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（征求意见稿）

编 制 说 明

1 项目概况
1.1 项目来源
近年来，随着国内有色金属镍产品产量的大幅增长，国内镍精矿的需求量迅速增大，进口镍精矿、国内镍精矿的贸易交往日趋频繁，但目前我国在镍精矿的贸易中尚未有可执行或参考的国家标准。为此，全国有色金属标准化技术委员会2007年11月南京年会上发布了《散装浮选镍精矿取样制样方法》国家标准制订项目，该项取制样方法国家标准属首次制订。会议拟定散装浮选镍精矿取样制样方法国家标准由金川集团有限公司负责起草，计划2009年12月完成。

1.2工作简介

金川集团有限公司接到散装浮选镍精矿取样制样方法国家标准制订的任务后，按标准化技术委员会的安排要求，积极组织开展这项工作，成立了《散装浮选镍精矿取样制样方法》国家标准制订项目组，及时了解和掌握国内及港口镍精矿贸易交往中取制样的实际状况，开展了标准制订方面的调查研究工作，通过信函、走访、查资料等方式收集国内外镍精矿取样、制样生产实践及镍精矿的使用和贸易信息，初步了解了部分单位在镍精矿取样、制样方面的实践经验和实际操作生产技术状况。在搜集、整理国际国内相关标准的基础上，学习和借鉴了其他取制样方法的成功经验，结合现国内镍精矿交易中取制方法的实际，制定了符合镍精矿取制样实际的试验方案。通过方案的实施获取较为科学的镍精矿取制样方法标准制订实验数据，应用数理统计方法，确定镍精矿品质波动特性、取样精度、总精度、取样份样数、干燥温度、水分测定等技术参数，为标准制订奠定基础和提供依据。
2008年11月，完成各项条件试验工作，整理出试验报告，拟定了《散装浮选镍精矿取样、制样方法》国家标准初稿（征求意见稿）。并参加了深圳标委分会的初审，征求了与会专家的意见。2009年3—4月，又再次在北京研讨会上征求各单位及专家意见，根据征求的意见，补充了部分试验数据，对标准文稿做了进一步的修改完善，并对实验过程和标准文稿的编制工作进行了总结，形成了提交审定的试验报告、标准文稿及编制说明。
在标准制订过程中，得到了国家标准化技术委员会、中国标准化计量研究所、大冶有色金属公司、铜陵有色金属公司、株州冶炼厂等多家单位的热情支持和配合，为镍精矿取样、制样方法国家标准的制订提供了实践依据和参考，在此一并致谢。
2 编制原则

本标准编制坚持了以下原则：

坚持了标准技术规范与生产实践相结合的原则；
坚持了生产可行、经济适用、技术先进的原则；

坚持了国内先进与国际接轨的原则；

坚持了文本格式规范，标准一致的原则；

坚持了能为规范镍精矿贸易中取样制样操作提供依据，促进贸易发展的原则。

3 主要工作落实过程

3.1金川集团公司对标准制订工作高度重视，成立了散装浮选镍精矿取样制样方法国家标准制订项目组，按国家标准化技术委员会的要求，对整个定标工作进行了安排与协调，保证了该标准制订过程各项工作的有效落实。

3.2  2007年11月—2008年2月，完成了镍精矿国家标准制订的初步调研、走访工作，制定并向标准化技术委员会提交了散装浮选镍精矿国家标准制订试验方案，在当年三月份南宁分会上获得通过。
3.3  2008年2月—2008年11月,完成了大部分现场试验和数据分析工作，整理出试验报告，并提交深圳分会进行初审，征求与会专家意见。

3.4  2008年11月,完成国家标准《散装浮选镍精矿取样、制样方法》的标准文稿（初稿），并提交深圳分会征求与会专家意见。

3.5  2009年3月，对标准制定工作进行总结，在补充部分试验数据和对征求的意见进行分析吸纳的基础上，进一步修订和完善了《散装浮选镍精矿取样、制样方法》国家标准文稿，同时对标准文稿的编制过程的主要工作进行了说明。
3.6  2009年4月，参加了北京关于标准制定工作的研讨会，再次征求各单位及专家意见、建议, 对《散装浮选镍精矿取样、制样方法》国家标准试验报告、标准文稿及编制说明进行了更细致的修订和补充，形成了提交标委会审定的最终报报告和标准审定稿。
4  主要技术内容
4.1镍精矿取制样技术现状

金川集团有限公司是镍精矿的主要生产和使用单位，占国内镍精矿生产和使用的90%以上，其镍精矿取样、制样方法实际操作技术基本代表了现国内镍精矿贸易中取样、制样生产实践基本状况。国内镍精矿取样、制样生产基本技术现状如下：

4.1.1生产和使用的浮选镍精矿主要是硫化矿。

4.1.2镍精矿的品位一般含Ni在5%—20%之间，有少量单位自用不外销二次浮选镍精矿在60%-70%之间。其中国内镍精矿含量一般在5%—15%，外来镍精矿在10%—20%。

4.1.3国内镍精矿运输方式主要是火车和汽车，计量后在车上或卸车时取样；进口镍精矿主要以海运为主，在港口卸船时组批取样。

4.1.4组批。汽车拉运以单车为副批取样，一天的车组为一批送检分析；火车、轮船均以不超过600t组批。

4.1.5取样工具采用GB14263—93《散装浮选铜精矿取样、制样方法》中用于铜精矿的取样工具，即：探针（样钎）、取样铲。冬季样品结冻时常用大锤打探针或用镐挖开冻层取样。样品用内衬塑料袋的布袋盛装。

4.1.6取样时取样点根据装载情况基本均匀分布，多数情况下在卸车时按系统取样法取份样，少数采用自动取样装置钻孔静态取样。份样量不少于600±120g。

4.1.7水分样兼成分样使用，按成分样组批进行。干燥温度为105℃±5℃；使用电子天平，其精度为0.1g。

4.1.8样品的制备，按大样混匀后网格缩分出不少于1000g水分样品，兼做成分分析，干燥后用密封式制样粉碎机或圆般粉碎机细研样品全部通过100目标准筛的程序。

4.1.9样品混匀、缩分方法采用GB14260《散装浮选重有色金属精矿取样、制样方法》所规定的方法。

以上镍精矿的取样、制样生产操作实践是各单位多年积累下的成功经验和好的做法，部分内容借鉴和参照了GB14260《散装浮选重有色金属精矿取样、制样方法》、GB14263—93《散装浮选铜精矿取样、制样方法》的生产实践，也作为本次镍矿取样、制样方法标准制订的基本技术依据。
4.2检验批量的确定

4.2.1国内多为汽车或火车运输，进口矿以海运为主，交货量少则几车多则几十车，单车量一般在55—65t之间，也多为单车取样单车结算。根据实际状况，试验中采用了以60t为基本批量的一般做法，以火车拉运交货不超过600t，为最大检验批。交货量超过600t时分批检验。
4.2.2 本标准将基本批量规定为60吨，主要依据为：  根据我公司2007年—2008年购进的镍精矿数据统计，火车车厢受到严格限制，单节车厢量孝小于＜60吨。汽车拉运的精矿大多在20—50吨，超载车量也有，但数量不大，2008年度汽车拉运60吨以上的镍精矿量仅有19车。
4.2.3对于检验批量的划分，本标准将其划分为三个批量范围： ＜60吨，60～240吨，240～600吨。划分依据为：汽车拉运都单车结算，而火车拉运都为9节车厢，日常对同一厂家供料还存在对精矿配批的情况，一般为3—4车。

4.3目标精度水平的设定
  2007—2008年度我公司镍精矿交易的平均品位
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可计为12%，基本批量60吨的镍精矿交易额在15―150万元之间, 总精密度与批的特性平均值有关，批的特性平均值越高，允许的总精密度越高。总精密度又与总精密度水准有关，而总精度水准的大小是由批的价值即批的交易金额来决定的（依据：日本JISM8100——88标准第5.2.2条）。参照日本标准（我国现行标准GB14260通则中也是这样规定的）并结合我国铅精矿价格，有价金属的综合回收、交货批量大小等特点，将总精度水准和交易金额的对应关系列入下表：

	批的交易金额（万元）
	总精度水准

	<5
	5
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5～<10
	2．5
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10～ <100
	1.0

	>100
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查上表，当检验批的交易金额在15～150万元时，
[image: image4.wmf]Cv

为1.0
a. 镍精矿中计价元素的品位可计为:

     Ni—12%      Pt—10 g/t      Pd—10g/t     Au—10 g/t     Ag—350g/t

  b. 镍精矿中计价元素的单价可计为:

     Ni—7万元/吨   Pt—9万元/千克  Pd—2.5万元/千克  Au—9万元/千克  Ag—1500元/千克

  c. 水分含量12%的一车60吨镍精矿的总价计算为:

      Ni: 60×(1-12%)×12%×7 =44.35万元;

      Pt: 60×(1-12%)×10×90×100 =47520元;

Pd: 60×(1-12%)×10×25×100 =13200元;

Au: 60×(1-12%)×10×90×100 =47520元;

Ag: 60×(1-12%)×350×1.5×100 =27720元。

总金额为：44.35+4.752+1.32+4.752+2.772 = 57.95万元
总精密度按公式1计算为：

βSDM 
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 …………………………  公式1
βSDM=10%×1.0×2/100

          =0.24%
实验测得的总精密βSPM 0.094、0.148远小于设定精度0.24%，说明整个取样、制样过程符合精度要求，取样、制样方法可充分满足现场取样。
4.4 取制样工具及份样量
   试验测定散装镍精矿的松装密度在1.9—2.3g/cm3，过200目筛的比例在80%以上，现场虽有结块现象，但可碾碎。GB14260《散装浮选重有色金属精矿取样、制样方法》所规定的取制样工具（如样钎、取样铲、分样铲等）均可适用，份样量不少于300±60g。

4.5 取样方法
  本标准中规定了四种取样方法，其中系统取样法和分层取样法均属动态取样，代表性强、精度高，是国际上公认的先进方法；货车取样法是由试验结果确定取样份数，它符合国内各企业实际情况。这三种方法在ISO 12743中均有规定，其内容基本与国家标准相同,本标准采用了这些方法。在此基础上，增加了各单位根据自己的研究应用的各种形式的机械自动取样方法，通过用通用方法校准后也可使用.取样误差校核试验对此进行了比较,确认无显著性差异。

4.6批量与份样数的确定

4.6.1基本批量的份样数

在做精矿品质波动试验、精密度试验数据的基础上，计算出达到所需总精度水准基本批量的最小份样数为：根据精矿品质波动试验，小、中、大的品质波动范围为0.3以下、0.3—0.6之间、大于0.6 。在其精密度试验中，批量也基本在50—60t之间，可以60t作为基本批量，求得相关规定参数。具体计算如下：

份样数可按公式2计算。
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式中：
[image: image7.wmf]w
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——份样间的标淮偏差；
βS  ——取样精度；

n ——批量应取的最少份样数。
根据品质波动实验数据，按大、中、小波动区间分别计算最小份样数。

c.计算取样精密度βS
精矿的平均品位为12%，βSDM公式1计算得：
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式中: 
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为总标准偏差。
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为制样标准偏差。
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为测定标准偏差。

由说明表3精密度试验结果，可将制样标准偏差（
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）值定为0.025%，将测定标准偏差（
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）定为0.035%。

所以取样精密度（
[image: image22.wmf]s
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）可由下式求得：
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根据精矿品质波动试验，小、中、大的品质波动范围为0.3以下、0.3—0.6之间、大于0.6 。在其精密度试验中，批量也基本在50—60t之间，可以60t作为基本批量，求得相关规定参数。具体计算如下：

份样数可按公式25计算。
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式中：
[image: image26.wmf]w

s

——份样间的标淮偏差；
βS  ——取样精度；

n ——批量应取的最少份样数。
根据品质波动实验数据，按大、中、小波动区间分别计算最小份样数。

小波动
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取0.3得：            
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取整数后：  
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中波动
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取0.6得：            
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修整后：  
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大波动
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取0.9得：            
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修整后：  
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 4.6.2精矿批量增大时份样数：
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式中：n——基本批量应取的最少份样数；
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——检验批增大时应取的最少份样数；
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——检验批量，t；
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——基本批量，t。

例如，批量为240t时应取的最少份样数分别为：
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批量为600t时应取的最少份样数分别为：


[image: image44.wmf]208

9

.

0

96

6

.

0

26

3

.

0

11

.

206

9

.

0

86

.

94

6

.

0

30

.

25

3

.

0

1

1

1

1

1

1

=

=

=

=

=

=

=

=

=

=

=

=

，ne

，ne

，ne

，ne

，ne

，ne

w

w

w

w

w

w

时

时

时

修正后

时

时

时

s

s

s

s

s

s


4.6.3确定各批量范围的取样精密度和总精密度

根据公式：
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（1） 当批量＜60吨，
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试验结果表明:制样标准偏差（
[image: image47.wmf]p

s

）代表值为0.025%，将测定标准偏差（
[image: image48.wmf]m
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）代表值为0.035%。

取样精密度（
[image: image49.wmf]s
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）可由下式求得：
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（2）   当批量60～240吨，
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取样精密度为 ：
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总精密度为：
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同例可得其他各项，详见表
表1               不同检验批镍精矿应取的最小份样数及精密度

	品质波动动类型

小             中           大

检验批量(t)  
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＜0.3   0.3≤
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＜0.6 
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≥0.6   取样精密度βS%  总精度βSDM%

	N≤60          8              30            66          0.224        0.240

 60＜N≤240       16             60            132         0.150        0.156

 240＜N≤600      26             94            210         0.118        0.125


注：表中份样数计算所得的奇数值时，具体份样数按大于它的偶数取值，方便实际操作。
4.7 试样的组合方式

4.7.1交货批为单车时，所有份样组成大样；

4.7.2交货批为多车时，每车所有份样组成一个副样；

4.7.3交货批为多车时，每车所有份样组成一个副样，再将所有副样按比例组成一个大样；

4.7.4交货批不符合检验批要求时，可按样品组合方式配批或组批，再开成副样或大样。
4.8取样误差校核结果

  通过取样误差校核试验，视系统取样法为无误差取样法进行动态取样，再用另一日常用的静态取样（在货车箱内或在抓斗内取），通过计算得：f=20-1=19时，t=2.093，t 0=0.407；t0< t，说明静太取样与动态取样无显著性差异，静太取样法可做为日常取样方法。制样条件
4.8.1样品干燥
通过在75℃—120℃温度区间镍精矿样品的干燥试验，发现此区间品质较为稳定，镍量和水分测量的相对误差最大都不超过5%，可认为在此温度范围内干燥样，样品品质是稳定的，试验选择通用的105℃为干燥温度，其精度控制要求±5℃。
4.8.2样品破碎
用现通用的密封式制样粉碎机或圆盘粉碎机细碎设备充分研磨样品，使研细后的样品通过不同孔径的标准筛，试验数据表明，样品经过充分细研，可顺利通过100目(孔径0. 147 mm）的标准筛，过筛孔径再减小时有少量的筛上物。试验选用过100目标准筛。
4.8.3样品的混匀、缩分
由于物料的类似性，样品的混匀、缩分按GB14260《散装浮选重有色金属精矿取样、制样方法》所规定的方法进行。
4.9  制样程序
将副样或大样按破碎、混匀、缩分、过筛的程序进行制样。副样组成大样时，需按比例组成，分析试样均应过0.15mm的标准筛，样量一般不少于100g。试样即可重用也可兼用。值得注意的是，标准中将由单个大样或副样制成分析试样的情况与由多个副样组合制成分析试样的情况进行了区别，更符合生产实际。具体确定选用哪一种制样程序时应先根据样品的组合方式进行。
制样过程包括缩分、干燥、合成、粉碎等环节。其中试样组合方式是制样程序的关键。为了保证所采取的样品的完整性和延续样品的代表性，本制样流程采用将水分测定后的余样再次混合进副样用干量按比例合成大样的组合方式，这比日本标准和国际标准具有更加明显的优点。

试样的缩分方法在现行标准中规定了两种，即制备水分试样采用份样缩分法；制备成分试样采用圆锥四分法。两种方法均是国际标准ISO12743中推荐的缩分方法，由于镍精矿与其他重有色金属有许多相似的物理属性,故直接采用了此法,但对圆锥四分法缩分的样品粒度做了要求,保证较好的综分精度。
4.10  水分测定

从副样或大样中用网格缩分法缩分出不少于1000g的样品按GB14260《散装浮选重有色金属精矿取样、制样方法》所规定的水分测定方法测定样品水分，只是第一次干燥的时间定为4小时。水分试样与成分试样即可重用，也可兼用。批中水分差异较大时，单独测定副样水分，计算批的水分时按加权水分计算。水分试样做平行样，其差值应小于0. 2 g,，称量样品使用0.1 g感量的天平。
从水分测定的实践中，样量1000g、水分含量15%左右的样品在105±5℃的干燥箱内一般需4—5小时。现行水分测定中第一次称量有的规定为2小时，有的规定为3小时，是否可统一修改为，第一次干燥4小时称量，这样既利于水分的均衡散失，又可减小测定的工作量。
4.11品质波动试验

镍精矿共做了15次品质波动试验，份样间的标准偏差
[image: image59.wmf]w

¶

分别为：0.39、0.73、0.13、0.28、0.31，0.39、0.45、0.62、0.24、0.24、0.95、0.59、0.36、0.45、0.66。
品质波动区间可按以下方法划分：

a.第一种计算方法：

按公式（5）计算所有试验数据份样标准偏差平均值，即0.39、0.73、0.13、0.28、0.31、0.39、0.45、0.62、0.24、0.24、0.95、0.59、0.36、0.45、0.66这15个数据的平均值。得


[image: image60.wmf])

5

(

1

2

K

K

å

=

w

n

w

s

s


　                    式中：n——
[image: image61.wmf]w

s

ˆ

的个数。
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s

=0.50
以份样标准偏差平均值
[image: image63.wmf]w
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0.50为界将试验数划分为两部分，即小于0.50的数据0.39、0.13、0.28、0.31、0.39、0.45、0.24、0.24、0.36、0.45共10个和大于0.50的数据0.73、0.95、0.66、0.62、0.59共计5个。同样按公式（5）计算两个区间实验数据的平均值。求得
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分别为：0.34和0.72，基本可划分精矿品质波动小、中、大三个区段以0.34和0.72为分点。
b.第二种计算方法：

将试验数据从小到大排列，即：0.13、0.24、0.24、0.28、0.31、0.36、0.39、0.39、0.45、0.45、0.59、0.62、0.66、0.73、0.95。可认为精矿品质波动在0.13—0.95之间，求此区间的中间值为：(0.13+0.95)/2=0.54。用同样方法再求0.13—0.54和0.54—0.95区间的中间值分别为：(0.13+0.54)/2=0.34和(0.54+0.95)/2=0.75。同样可基本确定精矿品质波动小、中、大三个区段的划分点为0.34—0.75之间

c．统计计算为；

将试验数据从小到大排列并按数字修约进行修约，即：0.13、0.24、0.24、0.28、0.31、0.36、0.39、0.39、0.45、0.45、0.59、0.62、0.66、0.73、0.95。0.3以下的数据有4个，占数据总数的26.7%，0.3——0.6的数据7个，占数据数的46.7%，0.6以上数据4个，占数据数的26.7%，与前两种方法计算的区间大体一致。

   综上所述：精矿的品质波动范围划分成0.3以下、0.3—0.6之间、大于0.6小、中、大三个区间是的合理的。

4.12取样精度试验

实验确定精矿实际的取样、制样、测定精密度和总精密度分别为： 
测定精密度的代表值为：      σM ，0.032+0.038/2=0.035

   制样精密度的代表值为：     σD，0.012+0.038/2=0.025

取样精密度为：     βs， 0.102和0.050

总精密度为：βSPM  =±0.094和0.148
结论：试验精密度能满足设定精度的要求，确定了测定精度和制样精度代表值。
5 标准效果评价
5.1本标准制定过程中共进行了取制样条件试验22次，获得86个测量数据；三大试验进行了19次，获得700个试验数据，其中品质波动试验15次，获得数据300个，精密度试验2次，获得数据320个，取样误差校核试验2次，获得数据80个。

5.2本标准在制订过程中参照了部分国际和国内同类标准，如GB14260《散装浮选重有色金属精矿取样、制样方法》、GB14263《散装浮选铜精矿取样、制样方法》、ISO12743：2006《铜、铅、锌、镍精矿测定金属和水分含量的测定程序》。与这些标准相比已达到这些标准的水平，也与国际标准进行了接规，另一方面本标准制订过程中以现镍精矿取制样的生产实践为基础，有较强的针对性和实践应用性。
5.3本标准在份样数的确定、水分测定程序、取样方法确定、取样精密度确定、份样量确定这几个环节充分采用了国际标准ISO12743: 2006的原理和要求，与国际标准保持一致。对基本批量和批量的确定充分考虑了国内、国际两方面的因素，科学、合理、实用。

5.4本标准所规定的制样流程、成分试样粒度要优于国际标准ISO12743: 2006。
6 附件
本编制说明可随以下附件。

6.1《散装浮选镍精矿取样、制样方法》试验报告

6.2《散装浮选镍精矿取样、制样方法》国家标准文稿

6.3国家标准《散装浮选镍精矿取样、制样方法》制订意见征集处理情况表。
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