国家标准《钨精矿化学分析方法  磷量的测定  
钼黄分光光度法》编制说明

1 任务来源

根据全国有色金属标准化技术委员会的安排，国家标准《钨精矿化学分析方法》由赣州有色冶金研究所负责起草修订，
其中：《钨精矿化学分析方法 磷量的测定 钼黄分光光度法》国家标准由赣州有色冶金研究所负责修订，赣州华兴钨制品有限公司、江西下垄钨业有限公司参加起草。
2 起草单位情况

赣州有色冶金研究所创建于1952年，是我国冶金系统最早成立的三个研究所之一。是我国有色行业中科技开发与生产等综合实力较为突出的骨干企业，是南方离子吸附型稀土发现命名单位。先后承担过国家火炬计划、国家“863”项目、“八五”国家重点科技攻关项目、国家高新技术产业化示范工程项目；完成与钨、稀土、钽铌、矿山机械及自动化设备相关的各类科研、工程项目近200项，取得科研成果100余项，获国家发明奖6项，获国家科技进步奖7项，拥有专利16项。从事钨、稀土、钽铌等新技术、新材料研究。
赣州有色冶金研究所分析检测中心长期从事钨、稀土等有色金属矿产品、产品的分析方法研究和检验工作，曾著有《钨矿石中钨及其伴生元素的分析》和《水质分析》两本书；修、制订了《钨精矿部颁标准化学分析方法》、《钨精矿国家标准分析方法》、《南方离子型稀土矿混合稀土氧化物的化学分析方法》及部分稀土产品国标分析方法。
3 试验情况

赣州有色冶金研究所接受标准起草任务后，积极组织相关人员制好样品，分别对上述几个分析方法开展了方法认证和试验工作，经过半年多的努力，于2008年8月完成了上述几个分析方法的起草实验报告和讨论稿，并送验证单位验证。从结果可见分析数据准确可靠、可行。（结果见表1-7）
2008年8月21～24日在辽宁省丹东市对方法进行了初审，根据与会代表提出的修改意见，赣州有色冶金研究所补充完善了相关标准内容，形成了送审稿。

表1加标回收试验
	样品编号
	称样量（g）
	加入P标样量（g）
	测得P量（%）
	回收率（%）

	白钨-2
	0.1000
	0
	0.16
	96.67

	白钨-2
	0.1000
	0.1000
	0.45
	


表2 精密度试验
	样品编号
	测定值（%）
	平均值（%）
	标准偏差
	RSD（%）

	黑钨-2
白钨-1
白钨-2
	0.010,0.011,0.0091,0.0099,0.010,0.010,0.0093,
0.0099,0.010,0.010,0.010

0.042,0.042,0.044,0.040,0.042,0.042,0.039,0.044,
0.047,0.042,0.044
0.170,0.166,0.161,0.163,0.168,0.160,0.163,0.165,
0.161,0.165,0.159
	0.0099
0.044
0.164

	0.00045
0.0021
0.0033

	4.57
4.77
2.01



表3第一验证单位回收试验数据
	样品编号
	称样量（g）
	加入P标准量（μg）
	测得P量（μg）
	回收率（%）

	白钨-2
	0.2000
	0
	344
	97.45

	白钨-2
	0.2000
	400
	733.8
	


表4第一验证单位精密度试验

	样品编号
	测定值（%）
	平均值（%）
	标准偏差
	RSD（%）

	黑钨-2
白钨-1
白钨-2
	0.010,0.0091,0.0091,0.0099,0.010,0.0095,0.0093,
0.0099,0.0099,0.0095,0.0091
0.042,0.044,0.042,0.043,0.041,0.042,0.038,0.045,
0.044,0.042,0.039
0.170,0.168,0.172,0.173,0.174,0.172,0.175,0.168,
0.169,0.175,0.174
	0.0096
0.042
0.172
	0.00039
0.0023
0.0028
	4.06
5.48
1.63


表5第二验证单位回收试验数据

	样品编号
	试样量（g）
	加入磷量（ug）
	试样含磷量（ug）
	测得总P量（ug）
	回收率（%）

	国试白钨—2#
	0.2000
	0
	324
	324.70
	100.22

	
	0.2000
	200
	324
	520.00
	99.24

	
	0.2000
	300
	324
	618.00
	99.04


表6第二验证单位精密度试验数据

	矿样编号
	测得P值（%）
	平均值（%）
	标准偏差
	相对标准偏差（%）

	国试黑钨——2#
	0.010
	0.010
	0.0099
	0.010
	0.010
	0.000065
	0.65

	
	0.010
	0.010
	0.0098
	0.010
	
	
	

	
	0.0099
	0.0099
	0.0099
	0.010
	
	
	

	国试白钨——1#
	0.040
	0.040
	0.041
	0.040
	0.041
	0.00086
	2.10

	
	0.041
	0.042
	0.041
	0.041
	
	
	

	
	0.042
	0.041
	0.041
	0.043
	
	
	

	国试白钨——2#
	0.161
	0.167
	0.162
	0.164
	0.162
	0.0020
	1.22

	
	0.159
	0.160
	0.162
	0.162
	
	
	

	
	0.164
	0.163
	0.163
	0.162
	
	
	


表7结果比对

	样品编号
	原结果（%）
	现法结果（%）

	江西商检局（86）标样
	0.026
	0.027

	下钨07—107—01
	0.028
	0.028


4 标准的制定原则与标准的主要内容
标准的制定原则：在原有国标基础上，充分考虑目前厂矿的生产和使用情况，使修订后的标准更先进，更能满足生产和贸易的需要。
标准的主要内容：

本部分与GB/T6150.4-1985相比主要变化如下：
——扩大了测定范围，由0.01％～0.20%调整为0.005％～1.00%；
——样品熔融温度由650℃～700℃改为700℃～750℃；

——以硝酸钙为载体，使磷成磷酸钙沉淀与其它元素分离改为以硫酸铍为载体，使磷成磷酸钙沉淀与其它元素分离；
——将坩埚置于100mL容量瓶的漏斗上，盖上表明皿，分3次吹入热水以浸取熔融物改为将坩埚浸入盛有50mL浸取液的300mL塑料杯中，以水洗净坩埚；

——比色皿由1cm改为5cm；
——增加了重复性限条款。
5 遵守标准

    本标准遵守下列基础标准：
    GB/T1.1-2000 标准化工作导则  第1部分：标准的结构和编写规则

    GB/T20001.4-2001 标准编写规则 第4部分：化学分析方法

    GB/T17433-1998 冶金产品化学分析基础术语

    GB/T11792-1989  测试方法的精密度  在重现性或再现性条件下所得测试结果可接受的检查和最终测试结果的测定。

    GB/T3101－1993 有关量、单位和符号的一般原则

    GB/T3102.8－1993 物理化学和分子物理学的量和单位

    GB/T1467－1978 冶金产品化学分析方法标准的总则及一般规定

GB/T8170－1987 数字修约规则
6起草、验证人员
本部分由赣州有色冶金研究所负责起草。

本部分由赣州华兴钨制品有限公司、江西下垄钨业有限公司参加起草。
本部分主要起草人：杨峰、刘柏禄、潘建忠。

本部分主要验证人：张倩、方宣如、许景光。
7 水平比较、评价
目前《钨精矿化学分析方法》是具有“中国特色”的标准，没有找到相关的国际标准。本标准方法成熟，分析数据准确可靠、可行，已达到国际先进水平。

8 属性

　  建议颁布本部分为推荐性国家标准。

