶液体积的太小，容易结晶。是否可以考虑不加硫酸溶样，直接加硝酸，不溶物过滤补正，可以做一下实验对比，最后再确定是否加硫酸。
	铜陵有色金属控股有限公司
	未采纳
	加入硝酸后，赶尽氮的氧化物，控制溶液体积，后面加硫酸后，加热5min即可，不用控制到小体积，不会出现容易跳的现象。电解液如果不加硫酸，只用硝酸溶解，硝酸铜电解后会生成铜和有氧化性硝酸根，会把铜氧化。所以赶尽硝酸根后加入稀硫酸做电解质，硫酸铜是强电解质，可以加速铜的电解。

	38. 
	
	考虑粗铜中银对结果影响。
	铜陵有色金属控股有限公司
	采纳
	已增加除银法和减银法。

	39. 
	编制说明5.6
	准确度试验，应考虑回收的铜有没有杂质。
	深圳市中金岭南有色金属股份有限公司韶关冶炼厂

山东中金岭南铜业有限公司

	采纳
	已增加干扰补充实验。

	40. 
	编制说明5.4.1
	采用1.0A电流处电解，所需时间较长，建议增加其它电流点条件实验。
	紫金矿业集团股份有限公司

	采纳
	已进行补充试验，试验证明电流大于2A，电解液发热，铂阴极开始出现氧化变黑，所以电解电流不宜超过1.5A。

	41. 
	
	电解法电解时，电解仪包括两种连接方法，通过试验，发现搅拌比不搅拌的电解速度快，更节省时间，适合大量样品的分析。


	葫芦岛锌业股份有限公司
	采纳
	已修改，通过补充实验证明是否搅拌，不影响电解效果，但是在搅拌下电解，比不搅拌电解节省时间，故选择在搅拌下电解。

	42. 
	
	电解法应考虑银含量的影响。
	山东恒邦冶炼股份有限公司


	采纳
	已增加除银法和减银法。

	43. 
	
	无
	国合通用（青岛）测试评价有限公司

	
	

	44. 
	
	无
	昆明冶金研究院有限公司


	
	

	45. 
	
	无
	中国检验认证集团广西有限公司
	
	

	46. 
	
	无
	国标（北京）检验认证有限公司

	
	

	47. 
	
	无
	中国有色桂林矿产地质研究院有限公司


	
	

	48. 
	
	无
	山西北方铜业有限公司


	
	

	49. 
	
	无
	中国检验认证集团广东有限公司黄埔分公司
	
	


说明：①发送“征求意见稿”的单位数：15个。

            ②收到“征求意见稿”后，回函无意见的单位数： 15个。

            ③收到“征求意见稿”后，回函并有建议或意见的单位数： 8 个。

            ④没有回函的单位数：0个。 

