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1
前   言
本文件按照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》的规定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由全国有色金属标准化技术委员会（SAC/TC 243）提出并归口。
本文件起草单位：云南驰宏锌锗股份有限公司、彝良驰宏矿业有限公司、昆明冶金研究院有限公司、云南黄金矿业集团贵金属检测有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、云南华联锌铟股份有限公司、江西铜业铅锌金属有限公司、铜陵有色金属集团控股有限公司、金川集团股份有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、中国有色桂林矿产地质研究院有限公司、北矿检测技术股份有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司凡口铅锌矿。	Comment by ss: 单位请仔细核对，一是名称准确，二是独立法人。
本文件主要起草人：许明丽、汪先道、辜仕琼、何杰、高延粉、陈娟、王铭、陈晓科、施玉娟、陈诗韵、王朝霞、杨绍辉、王兴剑、吴作明、程晓莹、 王绒香、付鹏飞 、徐华、徐晓艳、李志晖、白灵、王吉奥
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硫精矿化学分析方法
有效硫含量的测定
高温红外吸收法
警示—使用本文件的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并未指出所有可能的安全问题。使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。
1 范围  
本文件描述了硫精矿中有效硫的测定方法。
本文件适用于硫精矿中有效硫的测定，其测定范围为：10.00%～50.00%。	Comment by ss: 是否保留小数呢？
2 规范性引用文件
下列文件中内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 2460 硫铁矿和硫精矿 分析试样的采取及制备方法
GB/T 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定
3 术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
4 原理
试料在850 ℃纯氧气流中燃烧，有效硫氧化生成SO2 逸出，通过载气进入红外光线检测器。根据被测气体吸收特定波长的红外线光能变化测出有效硫的含量。
5 试剂和材料
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂。
5.1 无水高氯酸镁。
5.2 氧气：纯度＞99.5%。
5.3 硫精矿有证标准物质。	Comment by ss: 1、是一定得用表1内的几个梯度的标物吗？
2、后文何处引用5.3呢
5.4 陶瓷坩埚：具有精确的装配尺寸，适合于高温燃烧炉。使用前在不低于1300 ℃的马弗炉中燃烧4 h，冷却后保存在干燥器中。
6 仪器
6.1 红外碳硫分析仪：干燥管内装无水高氯酸镁（5.1）。
6.2 高温燃烧炉：应满足试料燃烧温度(850 ℃)的要求。	Comment by ss: 建议写清楚温度
6.3 电子天平：感量0.0001 g。
6.4 马弗炉：最高使用温度不低于1400 ℃。
7 样品
按照GB/T 2460进行取样和制样，样品粒度不大于0.075 mm，在100 ℃±5 ℃下干燥样品至恒量，置于干燥器中冷却至室温备用。
8 分析步骤
警告：在分析过程中，应及时将燃烧试样时产生的气体排出实验室外。
8.1 试料
称取0.05 g样品，精确至0.0001 g。
8.2 测定次数
独立地进行两次测定，取其平均值。
8.3 空白试验
做空白试验，按不加试料进行3次试验，取其平均值作为空白校正。	Comment by sj w: 与常规标准中的表述“随同试料做空白试验”有何区别？
8.4 仪器准备
测量试料前，检查调试仪器，保证仪器处于正常稳定的工作状态，确定最佳的分析条件。
8.5 测定
将试料置于灼烧过的坩埚内，按照仪器设置的工作条件进行测定。	Comment by sj w: 温度？	Comment by sj w: 什么条件？
8.6 工作曲线的绘制
按照试料的测定方法将表1中的硫精矿有证标准物质(5.3)进行测定，计算机自动生成工作曲线，检查相关系数是否满足要求。	Comment by sj w: 不清楚到底是什么方法。
表1工作曲线的绘制
	硫精矿有证标准物质序号
	称取量
g
	有效硫标准质量分数
%

	S1
	0.0500
	17.25

	S2
	0.0500
	28.80

	S3
	0.0500
	34.48

	S4
	0.0500
	38.74

	S5
	0.0500
	47.24


8.7 校准
根据待测试料的有效硫含量，选择2个硫精矿有证标准物质(5.3)依次测定，测量结果在允许误差范围内，确认工作曲线有效，否则，应重新绘制工作曲线。
9 试验数据处理
由计算机自动给出有效硫的质量分数（%），保留到小数点后两位。
10 精密度
10.1 重复性
在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在表2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）的情况不超过5%，重复性限（r）按表2数据采用线性内插法或外延法求得。
表2重复性
	ω/（%）
	13.61
	29.49
	33.55
	41.36
	46.48

	r/[image: ]（%）
	0.43
	0.63
	0.39
	0.64
	0.54	Comment by sj w: 这个r和R的精密度波动很大呀，建议编制组先调整一下，然后在编制说明解释清楚拟调整的思路



10.2 再现性
在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在表3给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表3数据采用线性内插法或外延法求得。
表3再现性
	ω/（%）
	13.61
	29.49
	33.55
	41.36
	46.48

	R/[image: ]（%）
	1.91
	1.77
	0.57
	0.81
	1.73



11 试验报告
试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
——实验对象；
——本文件编号；
——结果；
——观察到的异常现象；
——试验日期。



附 录 A
（资料性）
从实验室间试验结果得到的统计数据和其他数据
试验数据是在2023年由12家实验室对6或7个不同水平有效硫含量的硫精矿样品进行共同试验确定的。每个实验室对每个水平的有效硫含量独立测定5~11次，根据国家标准GB/T 6379.2-2004确定标准测量方法的重复性和再现性的基本方法（ISO 5725-2：1997，IDT）的规定，对收到的全部数据进行了统计分析，统计结果见表A.1。	Comment by sj w: 按照6379这就话不需要，请直接简化为“精密度统计数据见表A.1”
表A.1 统计结果表        
	样品的标识
	2#
	3#
	4#
	5#
	6#

	参加试验室的数目
	12
	12
	12
	12
	12

	可接受结果的数目
	12
	11
	11
	9
	12

	平均值/w%
	13.61
	29.49
	33.55
	41.56
	46.48

	真值或可接受值/w%	Comment by sj w: 和平均值什么差异？
	-
	-
	-
	-
	-

	[bookmark: OLE_LINK1]重复性标准差(Sr)
	0.15
	0.22
	0.14
	0.22
	0.19

	重复性变异系数
	1.10%
	0.75 %	Comment by sj w: %挪入第一列 类似平均值那个的写法
	0.42 %
	0.53 %
	0.41 %

	重复性限(r)(2.83×Sr)
	0.43 
	0.63
	0.39 
	0.64
	0.54

	再现性标准差(SR)
	0.67
	0.62
	0.20
	0.28
	0.60

	再现性变异系数
	4.92% 
	2.10 %
	0.60 %
	0.67%
	1.29 %

	再现性(R)(2.83×SR)
	1.91
	1.77
	0.57 
	0.81
	1.73
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