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《浮选药剂巯基乙酸异辛酯》行业标准编制说明

工作情况简介

立项目的意义

1.1产品的性质用途

巯基乙酸异辛酯是一种对硫化铜矿、闪锌矿等具有较高的捕收能力，对黄铁矿捕收能力较弱的浮选捕收剂，在浮选过程中以大幅度降低石灰用量，改善传统的通过加入大量石灰形成高碱度矿浆环境抑制黄铁矿的现状，避免了因加入大量石灰而造成的添加困难，管道结垢以及伴生金、银、钼等不能有效地富集到铜精矿中等问题，对铜、钼和锌的硫化矿及载金矿物有高的选择性，广泛用于各种铜矿、铜钼矿、铅锌矿及金矿的浮选，更适用于品位低、嵌布细、难处理硫化矿的浮选，巯基乙酸异辛酯药剂为硫化矿资源浮选指标的改善提供了新的途径。

1.2生产工艺

用巯基乙酸和异辛醇经过酯化反应得到巯基乙酸异辛酯产品。
1.3原标准使用情况及修订的必要性

《浮选药剂巯基乙酸异辛酯》为新制定标准，暂无原标准。

为了满足不同矿山的要求，选矿药剂行业逐步开始推行“一矿一药”，选矿药剂品级供应多样化，原标准中产品等级的分类已经与市场实际情况脱节，有必要重新细化产品等级，以适应行业的发展。

为加强产品有效成分和环境友好性的控制，提高产品在选矿过程中的应用效能，客观体现产品综合技术性能，矿冶科技集团有限公司凭借选矿工艺和选矿药剂一体化的优势，通过理论研究、产品检测等方法相结合对产品其它组分进行研究和检测，规范产品组成及含量，细化产品等级，并以此提升《浮选药剂巯基乙酸异辛酯》技术标准的技术水平。

通过此次对修订，势必将提升巯基乙酸异辛酯检测整体水平，更为客观的体现选矿药剂的技术性能，同时能更好的满足企业环保要求，促进浮选药剂巯基乙酸异辛酯行业的绿色发展。此次修订的意义通过技术创新建立衡量选矿药剂产品在环保方面的量化控制的技术管理思路及产品检测方法，为全面提升选矿药剂对环境影响方面的量化管理水平奠定了技术基础，提出了可操作的技术思路。
任务来源

工业和信息化部2023年5月15日下发了《关于印发2023年第一批行业标准制修订和外文版项目计划的通知》（工信厅科[2023]18号）文件，由北京矿冶研究总院（以下简称北矿院）承担《浮选药剂巯基乙酸异辛酯》行业标准的修订工作，计划项目代号为2023-0412T-YS，计划完成年限为2025年。

标准起草单位

本标准负责起草第一单位为矿冶科技集团有限公司，第二单位为北矿化学科技（沧州）有限公司，参加起草单位为沈阳有研矿物化工有限公司，铁岭选矿药剂有限公司。矿冶科技集团有限公司（以下简称矿冶集团）建于 1956 年，原名为北京矿冶研究总院，为中央直属的大型科技企业，是我国矿冶科学与工程技术领域水平最高、规模最大的综合性研究与设计机构。矿冶集团以矿产资源开发利用相关技术与产品、先进材料技术与产品、金属采选冶和循环利用技术与设备研发及推广为三大核心主业，并在有色金属采矿、选矿、冶炼和金属粉末材料等研究、设计领域可代表国家水平。矿冶集团建有 2 个国家重点实验室、3 个国家工程技术研究中心，是国家首批创新型科技企业。现有 4 名中国工程院院士、8 名国家有突出贡献的中青年专家、114 名享受政府特殊津贴的科技专家、11 名国家百千万人才工程第一、二层次人才，科研实力雄厚。矿冶集团作为我国历史最久、实力最强的矿山化学品研究开发机构，是矿物加工科学与技术国家重点实验室和无污染有色金属提取及节能技术国家工程研究中心的依托单位。选冶药剂的研发和应用是矿山化学品重要发展方向之一，矿冶集团作为国家重点实验室和国家工程中心的研究平台，在其研究课题“选冶药剂分子结构与绿色合成工艺计算机辅助设计（CAMD）技术”上取得重大突破，此项课题研究从化学药剂和矿物间的空间效应、电子效应等出发，研究化学药剂分子与矿物表面作用机理，通过量子化学、量子电化学等研究形成矿物加工化学药剂的分子结构计算机辅助分子设计（CAMD）理论，并研究化学药剂结构与环境影响的相关性及内在规律，建立选矿化学药剂结构与对环境影响的构效关系，指导并形成化学药剂的绿色合成技术。矿冶集团研发的选冶药剂以第三、四代药剂为主，多项成果获得了国家和省部级科技进步奖。在“十二五”期间，国家“863”计划继续支持该项目的研究，并大力推进该项目科研成果的产业化。

矿冶集团的多项矿山化学品研究已实现了部分成果转化，已成功应用于国内外有色金属矿山，并已建立两条功能齐备的千吨级选矿药剂中试生产线。经多年发展，已形成了以提供选厂药剂整体配送服务为主的运营方式，为用户提供定制工艺与药剂相结合的选矿药剂应用技术专属方案。

主要工作过程

4.1成立标准编制工作小组

接到标准起草任务后，矿冶集团立即成立了标准编制工作小组，制定了工作计划和进度安排，并确定了制定原则和方法，确保标准制定的质量和完成时间。

4.2标准样品采集调研

编制工作小组首先收集北矿化学（沧州）有限公司生产的巯基乙酸异辛酯产品技术要求和产品使用现状，同时收集了沈阳有研矿化有限公司、铁岭选矿药剂有限公司的巯基乙酸异辛酯生产情况，收集相关标准，并综合研究、分析。

4.3标准编制过程

矿冶集团于2023年11月底完成了行业标准《浮选药剂巯基乙酸异辛酯》（讨论稿），2023年12月在成都召开了项目讨论会。2024年6月完成了《浮选药剂巯基乙酸异辛酯》（预审稿）。
二、标准编制原则及确定标准的主要内容

1 标准的编制原则和依据

1）符合《中华人民共和国产品质量法》、《中华人民共和国安全生产法》等有关法律、法规、政策和标准；

2）标准制订工作按国家标准《标准化工作导则》GB/T 1.1-2020《标准工作导则 第一部分 标准的结构和编写》及《有色金属加工产品国家标准和行业标准编写示例》的格式和要求进行编写，并符合《国家、行业标准编写模板》的电子文本要求；

3）为适应推荐性标准体系，标准制订过程中注重市场属性，强调供需方的协调一致，把产品标准与销售、贸易紧密结合，提高了标准的市场适应性；

4）随着设备的更新、生产工艺的改进及节能减排、减污增效，主要技术指标的确定科学、经济、合理，生产技术和产品质量指标都可以有一定程度的提高，根据国内外用户的需求，可以满足用户更高的产品技术指标及包装的需求。

5）充分考虑生产企业的产品质量和相关单位的意见，以及用户的需求，为用户提供满意的产品。
6）坚持以生产实际和可操作性为前提，以满足其实践性、适应性、先进性等需要为原则，做到科学合理、切实可行。
2确定标准主要内容

本文件规定了浮选药剂巯基乙酸异辛酯的要求、试验方法、检验规则和标志、包装、运输和贮存、质量证明书及订货单（或合同）内容等。

2.1标准名称

标准名称为《浮选药剂巯基乙酸异辛酯》。
2.2范围

本文件规定了浮选药剂巯基乙酸异辛酯的要求、试验方法、检验规则和标志、包装、运输和贮存、质量证明书及订货单（或合同）内容等。

2.3规范性引用文件

本标准采用以下引用文件“GB/T 13508 聚乙烯吹塑容器、GB/T 19161 包装容器  复合式中型散装容器、GB/T 603 化学试剂 试验方法中所用制剂及制品的制备、GB/T 6678  化工产品采样总则、GB/T 6680  液体化工产品采样通则、GB/T 8170  数值修约规则与极限数值的表示和判定、GB/T 9722  化学试剂 气相色谱法通则、SN/T 0271  出口商品运输包装塑料容器检验规程”
2.4产品牌号、品种

对产品牌号进行了规定，巯基乙酸异辛酯的化学结构式见表1。

表1  巯基乙酸异辛酯的化学结构式

	牌号
	品种
	化学分子式、结构式、分子量
	化学名称
	产品性状

	B4－1~50

	巯基乙酸异辛酯
	分子式:C10H20O2S

结构式：[image: image1.wmf]
分子量(按2016年国际原子量): 204.3296
	巯基乙酸异辛酯
	液体


2.5产品的技术指标

根据国内生产企业的实际情况，将巯基乙酸异辛酯产品登记分为三级，以适应矿山的多样化需求。巯基乙酸异辛酯生产过程中可能混入油状物和机械杂质，油状物的存在直接影响巯基乙酸异辛酯的选矿效果，机械杂质的存在可能导致选厂管道堵塞，因此在外观质量要求“无色透明至淡黄色油状液体，无游离水层，不含机械杂质”。巯基乙酸异辛酯在生成过程中可能存在未反应完全的异辛醇，异辛醇的存在可能直接影响浮选过程的泡沫稳定性，因此本标准对产品中的异辛醇含量进行了规定。巯基乙酸异辛酯的技术指标应符合表2的规定。
表2  产品的技术指标
	品种
	等级
	巯基乙酸异辛酯（%）
	异辛醇（%）

	巯基乙酸异辛酯
	优等品
	≥99
	≤1

	
	一级品
	≥95
	≤5

	
	合格品
	≥90
	≤10


2.6组批

巯基乙酸异辛酯应成批提交验收，每批应由同一生产工艺、同一等级的产品组成。

2.7取样方法

巯基乙酸异辛酯取样方法执行GB/T 6680的规定，产品采样单元数执行GB/T 6678的规定。将采取样品分成两份，每个试样量不少于300mL，分别装入具磨口塞清洁干燥的密闭玻璃瓶中，贴上标签，注明试样名称、批号、取样日期。一瓶供检验用，另一瓶保存，以备查用。

2.8检验方法

检验原理：利用巯基乙酸异辛酯和甲醇等其他的组分在固定相（色谱柱内的填充物）和移动相（气体）之间的分配系数的差异，使它们在色谱柱内按一定的顺序分离出来，并通过检测器进行定性和定量的分析。
重复性限和再现性限：重复性条件下获得两次独立测试结果的测定值，这两个测试结果的绝对差值应不超过0.5%。在再现性条件下获得两次独立测试结果的测定值，这两个测试结果的绝对差值应不超过0.8%。

2.9包装

产品采用200L闭口塑料桶包装，每桶产品净重250±0.5kg。产品采用IBC塑料方桶包装，每桶产品净重1000±0.5~1200±0.5kg。国内产品所用塑料桶应符合GB/T 13508的规定，出口产品所用塑料桶应符合GB/T 13508和SN/T 0271的规定。

2.10运输和贮存

巯基乙酸异辛酯的运输条件应为防晒，不能卧放或倒置；

巯基乙酸异辛酯的贮存条件应为通风、阴凉、防晒，不能卧放或倒置。

三、标准验证试验

1、重复性、再现性实验

1.1同一实验室重复性、再现性实验

试验内容：考察行业标准《浮选药剂巯基乙酸异辛酯》在其规定浓度范围内，对不同等级巯基乙酸巯基乙酸异辛酯的检测误差。

试验方法：参考行业标准《巯基乙酸巯基乙酸异辛酯》YS/T ××-20××。
方法提要：采用气相色谱法，用面积归一化法定量求得巯基乙酸异辛酯及有机杂质含量。

表3-1 巯基乙酸异辛酯含量测定用色谱柱及典型色谱操作条件

	色谱柱
	聚乙二醇毛细管柱（30m×0.32mm×0.50μL）

	分流比
	3:1

	汽化室温度
	160℃

	柱箱温度
	160℃（5min）
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 250℃（15min）

	检测器温度
	160℃

	载气流量
	6mL/min

	进样量
	0.5μL


表3-2 异辛醇含量测定用色谱柱及典型色谱操作条件

	色谱柱
	聚乙二醇毛细管柱（30m×0.32mm×0.50μL）

	分流比
	3:1

	汽化室温度
	100℃

	柱箱温度
	100℃（5min）
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 180℃（5min）

	检测器温度
	160℃

	载气流量
	30mL/min

	进样量
	1μL


分析步骤：使用甲醇（色谱级）将巯基乙酸异辛酯样品稀释至20%​—30%（V/V），待测。启动气相色谱仪，按表3-1所列色谱操作条件或其他合适的条件调试仪器，基线稳定后在同样条件下对样品进行色谱分析。
结果计算：用色谱工作站计算峰面积，使用面积归一法计算巯基乙酸异辛酯、异辛醇含量。在同一实验室，由同一操作员使用相同设备，按相同的测试方法，并在短时间内对同一被测对象相互独立进行测试获得的二次独立测试结果的绝对差值，主含量不大于0.2%，取二次重复测定的算术平均值为测定结果。数字修约按GB/T 8170执行。
试验结果：对合格品（巯基乙酸异辛酯配制浓度为92.35%），一等品（巯基乙酸异辛酯配制浓度为95.21%），优等品（巯基乙酸异辛酯配制浓度为99.27%）三种不同含量巯基乙酸异辛酯进行测定，每个样品分别进行4次检测，并对空白试样进行了检测。
对合格品巯基乙酸异辛酯进行4次检测，结果见表3-3.
表3-3 合格品巯基乙酸异辛酯检测结果

	序号
	检测结果
	平均值
	SD
	RSD

	1
	92.38%
	92.34%
	0.0028
	0.30%

	2
	92.46%
	
	
	

	3
	91.94%
	
	
	

	4
	92.58%
	
	
	


对一等品巯基乙酸异辛酯进行4次检测，结果见表3-4.
表3-4 一等品巯基乙酸异辛酯检测结果

	序号
	检测结果
	平均值
	SD
	RSD

	1
	95.36%
	95.42%
	0.0024
	0.25%

	2
	95.55%
	
	
	

	3
	95.13%
	
	
	

	4
	95.67%
	
	
	


对优等品巯基乙酸异辛酯进行4次检测，结果见表3-5.
表3-5 优等品巯基乙酸异辛酯检测结果

	序号
	检测结果
	平均值
	SD
	
RSD

	1
	99.38%
	99.51%
	0.0009
	0.09%

	2
	99.58%
	
	
	

	3
	99.49%
	
	
	

	4
	99.57%
	
	
	


1.2不同实验室间对比

试验内容：考察不同时空条件下，不同实验室间试验结果。目前邀请北矿化学科技（沧州）有限公司作为验证单位，对该方法进行验证，按起草标准制定的试验方法对提供的试验样品进行了验证工作，并考察了该方法的精密度。
试验方法：试验方法同上。
试验结果：

北矿化学科技（沧州）有限公司对合格品巯基乙酸异辛酯按本标准测定试验结果详见表4-1。
表4-1 北矿化学科技（沧州）有限公司对合格品巯基乙酸异辛酯检测结果

	序号
	检测结果
	平均值
	SD
	RSD

	1
	92.79%
	92.63%
	0.0039
	0.42%

	2
	92.93%
	
	
	

	3
	92.92%
	
	
	

	4
	92.20%
	
	
	

	5
	92.89%
	
	
	

	6
	92.08%
	
	
	


北矿化学科技（沧州）有限公司对一等品巯基乙酸异辛酯按本标准测定试验结果详见表4-2.
表4-2 北矿化学科技（沧州）有限公司对一等品巯基乙酸异辛酯检测结果

	序号
	检测结果
	平均值
	SD
	RSD

	1
	95.16%
	95.50%
	0.0027
	0.28%

	2
	95.81%
	
	
	

	3
	95.62%
	
	
	

	4
	95.75%
	
	
	

	5
	95.25%
	
	
	

	6
	95.46%
	
	
	


试验结论：北矿化学科技（沧州）有限公司按照起草单位矿冶科技集团有限公司提供的方法草案《浮选药剂巯基乙酸异辛酯》进行了方法验证工作。结果表明该方法再现性好，精密度好，满足测定要求，目前两家验证单位均同意推荐为有色金属行业标准。

2、空白试验

试验内容：考察行业标准《浮选药剂巯基乙酸异辛酯》（送审稿）中检测方法的空白试验。

试验方法：试验方法同上。
试验结果：空白试样不会出现巯基乙酸异辛酯的吸收峰。
历次审查意见汇总及处理情况 

1、行业标准讨论会（2023年12月19日）意见汇总
表5-1行业标准讨论会审查意见汇总及处理情况

	序号
	标准章条编号
	意见内容
	提出单位
	处理意见
	备 注

	1
	3.1
	分子式中数字应为下标
	矿冶科技集团有限公司
	采纳
	

	2
	6.2.1
	将“200kg±0.5kg”修改为“200±0.5kg”。
	矿冶科技集团有限公司
	采纳
	


五、与有关的现行法律、法规和强制国家标准的关系

本标准符合我国目前法律、法规的规定。

六、废止现行有关标准的建议

无。
七、标准水平

无。

八、标准属性

本标准为推荐性行业标准。
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