
标准征求意见稿意见汇总处理表
标准项目名称：锑精矿化学分析方法 第15部分 锡含量的测定 ICP-OES法
承办人：宋应球      联系电话：13973897319                 共3页，第1页
负责起草单位：锡矿山闪星锑业有限责任公司                  填写日期2024.6.7
	序号
	标准章节
	意见内容
	提出单位
	处理意见

	1
	前言
	“YS/T 556已经发布了以下部分：”改为“YS/T 556共有以下部分：”，因为本部分还在送审阶段。
	湖南安化渣滓溪矿业有限公司
	暂不采纳。审定会确定。

	2
	引言
	“原《锑精矿化学分析方法》有色金属行业系列标准YS/T 556已发布了以下部分。”与前言内容重复，建议删除。

	湖南安化渣滓溪矿业有限公司
	暂不采纳。审定会确定。

	3
	4
	“热水浸取”改为“沸水浸出”
	水口山有色金属有限责任公司
	采纳。

	4
	5.5
	将酒石酸溶液（200 g/L）改为100 g/L，温度过低时容易析出，大部分普通实验室都达不到恒温，只要在溶样时把酒石酸溶液加入量翻倍就行。
	郴州和俊检测有限公司
	不采纳。实验室温度不可能太低，一般不会析出。

	5
	5.6
	“此溶液1 mL含100 µg锡”改为“此溶液1 mL含100 µg锡”，格式修改。
	中国有色桂林矿产地质研究院有限公司
	采纳。

	6
	5.6
	置于1000 mL容量瓶中，加入200 mL盐酸（5.3），于沸水浴上溶解至完全，取下冷却。用水稀释至刻度，混匀。建议在烧杯溶解后进1000ml容量瓶，定容
	水口山有色金属有限责任公司
	采纳。改为“称取 1.0000 g 纯锡（wSn≥99.99%），置于500 mL锥形瓶中，加入 200 mL 盐酸（5.3），于沸水浴上溶解至完全，取下冷却，转移至1000 mL容量瓶中。用水稀释至刻度，混匀。”

	7
	5.6
	“称取 1.0000 g 纯锡（wSn≥99.99%），置于1000 mL容量瓶中”操作不方便，可否自以为置于烧杯中。
“此溶液1 mL含100 µg锡”改为“此溶液1 mL含1000 µg锡”
	湖南安化渣滓溪矿业有限公司
	采纳。

	8
	5.8
	“水冲洗坩埚底部，将坩埚置于250 mL烧杯中，用20 mL沸水分两次加入浸出熔融物，浸出液倾入烧杯，”这一段描述的不太清楚
	
	采纳。
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	提出单位
	处理意见

	9
	8.4.1
	称样量控制在±0.15克，省去脱硫这道工序，节约实验时间，ICP测定范围较大，可以满足实验要求。
	郴州和俊检测有限公司
	不采纳。低含量样品达不到检测下限。

	10
	8.4.1
	“用玻璃棒搅匀，毛刷轻刷粘于玻璃棒上的试料”建议改为“用圆头小玻璃棒搅匀”
	湖南柿竹园有色金属有限责任公司
	部分采纳。改为“用圆头小玻璃棒搅匀，毛刷轻刷粘于玻璃棒上的试料”。

	11
	8.4.1
	“将坩埚置于700℃高温炉中熔融15min，”改为“将坩埚置于700℃高温炉中熔融15min，熔至熔融物清亮
”
	水口山有色金属有限责任公司
	不采纳。试验证明，样品能熔融完全。

	12
	8.4.2
	用水冲洗坩埚底部，将坩埚置于250 mL烧杯中，用20 mL沸水分两次加入浸出熔融物，浸出液倾入烧杯，用热水洗净坩埚，在烧杯中加入4mL酒石酸（5.4）、10 mL盐酸（5.5），冷却至室温，用盐酸（5.3）中和至溶液刚好透明。移入100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（5.5），以水稀释至刻度，混匀、干过滤。
修改为：冷却后用水冲洗坩埚底部，再将坩埚置于已经装有50ml冷水的200mL烧杯中，在烧杯中加入8mL酒石酸（5.4）、再缓慢加入10 mL盐酸（5.5），于小火加温上浸出熔融物，冷却至室温，用盐酸（5.3）中和至溶液刚好透明。移入100 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（5.5），以水稀释至刻度，混匀、干过滤。
用热水浸出熔融物反应很剧烈，不安全。

	郴州和俊检测有限公司
	不采纳。在250mL烧杯中浸出，不存在安全风险。

	13
	8.4.2
	“用盐酸（5.3）中和至溶液刚好透明”由于加入过氧化钠等的量相对固定，因此加入盐酸的量可以确定，建议明确盐酸的用量。
	山东恒邦冶炼股份有限公司
	不采纳。熔融过程样品消耗的过氧化钠不同，无法准确确定盐酸的量。
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	14
	8.4.2
	“用水冲洗坩埚底部，将坩埚置于250 mL烧杯中，用20 mL沸水分两次加入浸出熔融物，浸出液倾入烧杯”建议改为“将坩埚置于预先盛有约50mL热水的250mL烧杯中，浸出完成后”
	湖南柿竹园有色金属有限责任公司
	部分采纳。考虑溶液要酸化及操作的简便，改为“将坩埚置于预先盛有约40mL沸水、4 mL酒石酸（5.4）、10 mL盐酸（5.5）的250mL烧杯中，浸出完成后，用热水洗净坩埚，冷却至室温---- ”

	15
	8.4.2
	“20 mL沸水分两次加入浸出熔融物”是20ml沸水分两次加入，还是每次加20ml，加2次？
	水口山有色金属有限责任公司
	采纳。

	16
	8.4.2
	干过滤步骤建议移至8.4.3的开始位置。
	株洲冶炼集团股份有限公司
	不采纳。衔接不好。

	17
	8.4.3
	“稀释至刻度”改为“以水定容”
	水口山有色金属有限责任公司
	不采纳。常规表述。

	18
	8.4.3
	建议“移取10 mL滤液（8.4.2）于50 mL容量瓶中，加入10 mL盐酸（5.5）”改为“移取10 mL滤液（8.4.2）于50 mL容量瓶中，加入4 mL盐酸（5.5）”,样品待测溶液盐酸浓度与8.5.1标准工作曲线盐酸溶液浓度[约10%（v/v）]保持一致！
	中国有色桂林矿产地质研究院有限公司
	不采纳。对测定无影响，更方便操作。

	19
	8.4.4
	“与标准溶液系列同时”去掉
	水口山有色金属有限责任公司
	不采纳。预审会已讨论。

	20
	附录A
	“精密度数据是由 12 家实验室对 4 个不同水平的样品进行共同试验确定的。”改为“精密度数据是由 12 家实验室对 5个不同水平的样品进行共同试验确定的”
	中国有色桂林矿产地质研究院有限公司
	

	21
	附录A
	样品的水平数应该为5个。
	株洲冶炼集团股份有限公司
	

	22
	编制说明第5页（2）
	本方法没有使用到溴酸钾标准溶液，相关文字应删除。
	株洲冶炼集团股份有限公司
	

	23
	
	无意见
	广西华锑科技有限公司
	

	24
	
	无意见
	济源市万洋冶炼（集团）有限公司
	

	25
	
	无意见
	烟台金奥环保科技有限公司
	

	26
	
	无意见
	云南木利锑业有限公司
	


说明：（1）发送《征求意见稿》和《编制说明》的单位数：13个；
（2）收到《征求意见稿》和《编制说明》后，回函的单位数：11个；
（3）收到《征求意见稿》和《编制说明》后，回函并有建议或意见的单位数：7个；
（4）没有回函的单位数：2个。
