《硫化钴精矿化学分析方法》编制说明书

一、任务来源及计划要求
    本标准的修订任务由中国有色金属工业协会以中色协综字[2007]132号文件《关于下达2007年有色金属行业标准制（修）订项目计划的通知》下达，由金川集团有限公司负责修订。
在接受任务后，通过对国内外现行分析方法、生产情况、方法情况及其对国内外标准资料的调研，在2007年4月在宁波召开了标准起草任务落实会上，与会代表和有关专家论证了调研情况及起草方案，主要工作内容确定如下：该标准包括钴、铜、锰、硅的测定方法，全部由金川集团有限公司负责起草。具体方案如下：
——钴的测定方法为电位滴定法，测定范围为4-25%。
——铜的测定方法为火焰原子吸收光谱法，测定范围为0.1-2％，
——锰的测定方法为火焰原子吸收光谱法，范围为0.1-1％，
——硅的测定方法不变，进行重复试验，采用精密度（重复性和再现性）代替原标准的允许差，并对原标准进行文字性修订。
通过协商，对项目的协作参加单位作了如下安排：
1）钴的测定方法由金川集团公司负责起草，第一验证单位为宁波雁门化工有限公司、第二验证单位为赣州钴钨有限责任公司。
2）铜的测定方法由金川集团公司负责起草，第一验证单位为北京矿冶研究总院负责一验，第二验证单位为北京有色金属研究总院和长沙矿冶研究院。
3）锰的测定方法由金川集团公司负责起草，第一验证单位为北京矿冶研究总院负责一验，第二验证单位为北京有色金属研究总院和长沙矿冶研究院。
4）硅的测定方法由金川集团公司负责文字性修订，第一验证单位为北京矿冶研究总院、第二验证单位为北京有色金属研究总院。
二、工作内容
1）根据硫化钴精矿产品技术标准和原方法的应用情况，以及国内外相关的资料，确定修订标准的具体内容，并拟定实验方案。
2）根据实验方案，进行各项分析条件、共存元素干扰及消除、方法准确度试验。
3）研制验证方法适宜含量范围的验证样品，并进行均匀度检查等工作。
4）对验证样品进行方法精密度、准确度和样品加标回收试验。
5）编写实验报告及标准文本。
6）协作单位对起草方法进行验证，按要求完成验证报告。
7）对方法标准进行预审，进一步完善实验内容和标准。
8）对方法标准进行审定后，形成报批稿。
三、主要技术内容
有色行业标准YS/T349-1994《硫化钴精矿化学分析方法》从制定至今已有14年，根据国内外硫化钴精矿产品化学组成的调研情况，以及该标准多年来的应用情况，按照起草化学分析方法标准的一般程序要求和标准编制的原则，确定修订内容如下： 
1 钴分析方法的修订
1.1方法的选择：测定含钴物料中常量钴的常用方法有亚硝酸钴钾重量法、EDTA滴定法、亚硝基红盐分光光度法和电位滴定法。亚硝酸钴钾重量法分析流程长，步骤繁琐，不易掌握，在日常工作中很少采用；EDTA滴定法由于共存干扰元素多，不适合于成分复杂的钴精矿中钴量的测定；分光光度法则适合于较低含量钴的测定；而电位滴定法测定钴量，测定范围宽，分析精度高，但共存极少量的锰（Ⅱ）即干扰其测定，使方法的应用受到了制约。
1.2有色行业标准YS/T349-1994中钴的测定范围为0.2％～1％；经调查显示硫化钴精矿中钴的含量已超出原标准的检测范围，使标准的应用受到限制。根据硫化钴精矿产品标准对钴的要求，拟修订的钴化学分析方法确定为4％～25％。
1.3试验内容：在采用电位滴定法测定钴量时，针对共存锰的干扰，实验通过将锰生成二氧化锰沉淀以消除干扰，但由于二氧化锰沉淀吸附了少量的钴量，使测定结果系统偏低。而采用离子交换法分离锰等组分后再测定钴量，方法操作冗长，当试样中的铁量高时，对树脂还需特殊处理。通过实验发现，在测定条件下，有锰存在时，铁氰化钾溶液同时将钴（Ⅱ）和锰（Ⅱ）均定量的氧化为钴（Ⅲ）和Mn（Ⅲ），过量的铁氰化钾采用钴标准溶液进行返滴定后得到钴和锰的合量，通过将锰量校正为钴量后减去，即可得到样品中的钴含量。该方法共存的其他元素不干扰钴的测定，实现了电位滴定法对硫化钴精矿中钴量的测定。
2 铜分析方法的修订
2.1测定范围的确定
有色行业标准YS/T349-1994中铜的测定范围为0.3％～1.5％；经调查显示硫化钴精矿中铜的含量已超出原标准的检测范围，使标准的应用受到限制。根据硫化钴精矿产品标准对铜的要求，拟修订的铜化学分析方法确定为0.1％～2％。
2.2方法的选择：有色行业标准YS/T349-1994硫化钴精矿化学分析方法中铜的测定方法采用碘氟法，资料报道火焰原子吸收光谱法可以测定矿石中0.1%~5%的铜，火焰原子吸收法测定矿石中的铜具有操作简便、干扰小、灵明度高、适合大批量样品分析的特点，并且其准确度和精密度也能满足0.1％～2％铜的测定要求，因此本标准选择了火焰原子吸收光谱法可以测定硫化钴精矿中的铜。
2.3试验内容：由于铜的分析方法由碘氟法改为火焰原子吸收法，并且测定范围从0.3％～1.5％拓宽为0.1％～2％，因此需要针对修订后的分析方法和测定范围，进行仪器工作条件的选择、共存离子的影响及消除、掩蔽剂用量等条件实验，并在选定条件下对硫化钴精矿中含铜量0.1％～2％的样品进行准确度验证。
3 锰分析方法的修订
3.1测定范围的确定：有色行业标准YS/T349-1994中锰的测定范围为0.02％～1％；经调查显示硫化钴精矿中锰的含量以及新修订的硫化钴精矿产品标准对锰的要求，0.02％～0.1％之间处于闲置状态，因此拟修订的锰化学分析方法确定为0.1％～2％。
3.2方法的选择：有色行业标准YS/T349-1994硫化钴精矿化学分析方法中的锰采用高碘酸钾分光光度法，随着现代仪器分析方法的发展，火焰原子吸收法测定矿石中的锰具有操作简便、干扰小、灵明度高、适合大批量样品分析的特点，并且其准确度和精密度也能满足0.1％～1％锰的测定要求，因此本标准选择了火焰原子吸收光谱法测定硫化钴精矿中的锰。
3.3试验内容：由于锰的分析方法由高碘酸钾分光光度法改为火焰原子吸收法，因此需要针对修订后的分析方法和测定范围，进行仪器工作条件的选择、共存离子的影响及消除、掩蔽剂用量等条件实验，并在选定条件下对硫化钴精矿中含锰量0.1％～1％的样品进行准确度验证。
4二氧化硅分析方法的修订
有色行业标准YS/T349-1994硫化钴精矿化学分析方法中的硅的分析方法为氟硅酸钾容量法，，经过多年的应用情况表明，本方法应用情况良好，继续延用，在进行文字性修订的基础上未做较大变动。在原标准的基础上对硫化钴精矿中含二氧化硅量量1％～25％的样品进行准确度验证。
四、主要技术内容变化
与原标准相比，主要技术内容变化如下：
	项目
	YS/T349-1994
	本标准
	修订原因

	钴
	分析方法
	亚硝基红盐光度法
	电位滴定法
	原方法不论从分析方法还是测定范围，都已经不适应产品分析的要求和分析技术的进步，使标准的应用受到限制，修订后更加适合产品标准，满足硫化钴精矿的测定

	
	测定范围
	0.2％～1％
	4%~25%
	

	铜
	分析方法
	碘氟法
	火焰原子吸收光谱法
	

	
	测定范围
	0.3％～1.5％；
	0.1%~2%
	

	锰
	分析方法
	高碘酸钾分光光度法
	火焰原子吸收光谱法
	

	
	测定范围
	0.02％～1％
	0.1%~1%
	

	硅
	分析方法和测定范围都没有发生改变，只做了文自性修订。


五、标准水平
六、标准属性

  本标准属有色行业标准。
