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[bookmark: _Toc66237951][bookmark: _Toc66238155][bookmark: _Toc64356673][bookmark: _Toc64356030][bookmark: SectionMark2][bookmark: _Toc64690969][bookmark: _Toc64357459][bookmark: _Toc64356952][bookmark: _Toc66237718]前 言
本文件按照GB/T1.1-2020《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。
本文件为YS/T 990 《冰铜化学分析方法》的第9个部分。YS/T 990 已经发布了以下18个部分： 
——第1部分:铜量的测定碘量法；
——第2部分:金量和银量的测定原子吸收光谱法和火试金法；
——第3部分:硫量的测定 重量法和燃烧滴定法； 
——第4部分:铋量的测定 原子吸收光谱法； 
——第5部分:氟量的测定 离子选择电极法； 
——第6部分:铅量的测定 原子吸收光谱法和Na2EDTA滴定；
——第7部分:镉量的测定 原子吸收光谱法和溴酸钾滴定法； 
——第8部分:砷量的测定 氢化物发生-原子荧光光谱法、二乙基二硫代氨基甲酸银分光光度法和溴酸钾滴定法； 
——第9部分:总铁和四氧化三铁量的测定；
——第10部分:二氧化硅量的测定 硅钼蓝分光光度法和氟硅酸钾滴定法； 
——第11部分:镍量的测定 原子吸收光谱法；
——第12部分:三氧化二铝量的测定 铬天青S分光光度法； 
——第13部分:氧化镁量的测定 原子吸收光谱法；
——第14部分:锌量的测定 原子吸收光谱法和Na2EDTA滴定法； 
——第15部分:锑量的测定 原子吸收光谱法；
——第16部分:汞量的测定 冷原子吸收光谱法； 
——第17部分:钴量的测定 原子吸收光谱法； 
——第18部分:铅、锌、镍、砷、铋、锑、钙、镁、镉、钴量的测定　电感耦合等离子体原子发射光谱法。
本文件代替YS/T 990.9-2014《冰铜化学分析方法 第9部分：铁量的测定 重铬酸钾滴定法》，与YS/T 990.9-2014相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术内容变化如下：
a)修改标准适用范围，由“本文件适用于冰铜中铁含量的测定，测定范围为10.0%～48.0%”修改为“本文件适用于冰铜中总铁的测定，测定范围：10.0%～48.0%修改为7.00%～53.00%；适用于冰铜中四氧化三铁量的测定，测定范围：0.10%～10.0%”（见第1章，见2014版第1章）。
b)增加固体进样直接法测定四氧化三铁（见第5章）。
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)归口。
本文件起草单位：紫金矿业集团股份有限公司、阳新弘盛铜业有限公司、铜陵有色金属集团控股有限公司、紫金铜业有限公司、北方铜业股份有限公司、阳谷祥光铜业有限公司。
本文件主要起草人：
XXX、XXX、XXX。 
本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为：
——本文件于2014年首次发布。
——本次为第一次修订。

引  言
铜是国计民生和国防工程乃至高新技术领域中不可缺少的基础材料和战略物资，有延展性好、导热和导电性高等优点。冰铜是铜冶炼过程中的关键中间产品，直接影响铜锍吹炼后续工段。为落实“国家标准化发展纲要”，深化标准化改革创新，以着力提升标准质量效益，在广泛开展企业需求调研的基础上，对YS/T 990.9《冰铜化学分析方法 第9部分：铁量的测定 重铬酸钾滴定法》进行修订。在原有总铁测定基础上增加固体进样直接法测定四氧化三铁。目前YS/T 990.9由18个部分构成。
——第1部分:铜量的测定 碘量法；
——第2部分:金量和银量的测定 原子吸收光谱法和火试金法；
——第3部分:硫量的测定 重量法和燃烧滴定法； 
——第4部分:铋量的测定 原子吸收光谱法； 
——第5部分:氟量的测定 离子选择电极法；
——第6部分:铅量的测定 原子吸收光谱法和Na2EDTA滴定； 
——第7部分:镉量的测定 原子吸收光谱法和溴酸钾滴定法； 
——第8部分:砷量的测定 氢化物发生-原子荧光光谱法、二乙基二硫代氨基甲酸银分光光度法和溴酸钾滴定法； 
——第9部分:总铁和四氧化三铁量的测定；
——第10部分:二氧化硅量的测定 硅钼蓝分光光度法和氟硅酸钾滴定法；
——第11部分:镍量的测定 原子吸收光谱法；
——第12部分:三氧化二铝量的测定 铬天青S分光光度法；
——第13部分:氧化镁量的测定 原子吸收光谱法；
——第14部分:锌量的测定 原子吸收光谱法和Na2EDTA滴定法；
——第15部分:锑量的测定 原子吸收光谱法； 
——第16部分:汞量的测定 冷原子吸收光谱法； 
——第17部分:钴量的测定 原子吸收光谱法； 
——第18部分:铅、锌、镍、砷、铋、锑、钙、镁、镉、钴量的测定　电感耦合等离子体原子发射光谱法。



冰铜化学分析方法
第9部分：总铁和四氧化三铁量的测定
警告——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
本文件描述了冰铜中总铁和四氧化三铁量的测定方法。
本文件适用于冰铜中总铁和四氧化三铁含量的测定，总铁测定范围为7.00%～53.00%，四氧化三铁测定范围为0.10%～10.0%。
本文件不适用于含单质铁、单质钴、单质镍等磁性物质的样品。
本文件规定了冰铜中总铁和四氧化三铁量的测定方法。
本文件适用于冰铜中总铁的测定，测定范围：10.0%～48.0%。适用于冰铜中四氧化三铁的测定，测定范围：0.10%～10.0%，不适用于含单质铁、单质钴、单质镍等磁性物质的样品。
[bookmark: _GoBack]2 规范性引用文件
下列文件中的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 6379.2 测量方法与结果的准确度(正确度与精密度) 第2部分.确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法
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 总铁量的测定 重铬酸钾滴定法
此部分由北方铜业股份有限公司补充。

5四氧化三铁含量的测定 固体进样直接法
5.1 原理
[bookmark: _Hlk171524479]将冰铜试样试料置于磁性物分析仪样品槽中，通过测量饱和磁场中样品的总磁力矩，读取测定的数值，通过计算得出样品中四氧化三铁的含量。
5.2 仪器设备
5.2.1  磁性物分析仪工作条件：远离磁场、电场及发生高频波的电器设备，其参考工作条件见附录BA。
5.2.2  磁性物分析仪磁力测量范围：重量的0～100%，含量较高时为重量的0%～200%。	Comment by ss: 这句话中文上表述的清楚吗？第一次看的人能理解吗？和后文高测量档、低测量档有关系吗，表述可否统一？
5.2.3  塑料样品容器样品盒：塑料材质，体积1.2 cm3。	Comment by ss: 到底用“样品盒”“还是“塑料样品容器”全文应统一
5.3  样品试样
[bookmark: _Hlk170396610]5.3.1  样品粒度不大于0.096 mm。	Comment by ss: 样品的要求一般来说一个文本里不同方法要求应该一致，目前和北方铜业的不易昂
5.3.2  样品应在105 ± 5 ℃烘干2 h，并置于干燥器中冷却至室温备用。
5.4 试验步骤
[bookmark: _Hlk171413303]5.4.1 试料准备 
取样品（5.3）试样置装于样品盒（5.2.3）中（5.2.3），试料样量占样品盒体积比例大于2/3。
5.4.2  平行试验测定次数
独立地进行(至少)二次测定平行进行两次试验，取其平均值。
5.4.3  测定
5.4.3.1样品测定前应保持磁性物分析仪重力旋钮和磁力旋钮处于“0”点位置，磁力摇把卡在最底部的位置。将空的塑料样品容器（5.2.3）作为空白试样调节机械平衡，调节旋钮，当观察窗上黑色矩形水平部分与倒三角部分相切，即为机械平衡。
5.4.3.2 将装有满试料样的塑料样品容器（见5.4.1）置于样品槽内中，调到最低测量档，调节重力旋钮，当观察窗上黑色矩形水平部分与倒三角形的尖相切，把磁力摇把往上摇，加磁，调节磁力旋钮至黑色矩形水平部分与倒三角形的尖相切，读取旋钮上四氧化三铁含量读数。
[bookmark: _Hlk171413457]5.4.3.3 若试料样品中四氧化三铁含量超出测量档，调至高测量档按5.4.3.2步骤测定试料样品中四氧化三铁含量。
5.5  分析结果的计算
四氧化三铁含量以质量分数计，数值以%表示，按式（1）计算：
¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨¨（1）
式中：
——四氧化三铁的含量，单位为百分含量（%）；
读数——磁力旋钮的读数，单位为百分含量（%）；
K——测量档位对应的系数值；
计算结果保留小数点后两位数字。
5.6  精密度
5.6.1 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X以下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）按以下表X1数据采用线性内插法求得。四氧化三铁含量测定的精密度数据见附录C。：
表1  重复性限
	
	0.21
	1.10
	2.97
	5.82
	9.51

	r/%
	0.04
	0.05
	0.08
	0.17
	0.24


5.6.2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，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不大于再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5％，再现性限(R)按表2数据采用线性内插法求得：
表2  再现性限
	
	0.21
	1.10
	2.97
	5.82
	9.51

	R/%
	0.08
	0.21
	0.25
	0.33
	0.54


6  试验报告
试验报告至少应给出以下几个方面的内容：
—— 试样对象；
—— 本文件编号；
—— 使用的方法；
—— 分析结果及其表示；
—— 与基本分析步骤的差异；
—— 测定中观察的异常现象；
—— 试验日期。














附录BA
（资料性附录）
仪器工作条件
[bookmark: _Hlk177642315]使用饱和磁性分析仪测定冰铜中四氧化三铁含量的参考工作条件见如表A.1。
表A.1 饱和磁性分析仪工作条件
	线路电压（单相）
（V）
	线路频率
（Hz）
	功率
（W）
	环境温度
（℃）
	环境湿度
（%）

	210～240或110～130
	50～60
	10
	10～40
	<95









