附件一：

《散装浮选重金属精矿取样制样方法》试验方案

　　为满足有色金属工业当前发展需要，应广大企事业单位要求，全国有色金属标准化技术委员会于2008－2009年将组织国内相关企业对现行国家标准GB/T 14260~14263－93（铜、铅、锌散装浮选精矿取样制样方法）进行修订，同时增加散装浮选镍精矿取制样方法的制定。为使制修订后的标准能充分满足当前市场经济的需要，并更为科学合理和具可操作性，中国有色金属工业标准计量质量研究所结合以往的经验和目前实际特制定本次试验方案。方案的宗旨在于通过科学试验，获取足够的数据，应用数理统计方法，确定总精密度、取样份样数等技术参数，为标准修订提供依据。

1 试验项目

1.1 精矿品质波动试验

1.2 精密度试验

1.3 取样系统误差校核试验

2 参加试验单位和试验内容

参加试验的单位有标准制修订负责起草单位和参加起草单位，试验内容按表1的规定进行。

表1　试验项目和内容

	参加试验

单位
	试验

项目
	试验内容
	备注

	负责起草单位
	品质波动试验
	（1）大批量试验：根据实践经验，选择品质波动高、中、低三种不同类型精矿各10批进行试验，分别计算σw。计算总数3次。

（2）小批量试验：选择生产使用的精矿5种，每种精矿各取5批试验。计算各次份样间的标准偏差
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。试验总数5次。
	使用进口矿的企业要选择一种进口精矿。

	
	精密度试验
	选择两种不同类型的精矿各20批（车）进行试验，分别计算，βM、βD、βS和βSDM。此试验总数2次。
	

	
	取样系统误差校核试验
	采用动态取样和静态取样对同一交货批精矿各取20批（车），计算t。此试验总数1次。
	

	参加起草单位
	冶炼厂
	品质波动试验
	大批量试验与负责起草单位相同，小批量试验可选择三种精矿进行。
	

	
	
	精密度试验
	与负责起草单位相同。
	

	
	矿山
	品质波动试验
	大批量和小批量试验均采用本企业生产的精矿，各做1次。
	

	
	
	精密度试验
	采用本矿山生产的精矿，做1次。
	


3 试验的技术要求

3.1 一般规定

3.1.1 本试验术语解释按GB14260-93《散装重有色金属厚选精矿取样、制样通则》中第3章的规定执行。

3.1.2 必须按本方案规定的试验方法进行操作，相关数据计算按本方案提供的公式进行。

3.1.3 取样、制样设备、工具应满足试验的要求，并保持清洁、干燥，取、制样过程应防止试样污染。

3.1.4 精矿主品位测定统一按现行国家标准规定的分析方法进行。（由负责起草单位提供）

3.1.5 整个试验过程必须保证人身安全。

3.2 取样

3.2.1 取样工具

　　根据动态和静态取样的需要，选择取样钎或取样铲，其尺寸应满足份样量的要求。附属工具有钢锹、盛样桶、塑料袋等。

3.2.2 取样程序

a. 验明所取精矿批号、批重；

b. 确定此取样的用途（即做何试验）；

c. 确定应取的份样数和份样量；

d. 确定大样（或副样）的组合方式；

e. 根据试验需要，选择一种取样方法，之后取样。

3.2.3 取样方法

3.2.3.1 系统取样法（动态取样）

冶炼厂在一批精矿卸车（船）时，矿山在精矿装车时，按一定质量间隔采取份样。
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用抓斗装卸车时，可在抓斗内或在新露出的精矿表面采取份样。事先要根据每抓的吨数计算出每抓应取的份样数。
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式中：n——试验要求批内所取的份样数。

当计算结果为小数时，应进为整数；每抓所取的份样数应当相等。

取样过程中，如果应取的份样数已取够，而装卸车仍在进行，应按规定间隔继续取样，直至整批精矿装卸完毕。

为了保证各份样质量大致相同，取样前要做好估算和测量，要求份样的变异系数Cv≤20%。

3.2.3.2 货车取样法（静态取样）

矿山在装车后，冶炼厂在卸车前从货车上取样。取样前，应将精矿扒平，经过长途运输的精矿应去掉表层。取样点要均匀分布于车厢内，每点用取样钎取一个份样，取样钎直达车底。每车应取的份样数依本方案各试验的要求确定。

3.3 制样

3.3.1 制样设备及工具

a.  缩分板；

b.  研磨机；

c.  恒温干燥箱；

d.  份样铲；

e.  十字分样板；

f.  标准筛；

g.  毛刷和盛样容器。

3.3.2 制样要求

3.3.2.1 若样品水分过高，不能顺利混合缩分时，可在低于化学成分变化的温度下进行预干燥，至含水小于5%。

3.3.2.2 按本方案规定的制样流程制样，缩分至规定流量。

3.3.3 制样程序

采取的份样，按试验要求合并成大样或副样，用网格缩分法制备水分制样，测定水分后的样品与预干燥后的余样合并，制备成分试样。制样流程如图1。

大样或副样
缩分

                      缩分余样　　　　 　　　　水分试样
　　　　　　　　　　 　预干燥　　　　　　　　　测定水分

　　　　　　　　　　　混匀缩分

缩分余样               使用试样　（＞200g）
（保留）

　　　　　　　　　　　　 干燥（105±5℃）

　　　　　　　　　　　　 研磨

　　　　　　　　　　　　 过筛（全部通过100μm标准筛）

　　　　　　　　　　　　 混匀缩分

　　　　　　　　　　　 成分试样
　　　　　保存样（余量）　　　分析试样（100g）

图1　制样流程图

3.3.4 缩分方法

　　在制备水分试样时，可采用网格缩分法（份样缩分法）；在制备成分试样时，可用圆锥四分法。必要时，两种方法可并用。具体操作按GB 14260中6.4条的规定进行。

3.3.5 试样的保存与标识

3.3.5.1 试验过程的全部试样，应有专人保管，在标准未报批前不得随便丢弃，以备查验。

3.3.5.2 试样应装入试样袋中，注明：

a. 试样编号；

b. 精矿名称、产地；

c. 车号或船号；

d. 取样、制样人员；

e. 取样日期；

f. 分析项目。

4　 精矿品质波动试验

4.1 试验目的

通过试验求出检验批内份样间的标准偏差（σw），以确定该类散装精矿品质不均匀程度。

4.2 一般规定

4.2.1 取样、制样按本方案3.2和3.3条的规定执行。

4.2.2 本试验选择精矿主品位做为品质特性。

4.2.3 试验用矿的选择：矿山企业用本单位生产的精矿；冶炼厂品质波动大、中、小三类精矿试验（根据日常生产经验确定）。使用进口矿的冶炼厂，要选择一种有代表性的进口精矿。

4.2.4 本试验规定基本批量50~60t，即每车为一批，每批精矿取份样20个。

　　份样量：大批量试验份样量300±60g，小批量试验份样量1000±200g。

4.2.5 本试验大批量试验采用动态取样，小批量试验采用静态取样。

4.2.6 试验次数：负责起草单位大批量试验3次，小批量试验5次；参加单位冶炼厂大批量试验3次，小批量试验3次；参加单位矿山大批量和小批量各做1次。

4.3 试验步骤和试验结果计算

4.3.1　大批量试验步骤

4.3.1.1　选择同一矿种的一批精矿，划分为10个部分，每部分质量50~60t。按本方案3.2.3条规定的动态取样方法，每个部分取20个份样，编号为1、2、3…20号，把其中的奇数号份样合并为副样A，偶数号份数合并为副样B。分别装入盛样桶，编号。按同样方法，依次将10个部分取光。
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4.3.1.2　按本方案3.3.3条规定将副样制样并缩分至200g左右，一份送化验室测定主品位，一份保存备查。

4.3.1.3　把第一次试验20个副样测定结果填入表2。

4.3.1.4　用同样的方法，将其余两次试验做完（矿山只做1次）。

4.3.1.5　计算份样间标准偏差的估计值
[image: image5.wmf]w

s

ˆ

。

4.3.2　大批量试验结果计算方法

4.3.2.1　成对测定值极差
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式中：A——由副样A制备的试样测定值；

　　　B——由副样B制备的试样测定值。

表2　大批量品质波动试验数据表

精矿名称（产地）　　　　　　　　试验日期　　　　　　　　批号　　　　　　　　　
试验次数　　　　　　　　　　份样数　　　　　　　　　　份样量　　　　　　　　　
	部分号
	副样A
	副样B
	极差R

	1 
	
	
	

	2 
	
	
	

	3 
	
	
	

	4 
	
	
	

	5 
	
	
	

	6 
	
	
	

	7 
	
	
	

	8 
	
	
	

	9 
	
	
	

	10 
	
	
	

	ΣR
	
	
	


4.3.2.2 极差平均值
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　　式中：k——R值的个数。

4.3.2.3 份样间标准偏差的估计值
[image: image8.wmf](

)

)

3

(

ˆ

2

K

K

d

R

n

s

w

×

=

s


式中：ns——组成副样A（或B）的份样数；

　　　d2——由极差估算标准偏差的系数，成对数据时，
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4.3.3 小批量试验步骤

4.3.3.1 选择同一矿种精矿5批（车），每车均匀布点采取20个份样，相邻两个份样组成一个副样，份样量约1000g。

4.3.3.2 制样、缩分及试样处理与大批量试验相同。

4.3.3.3 测定该批（车）10个副样的主品位，测定结果填入表3。

4.3.3.4 计算每批精矿份样间的标准偏差
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和本次试验标准偏差平均值
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4.3.3.5 按本方案表1规定的次数，各单位把小批量试验做完。

4.3.4 小批量试验结果计算方法

4.3.4.1 份样间标准偏差
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式中：H——组成一个副样的份样数；

　　　xi——每个副样测定值；

　　　m——副样个数。

4.3.4.2 份样间标准偏差平均值


[image: image13.wmf])

5

(

1

2

K

K

å

=

w

n

w

s

s


　　式中：n——
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的个数。

表3　大批量品质波动试验数据表

精矿名称（产地）　　　　　　　　试验日期　　　　　　　　批号　　　　　　　　　
试验次数　　　　　　　　　　    副样份样数　　　　　　　　　　份样量　　　　　　　　　
	批次

xi
副样
	1
	2
	3
	4
	5

	1 
	
	
	
	
	

	2 
	
	
	
	
	

	3 
	
	
	
	
	

	4 
	
	
	
	
	

	5 
	
	
	
	
	

	6 
	
	
	
	
	

	7 
	
	
	
	
	

	8 
	
	
	
	
	

	9 
	
	
	
	
	

	10 
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5　 精密度试验

5.1 试验目的

研究精矿的取样、制样，测定精密度，确定总精密度。

5.2 一般规定

5.2.1 标准负责起草单位和参加起草单位冶炼厂做两次精密度试验，其中一次用进口矿，一次用国产矿；不使用进口矿的单位，可选用两种有代表性的国内矿。参加起草单位矿山用本单位生产的精矿做一次试验。

5.2.2 本试验每次用同一种精矿20批（车），按动态方式取样。为简化和统一操作，每车所取份样数不再计算求取，一律按8个份样采取，份样量600±120g。

5.2.3 大样的制样和缩分可参照图2的程序进行。
        大样A（或B）
   

         预干燥

          过筛（10目）

         缩分

　　　　　     　　　　　　　A1（1200g）　　　 　　　A2
　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　   　

　      　　　　　　　　600g          余量

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　缩分方式同A1
　      　　　　300g          余量

　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　　

                                              　　　150g

　150g          余量　　　　　　　　　　　　　　烘干、过筛

750g　　　　　75g                           750g　　　　　75g

(保存样)　　（测定A11，A12）               (保存样)　　（测定A11，A12）

图2　精密度试验制样缩分方法流程图

5.3 精密度步骤和试验结果计算

5.3.1 试验步骤

5.3.1.1 选择一种精矿20批（车），在装卸车过程动态取样，每批8个份样并进行编号，份样量600±120g。

5.3.1.2 将每批所取份样按奇偶分别合并为A大样和B大样，按下列方式缩分：

批


　　　　　　　　　　　大样A（奇数号）　　　　　　大样B（偶数号）

　　　　　　　A1　　　　　　　A2　　　　　B1　　　　　　　B2
　　　　　　　　

XA11　 　XA12　 XA21　 　XA12  XB12　　 XB21　 XB21　   XB22 

5.3.1.3 按图2流程制样，把A1、A2、B1、B2　4个试样平行测定主品位含量，得出8个测定结果，填入精密度试验数据表4。

表4　　精密度试验数据表

	批号
	批量(t)
	份样数
	A1
	A2
	A
	B1
	B2
	B
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5.3.1.4 计算测定、制样、取样精密度和总精密度。

5.3.2 试验结果计算

5.3.2.1 算出每个成分样品平等测定结果平均值
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式中：i——大样A或B的成对制备样品；

　　　j——大样A或B的成对成分试样；

　　　1,2——成对样品双试验测定结果。

5.3.2.2 算出成对成分样品A1、A2和B1、B2的平均值
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5.3.2.3 算出大样A和B的平均值
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5.3.2.4 算出极差的平均值：
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　　式中：k——试验批数。

5.3.2.5 算出舍弃数值界限

R1的舍弃数值界限为
[image: image33.wmf]1
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；

R2的舍弃数值界限为
[image: image34.wmf]2
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R3的舍弃数值界限为
[image: image35.wmf]3
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式中：D4——舍弃系数，本试验D4＝3.267。

5.3.2.6 超出舍弃数值上限的数据，应予舍去；重新按公式（12）、（13）、（14）计算极差平均值
[image: image36.wmf]3
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及相应的舍弃数值界限，并予舍弃；直至所有数值均小于界限值为止。

5.3.2.7 计算按极差推算的测定标准偏差
[image: image37.wmf]M
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、制样标准偏差
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和取样标准偏差
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估计值。
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对本试验
[image: image41.wmf]S
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式中：1/d2——由极差估算标准偏差的系数，为0.8865。

5.3.2.8 计算测定精密度βM、制样精密度βD和取样精密度βS：

βM＝2σM
　



﹍﹍（18）

βD＝2σD
　

　

﹍﹍（19）

βS＝2σS
　



﹍﹍（20）

5.3.2.9 算出取样、制样和测定的总标准偏差σSDM和总精密度βSDM：
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6　 取样系统误差校核试验

6.1 试验目的

使用同一批精矿，用动态（A法）与货车布点静态（B法）分别取样，比较是否存在显著性差异，以确定B法能否适合于日常取样。

6.2 一般规定

6.2.1 矿种选择：选择品质波动较大的精矿做为试验用矿。

6.2.2 本试验基本批量50~60t，予先试验批数20批。

6.2.3 每批精矿份样数的求取、按本方案品质波动试验算出的σw和精密度试验算出的βS，计算应取的份样数n，公式为
[image: image43.wmf]2
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，当n值为小数或奇数时，应进行修正。

6.2.4 本试验取样（A法和B法）、制样缩分及主品位测定均按本方案第3章有关规定进行。

6.3 试验步骤和试验结果计算

6.3.1 试验步骤

6.3.1.1 从一批精矿中，采用动态取样（方法A）取n个份样，并合并为一个大样，大样总量不少于3000g。依次将20批取完，组成大样A1、A2、A3……A20。

6.3.1.2 用A法取样的同一批精矿，采用静态取样（方法B），每批精矿仍取n个份样，并合并为一个大样，大样总量不少于3000g。依次将20批取完，组成大样A1、A2、A3……A20。

6.3.1.3 将上述每个大样缩分至200g，分为两等分，一份测定主品位含量，一份保留备查。

6.3.1.4 由分析结果计算D值和t0，查t值，比较t0和t值，确定两种取样方法有无显著性差异。

6.3.2 试验结果计算和处理

6.3.2.1　把测得数据XA1，XA2，……XA20和XB1，XB2，……XB20。填入表5。

表5　系统误差校核试验结果

精矿名称（产地）　　　　　　　　批号　　　　　　　　　试验日期　　　　　　　　
份样数　　　　　　　　　　                            份样量　　　　　　　　　
（表格内容略）

6.3.2.2 算出差值的平均值
[image: image44.wmf]d
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6.3.2.3 算出差值的标准偏差Sd：
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6.3.2.4 确定所需试验组娄n：

　　　a. 计算系数D：
[image: image47.wmf])
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式中：δ——最大允许系统误差，规定为
[image: image48.wmf]SDM
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　　　b. 根据D值，查GB111260中的表C1，即得所需的试验组数。

6.3.2.5 当查出的nr≤20时，按公式（26）计算t0值；当nr＞20时，应追加试验。

6.3.2.6 计算t0：


[image: image49.wmf])
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6.3.2.7 从GB14260中的表C2（t分布表）查出t值。

6.3.2.8 将t0与t进行比较，如t0＜t，则认为B法与A法无显著性差异，B法可做为日常取样方法；若t0＞t，则认为B法与A法有显著性差异，B法不能用于日常取样，应采取措施、消除系统误差。

7　 几点说明和要求

7.1 本方案的制定，主要参照了相关国家标准和国外先进标准，借鉴了1987~1990年铜、铅、锌精矿取制样方法标准制定时试验的经验和教训。同时，兼顾修订后标准的科学性、合理性和实用性。通过试验，既为标准修订取得足够数据，又尽是减轻试验单位的工作量。

7.2 本试验方案未列出精矿水分测定试验方法，主要基于现行标准对水分测定的规定较为合理，国内外客商均都认可，各企业也能执行。在标准修订过程，通过调研和征求意见，若有不妥之处，也可做适当修改。必要时，也可做补充试验。

7.3 起草单位要依据本方案，做好试验计划，落实人员和进度；试验的同时，认真进行调研，广泛征求对标准修订的意见，为标准起草提供参改。

7.4 试验过程各负责起草单位与参加起草单位要密切配合，通力合作。试验中取得的经验和遇到的问题，及时向全国有色金属标准化技术委员会秘书处汇报，以便研究解决。

中国有色金属工业标准计量质量研究所
2008年3月
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