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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。
本文件代替GB/T 27674—2011 《硫化铜、铅和锌精矿  试样中湿存水分的测定  重量法》，与GB/T 27674—2011相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：  
a）更改了本文件的适用范围，适用对象增加了镍精矿（见第1章，2011年版 第1章）；
b）增加了“规范性引用文件”（见第2章）；
c）增加了取样方法和样品的一般要求（见7.1）。
本文件修改采用ISO 9599:2015《硫化铜、铅、锌和镍精矿 试样中湿存水分的测定 重量法》。
本文件与ISO 9599:2015相比做了下述结构调整：
——将警告的内容调整至5.1和A.2.2处；
——增加了术语和定义章节。
[bookmark: _GoBack]——增加了“平行试验”内容（见第8章8.3）；
本文件与ISO 9599:2015的技术性差异及原因如下：
——将警告的内容细化，在具体试剂后列示，更具可操作性；
——用规范性引用的GB/T 14260替换了ISO 12743，两个文件之间的一致性程度为非等效；用GB/T 27673替换了ISO 10251，两个文件之间的一致性程度为修改采用，以适应我国国情，增加可理解性。
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。
本文件由中国有色金属工业协会提出。
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：
本文件主要起草人：
本文件及所代替文件的历次版本发布情况为：
——2011年首次发布为GB/T 27674—2011/ISO 9599:1991；
——本次为第一次修订。





























硫化铜、铅、锌和镍精矿  试样中
湿存水分的测定 重量法


1 范围

本文件描述采用重量法测定硫化铜、铅、锌和镍精矿中湿存水分。
本文件适用于不含有挥发性有机浮选药剂(如煤油)的硫化铜、铅、锌和镍精矿样品中水分的测定，测定范围为0.05%～2%(质量分数)，其结果用于湿存试样组分分析结果的校正。
注：用本标准测定水分含量结果并不作为精矿试样分析结果的一部分。当需要测定商业运输精矿的水分含量，参照ISO 10251中的方法。水分和湿存水分测定是密切相关，另外，为保证正确校正金属含量，两种测定方法中的试样须达到同样的干燥程度。
本文件不适用于易氧化的硫化精矿(见8.4，注），易氧化的硫化精矿湿存水分测定参见附录A。

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 14260 散装重有色金属浮选精矿取样、制样通则
GB/T 27673  铜、铅、锌和镍精矿  散装干物料质量损失的测定

3 术语和定义

本文件没有需要界定的术语和定义。

[bookmark: SectionMark4]4 原理
在烘箱中干燥试样，温度控制在105℃±5℃,并通过质量损失计算湿存水分含量。

5 试剂
5.1 干燥剂：变色硅胶或无水高氯酸镁。
警告：处理废弃的高氯酸镁，一定要小心，必须用流水冲入槽中。

6 仪器和设备
    除一般实验室仪器外，还包括：
6.1 分析天平：感量0.1mg。
6.2 烘箱：能控温在105℃±5℃。
6.3 称量皿：由玻璃或硅或其他耐蚀金属制成，具有直径约50 mm的紧固密封盖。
6.4 平底盘或浅盘。

7 取样方法和样品
7.1 样品

样品粒度小于150。
7.2 试样的准备
准备足够供化学分析和湿存水分测定的样品。将试样置于平底盘或浅盘(6.4)中，均匀铺开，厚度约 3mm～5mm。盖上盖，防止落入灰尘，但允许试样表面空气流动。在实验室环境下，将试样放置2h以上，并保证2h时间间隔内试样质量变化不超过0.1%。
8 试验步骤
8.1 称量皿的准备

在105℃±5℃烘箱(6.2)中干燥称量皿和密封盖1h。然后将称量皿和密封盖移至干燥器中，冷却至室温。从干燥器中取出称量皿和盖，轻轻打开密封盖，然后盖上，称重，精确至0.1mg, 记录质量为。
8.2 试料
从试样(7.2)中多点称取10g 试料，置于干燥的称量皿(8.1)中。均匀铺开，厚度约3 mm～5 mm,

称重，精确至0.1mg, 记录质量为，在 5min内，也应称取测定组分的试料量。
8.3 平行试验
  平行进行两次试验，取其平均值。
8.4 测定
将称量皿、试料和密封盖移至烘箱(6.2)中，在105℃±5℃的条件下干燥2h 。2h后，从烘箱中取 出称量皿、试料和密封盖，置于干燥器中冷至室温。再从干燥器中取出称量皿、干试料和密封盖，轻轻打开密封盖，然后盖上，再称重，精确至0.1mg。


再次在105±5℃的条件下干燥2 h, 在干燥器中冷至室温，称重，确认是否达到恒重|△| ≤ 1mg。 否则，再次重复以上干燥和称重步骤。记录质量为。
注：如果重复三次后仍无法达到恒重|△3|≤1mg, 则按附录A 规定的方法干燥。
9 试验数据处理
  湿存水分含量的质量分数以w计，按公式式（1）计算，以质量分数表示。

                                                             （1）
式中：

 ——干燥后的称量和密封盖的质量，单位为克（g）；

 ——干燥前，称量皿、密封盖和试料的质量，单位为克（g） ；

 ——干燥后，称量皿，密封盖和试料的质量，单位为克（g）。
计算试样中湿存水分含量精确至小数点后第二位。

10 试验报告(供试验室内部使用)

试验报告应包括下列信息：
a)  样品标志；
b)  本文件；
c)  试样中湿存水分含量；
d)  测试日期。


(规范性附录)
易氧化试样湿存水分的测定方法 —— 氮气中干燥
    
A.1 原理
在105℃±5℃和无氧条件，且于充满干燥氮气烘箱中干燥试料，并通过质量损失计算湿存水分的质量分数。
A.2 试剂

A.2.1 氮气：干燥气体，含氧小于30 /L。
A.2.2 干燥剂：变色胶或无水高氯酸镁。
警告：处理废弃的高氯酸镁，一定要小心，必须用流水冲入槽中。
A.3 仪器
除实验室普通设备外，还包括：
A.3.1  分析天平：感量0.1 mg。
A.3.2 小容积的烘箱：能控温在105℃±5℃,先预热氮气(A.2.1),通入烘箱的氮气速度为每小时15～20倍于烘箱容积。烘箱的合适尺寸参见图 A.1。
A.3.3  称量皿：由玻璃或硅或其他防腐金属制成，具有直径约50mm的紧固密封盖。
A.3.4  流量表：测定通入烘箱的氮气流速。
A.3.5  干燥塔：体积约250mL,将无水高氯酸镁(A.2.2)装入塔内，用于干燥氮气(A.2.1)。
A.4  步骤
A.4.1 称量皿的准备
将烘箱温度升至105℃±5℃,以每小时15～20倍于烘箱容积速度通入氮气(A.2.1)。

在105℃±5℃烘箱中干燥称量皿和密封盖(A.3.3)1h。然后将称量皿和密封盖移至干燥器中，冷却至室温。从干燥器中取出称量皿和密封盖，轻轻打开密封盖，立即盖上，称重，精确至0.1mg, 记录质量为。
A.4.2 试料

从试样(7.2)中多点称取10g试料，置于干燥的称量皿(A.4.1)中，均匀铺开，厚度约3mm～5mm,称重，精确至0.1mg,记录质量为。
A.4.3 测定

将称量皿、试料和密封盖移至烘箱(A.3.2)中，在105℃±5℃下干燥至达到|△|≤1mg(见注3)。

从烘箱中取出称量皿、干试料和密封盖，置于干燥器中冷至室温。从干燥器中取出称量皿、干试料和密封盖，轻轻打开密封盖，立即盖上，再称重，精确至0.1mg。记录质量为。

注：在以上情况下，一般在1.5 h～3h干燥完全。而获取恒重|△|≤1mg应再延长30 min ,然后冷却和称重。


3
单位为毫米
[image: ]
图 A.1     氮气烘箱

A.5 试验数据处理
湿存水分含量的质量分数以w计，按公式式（A.1）计算，以质量分数表示。

                                                  （A.1）

式中：

——干燥后的称量容量和密封盖的质量，单位为克(g);   

——干燥前，称量皿、密封盖和试料的质量，单位为克(g);   

——干燥后，称量皿、密封盖和试料的质量，单位为克(g)。 
计算试样中湿存水分含量精确至小数点后第二位。
A.6 试验报告(供试验室内部使用)
试验报告应包括下列信息：
a)  样品标志；
b)  引用国家标准；
c)  试样中湿存水分含量；
d)  测试日期。
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