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编制说明

1　 工作过程
    按照全国有色金属标准化技术委员会有色标委(2008)5号文件要求，国家标准《散装重有色金属浮选精矿取样、制样通则》及散装铜、铅、锌精矿取样、制样方法进行修订，并制定散装镍精矿取样、制样方法。其中取样、制样通则由中国有色金属工业标准计量质量研究所负责起草，铜、铅、锌和镍精矿取制样方法，分别由大冶有色金属冶炼公司，株洲冶炼集团股份有限公司，中冶葫芦岛有色金属集团有限公司和金川有色金属集团公司负责起草。中金岭南等十个相关单位参加起草并协助进行了试验。从2008年1月至2009年5月经过反复学习、拟定方案、多次试验、数据处理、确定标准参数并征求国内矿山、冶炼厂和相关部门的意见，完成了起草工作。
从2008年年初，我们查阅了大量国内外精矿取制样方法资料，借鉴了1987年～1990年制定本系列标准时的经验和教训，制定了《散装重有色浮选精矿取样制样方法试验方案》，方案的宗旨在于通过试验，获取足够的数据，应用数理统计方法，确定份样间的标准偏差、总精密度、取样份样数等技术参数，为标准制、修订提供依据。
为了做好试验，2008年3月4日～3月7日由中国有色金属工业标准计量质量研究所主持，在广西南宁市召开了《散装重有色金属浮选精矿取样制样方法试验方案讨论会》。有负责起草和参加起草的共11个单位26名代表参加。会上对品质波动试验、精密度试验和取样系统误差校核试验的目的、试验方法和注意事项等进行宣贯，与会代表进行了充分讨论，落实了具体试验单位、项目和进度。
会后，各单位针对试验要求，成立了试验小组，选择具有代表性的精矿进行了大批量品质波动、小批量品质波动、精密度和取样系统误差校核试验。从2008年4月～11月历经近八个月时间，基本完成了试验任务，各起草单位根据试验结果编写了标准初稿。
    为总结经验，发现问题，有色标准所于2008年11月20日～22日在深圳召开标准初审会议，有负责起草和参加起草的11个单位共22名代表参加了会议。会上各起草单位对试验和标准初稿情况进行了交流，标准所对大家八个月来试验取得大量数据和辛勤工作给予肯定。针对各起草单位在标准初定时，由于经验不足而出现的各种问题，提出了《散装浮选重有色金属精矿取样制样方法标准制修订参数确定方法和相关说明》，对标准中关键数据的确定方法，如品质波动类型如何划分，总精密度
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和取样精密度
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如何确定，最少份样数如何计算，以及份样量、批量、基本批量的确定方法，取样方法和制样流程选择等问题做了详细说明。同时，会议针对一些单位品质波动试验数据不足，对划分精矿品质波动类型有困难的情况，提出了《精矿品质波动试验补充意见（单车试验方案）》，这样既能取得足够多的数据，满足制标需要，又减轻试验工作量，争取了时间。深圳会议代表们交流了经验，征求了相关部门的意见，明确了下步工作重点，为标准的进一步完善奠定了基础。
从2008年11月～2009年4月，各起草单位按照有色标准所的部署，又选择一些矿山的精矿进行补充试验。至此，试验任务全部完成。负责铜、铅、锌、镍精矿取制样试验的各单位均写出了试验报告。综合统计，共有14个负责起草和参加起草单位参加了试验，选择了51个矿山所产精矿进行试验，其中进行品质波动试验106次，精密度试验23次，取样系统误差校核试验8次，共取得试验数据8820个，满足了标准制修订要求。
按照深圳会议指出的标准参数确定方法，各起草单位根据试验结果，重新进行计算，修改了标准的各项指标，形成标准征求意见稿，使其水平较初稿有了大幅度的提高。
与此同时，有色标准所在充分研究现行标准和国外标准，充分分析各单位试验结果和充分了解企业生产经营现状的基础上，对《散装重有色金属浮选精矿取样制样通则》现行标准进行修订，从而增加了标准技术含量，采用了国际标准关键内容，提高了标准水平。
在试验和标准征求意见稿全部完成后，为使系列标准完善、统一，有色标准所于2009年4月27日～29日在北京召开会议，会上有5个负责起草单位的8名起草人参加，对通则和铜、铅、锌、镍精矿取制样方法标准征求意见稿进行了逐条严格的审查，相关单位针对标准指标、条文内容存在问题进行修改。会议决定，会后各单位要进一步完善标准内容，并于5月10日前统一报有色标准所，挂网征求意见。
    从标准修订开始到标准审定，通过会议、网上等各种方式征求意见，各单位共提出对通则的修订意见13条，经研究采纳10条，部分采纳2条，未采纳1条，（见附表1）。据此，对征求意见稿进行了修改，形成了标准送审稿。
2   标准修（制）订必要性和编制原则
2.1   标准修（制）订的必要性
    散装重有色浮选精矿取样、制样通则和铜、铅、锌精矿取样、制样方法系1993年3月发布，至今已有十五年的时间，该系列标准在指导生产和贸易中发挥了积极作用。但是，随着有色金属工业的发展，各种精矿产量、质量和生产工艺都发生了很大变化，原来标准规定的参数已不适应新情况；其次，现行标准对检验批规定的档次过多，企业执行起来过于繁琐，造成有的企业不能完全执行；另外，近几年精矿进出口贸易日趋增加，在精矿运输、取样和制样过程出现很多新情况，为满足贸易要求，就必须制定国内国际公认的标准条款。因此，对现行标准进行修订是十分必要的。而镍精矿取制样方法，在生产和贸易中，原来就没有一个统一的方法，为加强管理，满足需要，完善有色金属标准体系，制定已势在必行。
2.2   标准编制原则
    本次标准修（制）订是根据我国矿产资源情况和浮选精矿的特点，在进行科学试验基础上确定标准参数和方法，使标准有可靠的数据基础；按照国家政策，积极采用国际和国外先进标准，本标准采用了国际标准ISO12743：1998（E）《硫化铜、铅和锌精矿测定金属和水份含量的取样方法》中的多项指标和内容，参照了日本JISM8101—88《有色金属矿试样的取样、制备和水份测定方法》，结合国内企业多年来取制样先进经验，确定方法的具体内容。使修（制）订后的标准，既符合国情，便于贯彻执行，又能满足国内和国际贸易需要；既技术先进，又经济合理，安全可靠。
3   标准技术内容的确定和说明
3.1   关于标准的范围
本通则修订，主要以铜、铅、锌、镍精矿取样、制样为主要对象，但在起草过程考虑了钴、锑、锡等其它重金属的情况，亦可参照采用。因此，本通则在“范围”一章中规定了适用于散装重金属的取样、制样和水份测定。文字表述上略有变动。
3.2   关于术语和定义
确定本标准采用的术语和定义，考虑了与国际上名词术语技术含义的一致性，在表达上又符合汉语的习惯，便于理解和使用。对现行标准中术语和定义表述不准确或文字累赘处进行了修改，使其定义更加准确，技术含义更加明确。
3.3   关于取样方法

本通则对现行标准取样方法进行了多处修改，使其更加先进、合理。
3.3.1 本标准规定的第一种取样法为系统取样法，该方法属动态取样，代表性强、精度高，是国际上公认的先进方法。为了保持和国际标准相一致，在修订时，明确把系统取样法分为质量系统取样和时间系统取样。
其中质量系统取样间隔按公式（1）计算。

              　　　　　
[image: image3.wmf]n

N

T

1

1

£

　……………………（1）

　　式中：
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——取样质量间隔，单位为吨（t）；
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——检验批量，单位为吨（t）；
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——标准中规定的份样数。
时间系统取样间隔按公式（2）计算。
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　　式中：
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——取样时间间隔，单位为分（min）
　　
[image: image9.wmf]1

N

——检验批量，单位为吨（t）；
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 ——标准中规定的份样数；
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——每小时装卸量，单位为吨小时（t/h）.

3.3.2 分层取样法是国际上承认的取样方法之一，它也具有较高精度，但国内企业应用较少，考虑国际标准对此方法也有规定，因此本标准对分层取样法列为第二法，未做大的变动。
3.3.3 货车取样法是国内普遍采用的方法，通过多年实践，积累了一定的经验。现行标准中只规定了火车取样，随着汽车运输的发展和铁路运输紧张和局限性，汽车装精矿在各企业普遍存在并呈上升趋势，为适应新情况，本标准在修订时，增加了汽车交货时的精矿取样方法。当检验批量等于或大于基本批量时，按标准规定的份样数采取，当检验批量小于基本批量时，按公式（3）计算的份样数采取。

                          
[image: image12.wmf]N

N

n

n

1

1

³

 ………………（3）

　　式中：
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——汽车应取的最少份样数；
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 ——标准中规定的最少份样数；
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——检验批量，单位为吨（t）;
　　
[image: image16.wmf]N

—— 基本批量，单位为吨（t）。
当检验批由多辆汽车组成时，每辆汽车应取出份样数按公式（4）计算。
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　　式中：
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 ——每汽车应取的份样数；
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 ——标准中规定的份样数；
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 ——检验批总车数。
本标准中规定的汽车交货取样方法，经反复论证，不仅符合生产和贸易实际情况，而且科学合理，与国际标准ISO12743的规定相一致。
针对货车取样存在的特殊问题，如有时货车取样样钎不能直达车底等困难，本标准在货车取样条文的后边增加了允许落地取样的内容，即特殊情况下，允许把精矿卸到指定场地并达到取样要求，按规定份样数取样。
3.3.4 袋装取样法现行标准中未做规定，但近几年袋装精矿情况日益增多，本标准增加了袋装取样法，为了使样品具有代表性，标准规定“应在装入或倾倒时进行”；当取样钎能穿透包装袋取出完整的样品时，可用取样钎从袋中直接取样。
    为方便取样，标准把袋装取样分为两种情况，对于袋装1000㎏以上大袋精矿，应逐袋取样，每袋应取的份样数，按公式（5）计算。
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式中：
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　——每袋应取的最少份样数；


[image: image23.wmf]n

　——标准中规定的最少份样数；
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 ——检验批的总袋数。

对于小袋（50㎏～100㎏）装精矿，则规定按质量间隔采取，按公式（6）计算。
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式中：
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 ——取样质量间隔；
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 ——检验批的总袋数；
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 ——标准中规定的最少份样数。

袋装取样法在国际标准ISO12743第13章中有规定，其方法与采用的公式与本标准相同，只不过本标准增加了小袋取样规定。

3.4　 关于制样方法

3.4.1 本标准规定的份样缩分法主要应用于制备水分试样，可极大限度的减少水分蒸发，经多年应用，证明此法缩分比大、精度高，为国内外所通用；圆锥四分法用于制备成分试样，基于浮选精矿的微粒特征，缩分过程无明显偏析，为国内企业普遍采用。鉴于此，对现行标准的缩分方法未做变动。

3.4.2 试样组合方式和制样流程是制样程序的关键。为此，认真研究了铜、铅、锌精矿现行标准和JISM8101的制样流程，确定了具有中国特色的先进流程。其特点具有(参与合成的成分试样包含了水分试样，代表性好；(成分试样经预干燥，缩分效果好；(比例合成时，按副批质量计算，排除了水分影响。

3.4.3 对于制样工具和要求。国内矿山和冶炼厂已采用多年，积累了一定经验，供需方均无异议，因此未做大的修改。

3.5   关于水分测定

3.5.1 精矿中的水分测定，现行国家标准与国际标准及日本标准规定的方法基本相同。本次修订主要对两点进行了修改：其一是对天平的精度进行了修改。由于精矿批交易额较大，且以干量计算，水分测定应尽量准确，因此根据各企业的意见，提高了天平精度，采用国际标准的规定，如表1所示。

表1　　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


　　

其二，对初始干燥时间进行了修改。由原来的“干燥3小时后取出”改为“视精矿情况干燥2～4小时后取出”。这是由于各种精矿初始含水量不同，天气和生产条件等都会影响精矿的水分，因此，根据含水高低确定初始干燥时间是经济合理的。

3.5.2 测定水分试样量，国内多采用500～1000克，试验证明，在500克～1000克范围内测定精矿水分，最大误差只有0.3%，无明显差异。因此参照国际标准和日本标准，把试样量分为500克和1000克两个档次，供企业选择采用。

3.6   关于标准中一些参数的确定方法

3.6.1 基本批量：基本批量是取、制样标准中规定的一批精矿的最小质量。通则中未对其数量做统一规定，其具体数量由不同精矿根据松装密度和运输交货情况而定，如铅精矿和锌精矿定为70吨，铜精矿和镍精矿定为60吨。

3.6.2 检验批量：检验批量是为测定品位而划定的取样单元。通则对检验批量未做统一规定。其大小需根据日常交易中精矿具体交货情况进行确定。如锌精矿交易中，国内矿多为单车结算；进口矿多采用500吨为一检验批，所以该标准对检验批规定了两个档次，即检验批量
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≤500吨。

3.6.3 份样数：本通则提供了份样数的计算方法。
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式中：
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 ——基本批量应取的最少份样数；
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 ——份样间的标准偏差；
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 ——取样精密度。

公式中
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由品质波动试验确定，
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由精密度试验确定或根据精矿交易额计算出总精密度
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后，再算出
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 值。

当检验批量增大时，应取份样数按公式（8）计算。
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式中：
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　——检验批增大时应取的份样数；


[image: image41.wmf]0

n

  ——基本批量应取的份样数；
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　——检验批量，单位为吨（t）；


[image: image43.wmf]N

　——基本批量，单位为吨（t）。

3.6.4 份样量：份样量可按契巧特公式计算。
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式中：


[image: image45.wmf]Q

——份样量，单位为克（g）；


[image: image46.wmf]K

——系数（浮选精矿Ｋ取0.2）；


[image: image47.wmf]d

——精矿最大粒度，单位为毫米（㎜）。

浮选精矿的粒度很细，最大粒度一般为0.25～0.3㎜，因此，计算时应按批中最大粒度的5～10倍考虑。

用取样钎取样时，份样量可按（10）式计算。
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式中：
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——份样量，单位为克（g）；


[image: image50.wmf]r

——精矿松装密度，单位为克立方厘米(
[image: image51.wmf]3
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g

);


[image: image52.wmf]h
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——取样钎容积，单位为立方厘米（
[image: image53.wmf]3

cm

）。

由于各种精矿松装密度不同，所以计算出的份样量也略有差异，一般在300克～400克。因此，本通则规定了份样量不少于300克。

3.6.5 关于标准中品质波动类型的划分：确定标准中品质波动大、中、小界限值是本次制标的主要一环。它主要依据多次品质波动试验求出份样间的标准偏差
[image: image54.wmf]w

s

值。经过统计分析，确定其大、中、小的界限。界限值划分的合理，计算出的取样份样数才合理。

3.6.6 总精密度和取样精密度的确定：总精密度和取样精密度是取样标准中规定的具体数值，本通则提供了计算该数值的方法。总精密度
[image: image55.wmf]SPM

b

和取样精密度
[image: image56.wmf]S

b

可以通过精密度试验计算得出，其数值处理过程通则已列出；参照日本标准，本通则还提供了按照精矿交易额，确定精度水准，按公式（11）计算总精密度。并选择制样精密度和测定精密度的代表值，算出取样精密度。
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式中：


[image: image58.wmf]SPM

b

——总精密度，（%）；


[image: image59.wmf]v

C

 ——用变异系数表示的精度水准，（%）；


[image: image60.wmf]x

 ——精矿的平均品位，（%）。

应当注意的是，标准中规定的
[image: image61.wmf]SPM

b

和
[image: image62.wmf]s
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是目标值。因此，对计算出来的数值要结合实际情况进行必要的修正。

3.7　 关于标准的附录

本通则提供了品质波动、取样精密度校核和取样系统误差校核试验方法，作为附录Ａ、附录Ｂ和附录Ｃ三个规范性附录编排于后，目的在于方便用户使用。当精矿工艺或质量发生变化时，必须对精矿品质波动情况、取样精密度和取样系统误差进行校核，方可保证取制样和测定的可靠性。

本次修订附录Ａ品质波动试验方法时，主要是将其明确分成了大批量试验和小批量试验两种，并采用不同的份样组合方式，用不同的公式进行计算。用户可依据生产实际情况和具备的条件选择不同的试验方法。

在附录Ｂ精密度试验中，对数据处理过程做了一些修改。即当求出极差
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、
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、
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R

的舍弃数值上限后，现行标准规定需做三个控制图，以剔除超界限值的异常值。本次修订时将作图步骤删掉，因超界限值直接就可以看出来，舍去后重新计算界限值就可以了。这样，数据处理得以简化。

4　　 标准水平初步分析及发布建议

4.1　 标准水平初步分析

4.1.1 本标准取样方法规定了四种，其中系统取样法分为质量系统取样和时间系统取样，与国际标准内容相同，此方法是国际上公认的先进方法；分层取样法在ISO12743中也有规定；货车取样法包括国际标准第12章的卡车和铁路货车上取样，其方法和计算公式均相同；袋装取样法本标准直接引用了国际标准的方法，但分成了大袋取样和小袋取样，比国际标准更为具体。

4.1.2 本标准制样方法规定的样品组合方式和流程科学合理。它采用副样干基（按比例）合成大样的组合方式，不仅较国内传统制样程序有重大改进，而且比日本标准JIS8101的湿基合成具有明显优点：代表性好，易于缩分，比例合成按副批质量计算，排除了水分的影响。

4.1.3 本标准精矿水分测定方法，与国际标准和日本标准规定基本相同，其中设备（如天平精度）、样量、控制温度等主要指标完全相同。

4.1.4 本标准各项参数是在大量科学试验的基础上，用数理统计方法计算确定的，它较国内传统的取样和制样更具代表性，更为科学、合理。

4.1.5 本标准采用的名词、术语和取样理论，与国际标准的技术含义相同，但在文字表述上考虑了汉语习惯和与其它国家标准的一致性。

4.1.6 通过上述分析，本标准在主要技术内容上采用了国际标准的内容，在某些方面比国际标准和日本标准更为先进。因此，其水平达到国际先进水平。与国际标准一致程度定为非等效采用。

4.2   发布建议

本标准修（制）订后，较现行标准更为先进、完善、实用。发布后，无论对矿山、冶炼厂还是商检机构，无论是在国内贸易和国际贸易中，都会起到巨大的指导作用。建议按推荐性国家标准发布。

附表1　　各单位对标准修订意见及处理情况汇总表

	序号
	标准章条
	意见内容摘要
	提出单位
	处理意见

	1
	规范性

引用文件
	引用文件中应增加GB8170，数值修约按此标准进行。
	大冶有色公司
	采纳

	2
	一般规定
	标准第4章标题为“一般规定”，后边各章中还有一些规定，容易混淆，可改为“一般要求”。
	有色标准所
	采纳

	3
	货车取样法
	应增加落地取样的内容。
	大冶有色公司
	采纳。加在货车取样法后边。

	4
	取  样
	无论火车还是汽车运输，超过60吨的车很多，建议基本批量改为70吨。
	株冶
	部分采纳。通则对基本批量不作统一规定。

	5
	取样方法
	现在汽车运精矿日益增多，建议增加汽车取样方法。
	株冶、葫芦岛有色金属集团
	采纳

	6
	取样方法
	应增加袋装精矿的取样方法
	葫芦岛有色金属集团、金川有色公司、株冶
	采纳，已制定。

	7
	制  样
	混匀是制样过程的一项内容，因此在制样流程图中应增加混匀工序。
	大冶有色公司
	部分采纳。把“份样缩分”工序改为“份样混匀缩分”。

	8
	制  样
	制样流程图的起始和终了内容用椭圆圈起来。
	大冶有色公司
	采纳

	9
	水分测定
	天平的感量应改为0.01g
	大冶有色公司
	未采纳

	10
	水分测定
	矿样的初始干燥时间应视精矿情况确定。
	株冶、大冶有色公司
	采纳。改为2～4小时。

	11
	水分测定
	恒温干燥箱应改为“恒温鼓风干燥箱”。
	大冶有色公司
	采纳

	12
	水分测定
	试样盘应为平底，在干燥盘前应加“平底”两字。
	大冶有色公司
	采纳

	13
	水分测定
	根据要求的精度和企业实际情况，天平感量可定为0.1g和0.05g两档。
	株冶
	采纳
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