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前    言
本标准是对原国家标准GB/T 14262—1993《散装浮选铅精矿取样、制样方法》的修订。

本标准与原标准GB/T 14262—1993《散装浮选铅精矿取样、制样方法》相比，主要有如下变动： 
——修订了取样精密度和总精密度；

——修订了份样数；
——修订了基本批量和批量；

——修订了制样流程；

——修订了水分测定天平的感量要求；

——补充了袋装矿的取样；

——对水分测定步骤进行了细化和明确。

本标准由中国有色金属工业协会提出。

本标准由全国有色金属标准化技术委员会归口。
本标准由株洲冶炼集团股份有限公司负责起草。
本标准主要起草人： 
本标准所代替标准的历次版本发布情况为：
——GB/T 14262－1966
——GB/T 14262－1984
——GB/T 14262－1993
散装浮选铅精矿取样、制样方法
1  范围
本标准规定了散装浮选铅精矿的取样、制样和测定水分的程序及方法。
本标准适应于散装浮选铅精矿的化学成分及水分测定用试样的采取、制备和水分测定。
2  规范性引用文件
下列标准所包含的条文，通过在本标准中引用而构成为本标准的条文。本标准出版时，所示版本均为有效。所有标准都会被修订，使用本标准的各方应探讨使用下列标准最新版本的可能性。
GB/T 1250   极限数值的表示方法和判定方法
GB/T 8170   数值修约规则
GB/T 14260  散装重有色金属浮选精矿取样、制样通则
3  术语定义
    同GB/T 14260中的规定。
4  一般要求
4.1  不同检验批量的取样、制样及测定的总精密度（βSPM）和取样精密度（βS）（见表1）。
表1  不同检验批铅精矿应取最少份样数
	检验批量
	品质波动类型
	βS％
	βSPM％

	
	小（δW＜1.0）
	中（1.0≤δW＜2.5）
	大（δW≥2.5）
	
	

	≤70
	4
	20
	28
	1.134
	1.379

	70～140
	6
	30
	40
	0.949
	0.993

	140～500
	12
	54
	76
	0.688
	0.566


4.2  本标准所列取样方法中的第一种方法视为无系统偏差方法。
4.3  本标准规定以铅的百分含量作为铅精矿的品质特性。
4.4  严格按本标准规定的方法进行取样和制样，并根据需要进行精密度校核试验。
4.5  如因条件限制，可酌情变更取样方法，但必须经校核试验确认其无系统误差，方可采用。
4.6  成分试样应妥善保管三个月（国际贸易保存六个月），以备核查。
4.7  如果交货矿的品质很不均匀或混入外来夹杂物，由供需双方协商取样方法或不予取样。
4.8  取样、制样所用设备、工具和盛样容器必须保持清洁、干燥、耐用。盛样容器应有较好的密封性，以防试样变质。水分试样应置于干燥、洁净的密闭容器中，以防水分发生变化。
4.9  品质波动试验方法、精密度校核试验方法及取样系统误差校核试验方法分别按GB/T 14260中附录A、附录B、附录C的规定进行。
4.10  整个取样、制样过程中应遵守有关的安全操作规程。
5  取样
5.1  取样工具
5.1.1  取样钎（取样探针），其规格尺寸见图1。
5.1.2  取样铲，其规格尺寸见图2。
5.1.3  钢锹和铁锤。
5.1.4  带盖盛样桶或内衬塑料膜的盛样袋。

[image: image1.wmf]
图1  取样钎
图2  取样铲示意图
5.2  取样程序
5.2.1  验明检验批或副批的质量。
5.2.2  确定取样方法、工具及份样量。
5.2.3  根据检验批量的大小、品质波动类型及取样精密度要求，确定所需最少份样数。
5.2.4  确定份样组合方式，见图5。
5.3  份样数
5.3.1  不同检验批所取最少份样数应不少于表1的规定。
5.3.2  当铅精矿的品质波动类型不明时，应按品质波动“大”的类型来选取份样数，但应尽早进行品质波动试验，以确定其类型。
5.4  份样量
5.4.1  用取样铲取样时，应按表2规定选用适合的份样铲。份样量约为400g。
表2  取样铲规格及尺寸
	编号
	取样铲尺寸，mm
	容量，ml
	适应范围

	
	a
	b
	c
	d
	e
	
	

	15
	70
	40
	70
	60
	30
	约180
	松散矿

	10
	60
	35
	60
	50
	25
	约120
	粘结矿


5.4.2  用取样钎（取样探针）取样时，份样量约为400g。
5.4.3  所取份样的质量应基本一致，其质量变异系数（Cv）不大于20％。
5.5  取样方法
5.5.1  系统取样法
系统取样法分为质量系统取样和时间系统取样。它是在一批精矿装卸或计量的移动过程按一定的质量或时间间隔采取份样。
质量系统取样的取样间隔按公式（1）计算，遇小数则保留整数部分。
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  式中：
  
[image: image3.wmf]1

T

——取样质量间隔，单位为吨（t）；
  
[image: image4.wmf]1

N

——检验批量，单位为吨（t）；
  
[image: image5.wmf]n

——标准中规定的份样数。

时间系统的取样间隔按公式（2）计算，遇小数则保留整数部分。
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  式中：
　
[image: image7.wmf]2

T

——取样时间间隔，单位为分（min）；
　
[image: image8.wmf]1

N

——检验批量，单位为吨（t）；
　
[image: image9.wmf]n

——标准中规定的份样数；
    　 
[image: image10.wmf]G

——每小时装卸量，单位为吨小时（t/h）

系统取样法的第一个份样时，可在第一个间隔内随机采取，但不可在第一间隔的起点取份样，以后按计算的间隔采取份样。按固定的间隔取完应取的份样数，若铅精矿的装卸尚在进行，仍应按规定的间隔继续取份样、直至整批铅精矿装卸完毕。
如在传运皮带上或落口处取样，需截取铅精矿流的全截面。用抓斗、铲车及其他工具装卸时，应在装卸过程新露精矿面上采取份样；也可在抓斗、铲车中采取，取样点应均匀分布在整批精矿的各个部位。
5.5.2  分层取样法
一批精矿在装卸过程中分数层（不得少于三层）取样，根据每层的质量，按比例在新露出的面上均匀布点取样。每层应取的份样数按公式（3）计算，遇小数则进为整数。
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  式中：
　
[image: image12.wmf]i

n

—每层应取的份样数；


[image: image13.wmf]n

—表1中规定的份样数；


[image: image14.wmf]i

N

—每层的质量，单位为吨（
[image: image15.wmf]t

）；


[image: image16.wmf]1

N

—检验批质量，单位为吨（
[image: image17.wmf]t

）。

5.5.3  货车取样法
当一批铅精矿用火车或汽车交货时，应在每辆货车上均匀布点，去表层（取样部位）30～50mm，用取样钎从上垂直插入底部，旋转后采取有代表性的份样。避免只从表层或某一局部采样。如果取样钎无法插到底部，则将铅精矿卸到指定场地，围绕料堆按上、中、下三层以表1规定最少份样数取样。
当检验批量增大时，货车应取份样数按公式（4）进行计算，如遇小数则进为整数。
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式中：

    
[image: image19.wmf]1

n

—货车应取的份样数；


[image: image20.wmf]n

—
表1中规定的份样数；


[image: image21.wmf]1

N

—检验批量，单位为吨（
[image: image22.wmf]t

）；


[image: image23.wmf]N

—基本批量，单位为吨（
[image: image24.wmf]t

）。

火车交货时，应按表1中规定的份样数取样。当检验批由多辆货车组成时，每辆货车应取份样数按公式（5）计算，如遇小数则进为整数。
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式中：


[image: image26.wmf]2

n

—每辆货车应取的份样数；


[image: image27.wmf]n

—表1中规定的份样数；


[image: image28.wmf]M

—检验批的总车数。

注：当货车装载质量不同时，份样数的分配与装载质量成正比。 

汽车交货时，如果检验批量小于70t，应取份样数按公式（6）计算，如遇小数则进为整数。
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式中：

    
[image: image30.wmf]3

n

—汽车应取的份样数；


[image: image31.wmf]n

—表1中规定的份样数；


[image: image32.wmf]1

N

—检验批量，单位为吨（
[image: image33.wmf]t

）；


[image: image34.wmf]N

—基本批量，单位为吨（
[image: image35.wmf]t

）。

当检验批由多辆汽车组成时，每辆汽车应取份样数参照公式（5）计算，如遇小数则进为整数。

5.5.4  袋装取样法

当一批袋装铅精矿需要在货车上取样时，同样适用5.5.3条规定的货车取样法。
1000Kg以上袋装精矿，应逐袋随机采取份样，每袋应取份样数按公式（7）进行计算，如遇小数则进为整数。
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式中：

     
[image: image37.wmf]4

n

—每袋中应取的份样数；


[image: image38.wmf]n

—表1中规定的份样数；


[image: image39.wmf]1

M

—检验批的总袋数。

50Kg～100Kg的袋装精矿，按一定的袋数间隔抽取样袋，用取样钎沿抽出的每一样袋的任一顶角直插至另一对角，旋转后取出试样。取样袋数间隔根据表1中规定的最大品质波动类型的份样数和检验批的总袋数按公式（8）进行计算，如遇小数则进为整数。
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式中：

     
[image: image41.wmf]3

T

—取样袋数间隔；


[image: image42.wmf]n

—表1中规定的份样数；


[image: image43.wmf]1

M

—检验批的总袋数。
6  制样
6.1  制样设备及工具
6.1.1  制样研磨机。
6.1.2  恒温鼓风干燥箱。
6.1.3  份样铲，见图3及表3。
               图3  份样铲
表3  取样铲规格及尺寸
	编号
	份样铲尺寸，mm
	料层厚度，mm
	容量，mL

	
	a
	b
	c
	d
	
	

	5.0P
	50
	30
	50
	40
	20～30
	[image: image45.png]


70

	2.8P
	40
	25
	40
	30
	15～25
	[image: image46.png]¥ 35





	1.0P
	30
	20
	30
	25
	10～20
	[image: image48.png]


16

	0.25P
	15
	10
	15
	12
	5～10
	[image: image50.png]


2


6.1.4  磨矿板及磨矿锤。
6.1.5  不锈金属缩分板、十字分样板。
6.1.6  标准筛，筛孔为100μm。
6.1.7  毛刷。
6.1.8  盛样容器及成分试样袋。
6.2  制样要求
6.2.1  在制样过程中，应防止试样的任何变化和污染。
6.2.2  制备水分试样时，应保证试样中的水分不发生任何变化。
6.2.3  当试样过湿发粘难于制备成分试样时，可在不高于105℃±5℃的干燥箱中或空气中进行预干燥至制样不发生困难为止。
6.2.4  制样设备和工具必须保持清洁、干净，制样后设备不能残留试样。
6.2.5  试样应充分混匀，以减少缩分误差。
6.2.6  严格按照本标准的规定制样，并根据需要按GB/T 14260的附录B进行精密度校核试验。
6.3  制样程序
按照图5程序，进行份样组合和试样制备。
6.4  缩分方法
6.4.1  份样缩分法
将样品置于平整、洁净的磨矿板上，平铺成厚度均匀的长方形平堆，将平堆划分成等分的网格。缩分大样不得少于20格，缩分副样不得少于12格，见图4。根据平堆的厚度从表3中选择合适的份样铲和挡板，从每一网格的任意部位垂直插入，铲取等量的一铲集合为缩分试样。如果缩分后的试样质量小于所需质量，应增加每铲的质量或网格数。



图4

[image: image51]
图5   样品的组合方式及制样流程示意图

6.4.2  圆锥四分法
将试样置于平整、洁净的磨矿板上，堆成圆锥形，然后转堆。每铲沿圆锥顶尖均匀散落，注意勿使圆锥中心错位。如此反复，至少转堆三次，待试样充分混匀后，将锥顶压平，用十字分样板自上而下将试样分成四等份，任取对角两部分，其余弃之。重复上述操作数次，缩分至所需用量。
6.5  试样容器和标签
成分试样混匀缩分后装入试样袋中；水分试样装入带有密封盖的容器中，并附以标签注明：
a.  编号；
b.  精矿品名、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。
7  水分测定
7.1  设备
7.1.1  天平，其精度应符合表4的要求。

   表4  天平精度要求

	      称量的试样质量（g）
	要求天平的感量（g）

	≥1000
	0.1

	500～<1000
	0.05


7.1.2  恒温鼓风干燥箱。
7.1.3  搪瓷干燥盘或者不锈金属干燥盘，要求表面光洁、耐热、耐蚀，并可容纳厚度不大于30mm的试样。
7.2  测定要求
7.2.1  水分试样量不少于500g或不少于1000g两档。
7.2.2  测定硫化铅精矿水分时，应严格控制干燥温度，以防其氧化分解。
7.2.3  测定硫化铅精矿水分时，避免将试样置于空气中冷却后称量，以防吸湿。
7.3  测定步骤
通常情况下，将水分试样平铺于已知质量（m1）的干燥盘内，使其厚度不超过30㎜，立即称量（m2），放入105℃±5℃的恒温干燥箱内。干燥4
[image: image52.wmf]h

后取出，趁热立即称量或在干燥器中冷却至室温后称量。

若目视精矿明显过湿，或供需双方有异议时，再次将干燥盘放入干燥箱内，继续烘干1
[image: image53.wmf]h

，取出立即称量。重复上述操作步骤，直至最后两次称量之差不大于试样初始质量的0.05%，即视为恒重，记录最后一次质量（m3）。热称量时，应用适当的隔热材料隔离称量盘，以免对天平产生影响。
7.4  计算 
7.4.1  按公式（9）计算试样的水分含量。   
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式中：

        
[image: image55.wmf]1

m

—干燥盘的质量，单位为克（g）；

        
[image: image56.wmf]2

m

—干燥盘加湿样质量，单位为克（g）；                                                                                                                  

        
[image: image57.wmf]3

m

—干燥盘加干样质量，单位为克（g）。

7.4.2  按公式（10）计算检验批的水分含量。
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式中：
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—副样数；


[image: image60.wmf]i

W

—第
[image: image61.wmf]i

个副样的水分含量，单位为百分之百（%）；
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m

—第 
[image: image63.wmf]i

个副批的质量，单位为吨（
[image: image64.wmf]t

）。

    注：以上计算数值按《GB/T 8170   数值修约规则》修约到小数点后第二位。
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