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1  工作简况
1.1  任务来源

     国家标准GB/T14262－XXXX《散装浮选铅精矿取样、制样方法》的制订项目由中国有色金属工业协会提出，于有色标委（2007）第68号文件列入2008年度全国重有色金属标准化分技术委员会标准项目，项目编号：33。该标准由全国有色金属标准化技术委员会负责归口，株洲冶炼集团股份有限公司负责起草，计划于2009年底完成。

1.2  主要工作过程

1.2.1  2008年1月成立《散装浮选铅精矿取样、制样方法》国家标准起草小组，确定起草人名单并明确起草任务。

1.2.2  2008年3月起草《散装浮选铅精矿取样、制样方法》的试验方案，并组织参加试验的人员进行培训。
1.2.3  2008年4月～2009年2月，按方案完成各项实验工作。
1.2.4  2008年7月～2008年11月完成了试验报告和总结（其中包括三家协作单位的数据整理）。
1.2.5  2008年11月编制和反馈意见处理表。见附件一：《散装浮选铅精矿取样、制样方法国家标准修订反馈意见处理表》。
1.2.6  2008年11月参加深圳的讨论会议，与与会各方初步探讨了《征求意见稿》第一稿，收集建议4条，采纳其中4条（制样后分为4份并明确每份样品的名称、将袋装铅精矿纳入其中、基本批量要调整、水分测定时间修改）。同时，会上确定了单车品质波动试验方案和起草注意事项。

1.2.7  2008年11月～2009年2月，做完单车品质波动补充试验。

1.2.8  2008年12月起草编制说明。

1.2.9  2009年4月27日在北京召开相关单位预审会，对其中部分内容再次修改（制样流程图要按照流程图规则编写、增加落地取样的表述、标准中的表1再计算准确、增加数值修约规则的具体标准编号）。
1.3  标准修改的意义（待补充）
2  标准的编制原则和依据

2.1  随着市场经济的建立与完善和对外开放的深入，矿产品已逐步走向国际市场，修订标准需满足国内外两个市场的用户需求。
2.2  为进一步发展我国有色金属工业、促进铅精矿的国际贸易，增加企业经济效益和社会效益，适时的修改标准是非常有必要的。
2.3  修订标准所依据的试验及数据处理均应用数理统计方法进行，其结果真实可靠。
2.4  修订后的标准比较科学合理、切实可行、具有可操作性。
2.5  修订标准已根据我国国情，积极采用国外先进标准，确保我国取样方法达到国际先进水平。
3  标准主要内容的确定

3.1  基本批量和批量的确定
3.1.1  根据我国现在实际情况，散装铅精矿大都以火车运输为主，按车交货，装货量大。同时也考虑某些企业及进出口贸易中，一次交货量较大，所以放大检验批量是必要的。

3.1.2 本标准将基本批量规定为70吨，主要依据为：

⑴  汽车车主为了节约成本，提高自己的收入，目前大多数运矿车都存在着超载的现象，而火车也是一样存在着超载的问题。

⑵  根据我公司07年1月到08年11月铅矿进厂数据统计得出一下数据：＜60吨的批数是1094批，60～70吨的批数是1541批，70～140吨的批数是330批，＞140吨的批数极少，只有1批。

⑶  目前火车已有允许装载吨位70吨的，比如380开头的。
⑷  随着汽车运输的发展和铁路运输的紧张及局限性，使用汽车运输的呈上升趋势。同时，汽车的装载量也越来越大，象“后八轮”和“长平板车”，它们有相当部分装载在60吨以上。
3.1.3  对于检验批量的划分，本标准将其划分为三个批量范围： ＜70吨，70～140吨，140～500吨。划分依据如下所述：

⑴  07年主要在六十吨以下，08年之后的都是在六十吨以上。虽然07到08年平均每车重量为59.967吨，但主要是受07年低于30吨的车数达到了140多个所致，而且10多吨的车子也有几十个，这些对年平均值的影响还是比较的大。
⑵  统计结果表明：以1车（70吨）供货占87.584%，以2车（140吨）供货的占12.378%，以3～5车（210～350吨）供货占0.038%，可见我国铅精矿贸易结算仍以基本批量为主。

⑶  随着汽车运输的发展和铁路运输的紧张及局限性，使用汽车运输的越来越多。同时，汽车的装载量也越来越大，象“后八轮”和“长平板车”，它们有部分车可以装100多吨。
⑷  考虑某些企业及进出口贸易中，一次交货量较大，所以放大检验批量也是必要的；国际标准ISO12743: 1998（E）中表5对批量做了上限规定为500t，所以我们也采用500t上限。
3.2  品质波动类型的划分
     起草单位和协作单位按照试验方案进行了24次试验，获得了94个数据，具体见下表：
	试验矿源
	车数
	份样数
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	黄埔
	5
	20
	54.732
	0.172
	0.605
	0.328
	0.518
	0.423
	0.436

	尤溪
	5
	20
	49.878
	2.328
	3.223
	2.165
	3.107
	2.711
	2.718

	甘洛
	5
	20
	73.369
	2.744
	1.471
	1.516
	2.919
	2.438
	2.300

	黄沙坪
	5
	20
	73.055
	0.798
	0.959
	1.903
	1.318
	1.310
	1.314

	宝山
	5
	20
	53.537
	0.351
	0.590
	0.624
	0.644
	0.678
	0.589

	进口铅矿w
	5
	20
	47.473
	0.330
	0.371
	0.287
	0.309
	0.446
	0.353

	韶冶w
	5
	20
	53.537
	0.351
	0.59
	0.624
	0.644
	0.678
	0.589

	西部w
	5
	20
	60.538
	0.423
	0.415
	0.717
	0.530
	0.281
	0.495

	西部w
	5
	20
	54.796
	0.343
	0.234
	0.728
	0.579
	0.370
	0.485

	凡口w
	5
	20
	60.88
	1.095
	1.596
	0.543
	0.753
	0.748
	1.017

	瑞鹏
	3
	20
	65.041
	2.122
	2.341
	1.97
	
	
	2.150

	陕西东岭w
	3
	20
	51.822
	1.906
	2.035
	1.758
	
	
	1.903

	凡口w
	3
	20
	57.281
	0.351
	0.372
	0.45
	
	
	0.393

	进口铅矿w
	3
	20
	48.444
	0.286
	0.353
	0.298
	
	
	0.314

	柿竹园
	2
	20
	50.579
	0.776
	0.800
	
	
	
	0.788

	临武兴华
	2
	20
	53.526
	2.201
	2.128
	
	
	
	2.165

	香花岭
	2
	20
	57.045
	2.225
	2.242
	
	
	
	2.234

	龙岩
	2
	20
	61.2675
	1.977
	2.25
	
	
	
	2.118

	黄沙坪
	10
	20
	67.142
	
	
	
	
	
	2.394

	进口矿
	10
	20
	61.657
	
	
	
	
	
	1.032

	银山
	10
	20
	60.677
	
	
	
	
	
	2.512

	进口矿w
	10
	20
	47.461
	
	
	
	
	
	0.690

	韶冶w
	10
	20
	58.442
	
	
	
	
	
	0.468

	凡口w
	10
	20
	61.09
	
	
	
	
	
	1.001


注：W表示协作单位提供数据。
本标准以铅精矿的主品位铅作为品质特性，其品质波动大小共分为三类：

	类型
	
	

	小型
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＜1
	【1】

	中型
	1≤
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＜2.5
	【2.5】

	大型
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 ≥2.5
	【3】


注：【】内值是用于计算份样数的代表值。

划分依据为：（1）根据试验数据结果分析可得：＜1的有11个， 1～2.5的有10个，＞2.5的有3个。
（2）试验用矿具有一定的代表性，既涵盖了低、中、高品位的铅矿，也涵盖了硫化矿和氧化矿。
（3）从地域角度来看，试验了国内东西南北四大区域及国外进口的铅精矿，具有足够代表性。

3.3  总精密度
[image: image11.wmf]SDM
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和取样精密度
[image: image12.wmf]s

b

的确定
3.3.1  起草单位和协作单位按照试验方案进行了4次试验，获得了8个数据，具体见下表：
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	0.110
	0.109

	0.099
	0.057

	0.139
	0.107

	0.139
	0.092

	平均值0.122
	平均值0.091


3.3.2  07年到08年我公司进矿平均品位为63.1%，在综合其他单位的数据大约在58%，最终我们确定用60%的品位作为本次修订的品位计算值。
3.3.3  07年到08年我公司铅精矿平均含银为1322g/t；含金大部分在1 g/t以下（不计价），如果抛开这部分铅精矿，则平均品位为6.25g/t。
3.3.4  从我公司最近两年采购铅矿平均价格来看，07年为每吨金属量15676.32元，08年为每吨金属量17311.57元。虽然去年与今年铅矿价格比较高，但08年下半年价格开始大幅度下滑，根据目前预测，今后几年铅精矿的价格将在4000～10000元之间波动。所以我们综合分析，将铅精矿的计算价格定为每吨金属量7000元。金的价格为：150.307元/克，银的价格为：3080.09元/千克。
3.3.5  计算过程：

⑴  确定计算依据：基本批量：70t（湿量）；精矿含水： 8.78%；精矿铅品位：60% （金银均计价）；铅价：7000元/吨金属量；金价：150.307元/克，银价：3080.09元/千克。
⑵  计算每批精矿价值：

7000×70×（1－8.78%）×60%+70×（1－8.78%）×6.25×150.307+70×（1－8.78%）×1.322×3080.09=58.82万元（金银均计价）

7000×70×（1－8.78%）×60%+70×（1－8.78%）×1.322×3080.09=52.82万元（只计算含银价格）

⑶  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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	2．5
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10～ <100
	1.0

	>100
	0.5


查上表，当检验批的交易金额在15～150万元时，
[image: image17.wmf]Cv

为1.0（从第二步可以得出，计算不计算金价格其精度水准都为1.0。）。
⑷  计算总标准偏差和总精密度
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[image: image20.wmf]式中：
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——用变异系数表示的精度水准；
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——精矿平均品位
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⑸  计算取样精密度
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（根据精度试验结果，取
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的代表值）：
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3.4  份样数的确定
3.4.1  基本批量份样数，
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对上述数值进行修正：
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3.4.2   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；

     
[image: image37.wmf]1
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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140t时应取的最少份样数分别为：
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批量为500t时应取的最少份样数分别为：
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3.4.3  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＜70吨，
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取样精密度为 ：
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总精密度为：
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（2）   当批量70～140吨，
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取样精密度为 ：
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总精密度为：
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（3） 当批量140～500吨，
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取样精密度为 ：
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总精密度为：
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综合以上数据可得下表：

不同检验批铅精矿应取最少份样数及精密度
	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


3.5  份样量的确定
3.5.1  国内外取样方法标准一般根据矿石最大粒度确定份样量，而本标准主要对象是散装浮选铅精矿，其粒度细小、品质均匀。取样时，由于粒度的影响而使试样引入偏差的可能性是不大的。
3.5.2  份样量和松装密度有关，同时也与探针的体积有关。探针的有效高度为80cm，松装密度的下限为2.0g/cm3，探针内径为18mm，算出一探针份样量基本为：
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3.5.3  为了验证实际取样过程中，我们对进厂的矿进行了一次试验（数据如下）。从试验数据可以看出，一探针基本都是400g左右，所以把份样量定为400g是合理的。本次不予修改。
	一探针的质量（g）
	体积（cm3）
	松装密度（g/cm3）

	496.24
	250
	1.985

	534.62
	250
	2.1385

	452.65
	200
	2.2633

	468.3
	225
	2.0813

	369.27
	175
	2.1101

	477.31
	225
	2.1214

	468.56
	200
	2.3428

	480.41
	225
	2.1352

	479.36
	225
	2.1305

	485.93
	225
	2.1597

	平均值464.216
	平均值220
	平均值2.1468


3.6  关于标准的取样方法
3.6.1  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。因此，现行标准中取样方法没有对它进行修改。考虑到货车（含火车和汽车）取样法日常应用普遍，我们按照试验方案对经取样系统误差进行了试验校核，结果表明“无显著性差异”。
3.6.2  袋装矿的取样在国际标准ISO 12743中也有规定，其基本原理与前三种方法是一样的。目前，在很多贸易中供方为了减少运输途耗和转运损耗，采用袋装进行销售，其中以小袋装（约50Kg～100 Kg）最多，一个火车皮大约装1200袋左右，装6～7层。这些在日常的取样中，也是采用货车取样法进行，用取样钎穿透6～7层袋装矿垂直打到底。这样，按照每车28个份样数来计算，就采了28×6＝168袋，比例约为168÷1200＝14％；而每袋的份样量大约为400÷6＝66g。如果是在转运过程中取样，就可以按照这两个关键指标进行要求控制。所以，本标准对袋装矿取样进行了两个方面的规定，一是采用货车取样法，一是转运过程中的间隔取样法，并且对间隔进行了规定。
3.7  关于标准的制样方法
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。GB/T14262-1993铅精矿标准规定的制样流程虽然是采用副样干基按比例合成大样的组合方式，但没有将水分测定后的余样再次混合进来。我们为了保证所采取的样品的完整性和延续样品的代表性，本次将它进行了修改，使水分测定后的余样回归到成分样品中去，这样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，也可以达到我们期望的要求，故不对它进行修改。

3.8  关于精矿水分测定方法

作为水分试样，试样量越多，测定值则越可靠，缩分手续也越简单，然而试样量越多，测定工作量越大，也越不经济，而且由于试样量增大，烘干时间越长，测定使用的干燥盘越大，热计量时，由大盘引入的负偏差越大，为此，在不影响其试样代表性的情况下，试样量少一些为好。
1993版标准起草时，在1990年曾主要对水分测定中试样量与烘干时间进行试验。结果说明采用300克、500克、1000克、2000克不同样量，最大绝对误差只有0.28%，相对误差最大2.3%，且300g和500g这两个质量档次的水分测定值更接近水分平均值。考虑到企业实际操作中的工作效率和经济性问题（样量少可以一定程度地缩短烘干时间），我们还是定为“不小于500克和不少于1000克两档”，不予修改。

对于烘干时间，试样在105℃
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5℃烘箱中干燥，通过上十万次的日常操作经验表明，一般3～5小时已恒重，为了便于操作，标准中把时间定为4小时。同时我们也引用了GB14260通则中的“恒重”规定， “最后两次称量之差不大于试样初始质量的0.05%”，将这一规定作为解决水分异议和测定特湿（高）水分的方法。
通过实践证明，这种水分测定方法基本上是可行的，据了解在进口矿测定中，外商也认可。
3.9  关于最终成分样品的粒度要求

3.9.1  由于各种铅精矿大多经浮选工艺处理，颗粒细小，成分均匀，长期以来贸易检验中，制备成分试样粒度一般控制0.150～0.125 mm （100～120目），而株洲冶炼厂在1986年起草《铅精矿分析方法》国家标准时，对成分试样粒度的研究结果为：分析测定Au、Ag等贵金属元素时，试样粒度不得大于0.10mm（150目），分析Pb、Zn等贱金属元素时，试样粒度不得大于0.125mm（120目）因为Au、Ag在铅精矿中多以单质状存在，而且含量少，只有当试样颗粒越小、越均匀时，测定的偏差才越小。因此铅精矿分析方法标准中，规定了成分试验粒度不得大于0.10mm，这样不仅满足了Au、Ag分析时粒度的要求，也大大满足了普通元素分析时的粒度要求。

3.9.2  本标准根据《铅精矿分析方法》国家标准的要求，将最终成分试样粒度规定为不大于0.10mm。
3.9.3  国际标准ISO9599: 1991（E）、ISO12740: 1998、ISO13545: 2000这些分析方法标准均只要求粒度－0.150mm，而我们按照－0.10mm控制，这样更加保证了成分试样的均匀性，对成分测定更有好处。
3.10 关于水分测定中天平的感量（即分度值）

3.10.1  本标准将天平的感量规定为0.1g和0.05g，是因为铅精矿主品位高，含有金、银等计价元素，批的交易金额大，只有提高水分测定精度，才能保证水分测定值的准确，而天平感量达到0.1g是提高水分测定精度的必要条件之一，试验证明电子天平能满足这一规定。
3.10.2  符合国际标准ISO10251: 1997中5.2条的规定。当样品质量≥500g时采用感量为0.05g的天平，但当样品质量≥1000g时采用感量为0.1g的天平。
4  采用国外先进标准情况

4.1  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: 1998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。
4.2  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: 1998和ISO9599: 1991（E）。
                                  《散装浮选铅精矿取样、制样方法》国家标准起草小组

                                            二○○九年五月

附件一：
散装浮选铅精矿取样、制样方法国家标准修订反馈意见处理表
	序号
	提出单位
	意见和建议
	采纳情况
	备注

	1
	葫芦岛锌业公司、大冶公司、金川公司
	制样后分为4份并明确每份样品的名称
	采纳
	

	2
	葫芦岛锌业公司、中金岭南
	将袋装铅精矿纳入其中
	采纳
	

	3
	中金岭南、大冶公司
	基本批量要调整
	采纳
	

	4
	葫芦岛锌业公司、大冶公司
	水分测定时间修改
	采纳
	

	5
	葫芦岛锌业公司、大冶公司、金川公司
	制样流程图要按照流程图规则编写
	采纳
	

	6
	大冶公司、豫光金铅公司
	增加落地取样的说法
	采纳
	

	7
	葫芦岛锌业公司、大冶公司
	增加数值修约规则的具体标准编号
	采纳
	

	8
	有色金属标准化技术委员会
	全文均按照标准的规定格式
	采纳
	

	9
	有色金属标准化技术委员会
	标准中的表1再计算准确
	采纳
	

	10
	
	
	
	


说明：  1.  发送《征求意见稿》的单位数：6  个；

2.  收到《征求意见稿》后，回函的单位数：6  个；

3.  收到《征求意见稿》后，回函并有建议或意见的单位数：6  个；

4.  没有回函的单位数： 0  个。
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