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一、工作简况
根据中色协综字「2008」105号文件和全国有色标委会2008年工作计划，行业标准YS/T 74-94《镉化学分析方法》的制(修)订工作由中冶葫芦岛有色金属集团有限公司负责。

YS/T 74-94《镉化学分析方法》已制定实施十余年，它在国内外镉贸易中发挥了重大作用，随着社会发展和科技进步，先进、快速、准确度高、环境污染小的仪器分析方法逐渐取代了大量使用有机试剂、不利于健康和环保要求的化学分析方法。2005年有色标委会对镉锭产品标准进行了修订，满足了企业生产和贸易的需求。

2008年9月全国有色标委会在陕西省西安市举行了行业标准《镉化学分析方法》制(修)订任务落实会。
参加会议的有：中国有色金属工业标准计量质量研究所、中冶葫芦岛有色金属集团有限公司、北京矿冶研究总院、湖南株洲冶炼集团有限责任公司、辽宁省出入境检验检疫局、中金岭南韶关冶炼厂、陕西东岭集团有限公司、河南豫光金铅股份有限公司、湖南水口山有色金属集团公司、四川省阿波罗太阳科技股份有限责任公司、江西铜业（贵溪）新材料有限公司、四川省鑫炬矿业资源开发股份有限公司等12个单位的30多名代表。

二、编制原则及标准主要内容

根据YS/T 72-2005《镉锭》产品标准的要求，在行业标准YS/T 74-94《镉化学分析方法》为基础上进行修订。2008年西安任务落实会上与会代表对原行业标准存在的问题进行了认真分析、深入讨论，提出了切实可行的制(修)订方案，对制(修)订的主要技术路线、起草单位、验证单位、进度、样品提供单位等事项逐一进行了落实，具体内容如下：

1. 现行有色金属行业标准《镉化学分析方法》体系结构合理、技术先进，除个别方法因大量使用有机试剂，不利于健康和环保要求需作改动外，其它标准本次修订不作大的改动。
2. 砷、锑、锡、镍的测定原行标分别是钼蓝分光光度法、5–Br–PADAP分光光度法、苯芴酮-溴代十六烷基三甲胺分光光度法和丁二酮肟分光光度法，由于操作繁琐，使用有毒有害的有机试剂，不能保证分析人员的健康，对环境污染严重，本次修订砷、锑、锡拟改为氢化物原子荧光光谱法、镍改为石墨炉原子吸收光谱法，需重新制定分析方法，砷的分析下限下延至：0.0003%。

3. ICP-AES发射光谱仪具有检出限低、分析速度快、能多元素同时测定的特点，应用非常广泛。本次拟制定ICP-AES发射光谱法测定镉中As、Sb、Ni、Pb、Fe、Cu、Sn、Tl、Ag和Zn元素。
4. 原行标中其它标准方法不变，进行格式修订和精密度试验。
5. 样品：本标准制（修）订工作需要的试验样品由各起草单位负责，中冶葫芦岛有色金属集团给予适当帮助，适量提供氧化镉国家标样。

6. 进度安排：
各起草单位请于2008年12月30日前将样品和试验报告提交验证单位，一验和二验单位于2009年2月底前完成验证试验，2009年4～5月进行预审，2009年6～8月完成终审。

7. 各元素分析方法、起草单位、验证单位等见表1。

表1
	序号
	分析

元素
	新标准

方法名称
	测定范围

%
	起草单位
	第一验证单位
	第二验证单位
	备注

	1
	As
	氢化物原子

荧光光谱法
	0.0003~
0.0025
	中冶葫芦岛
有色金属集团
	北京矿院
陕西东岭集团
	辽宁出入境

检验检疫局
	新制定，代替

原分析方法

	2
	Sb
	氢化物原子

荧光光谱法
	0.0001~
0.0025
	中冶葫芦岛
有色金属集团
	北京矿院

陕西东岭集团
	辽宁出入境

检验检疫局
	新制定，代替

原分析方法

	3
	Ni
	石墨炉原子

吸收光谱法
	0.0005~
0.010
	株洲冶炼集团
	北京矿院
	广州有色

金属研究院
	新制定，代替

原分析方法

	4
	Pb
	火焰原子吸收光谱法
	0.0005~
0.055
	中冶葫芦岛
有色金属集团
	北京矿院

韶关冶炼厂
	株洲冶炼集团
河南豫光金铅
	格式转换，

进行重复性
和再现性试验

	5
	Cu
	二乙基二硫代氨基甲酸铅
分光光度法
	0.00005~
0.025
	中冶葫芦岛
有色金属集团
	北京矿院

韶关冶炼厂
	河南豫光金铅
陕西东岭集团
	格式转换，

进行重复性
和再现性试验

	6
	Zn
	火焰原子
吸收光谱法
	0.0002~
0.025
	陕西东岭集团
	北京矿院

韶关冶炼厂
	中冶葫芦岛
河南豫光金铅
	格式转换，

进行重复性
和再现性试验

	7
	Fe
	1,10-二氮杂菲分光光度法
	0.0005~
0.010
	河南豫光金铅
股份有限公司
	北京矿院；

韶关冶炼厂
	中冶葫芦岛
陕西东岭集团
	格式转换，

进行重复性
和再现性试验

	8
	Tl
	结晶紫
分光光度法
	0.0005~
0.025
	株洲冶炼集团股份有限公司
	中冶葫芦岛
陕西东岭集团
	韶关冶炼厂

河南豫光金铅
	格式转换，

进行重复性
和再现性试验

	9
	Sn
	①氢化物原子荧光光谱法
②苯芴酮-溴代十六烷基三甲胺分光光度法
	0.0001~
0.003
	北京矿冶研究总院
	中冶葫芦岛
陕西东岭集团
	辽宁出入境
检验检疫局
	方法①
为新制定方法方法②根据方法①试验情况决定是否保留

	10
	Ag
	火焰原子
吸收光谱法
	0.0005~
0.005
	中金岭南

韶关冶炼厂
	株洲冶炼集团
北京矿院
	中冶葫芦岛
河南豫光金铅
	格式转换，

进行重复性和再现性试验

	11
	As、Sb、    Ni、Pb、Cu、Zn、  Fe、Tl、Sn、Ag
	ICP-AES
	涵盖以上
所有元素的分析范围
	中冶葫芦岛有色

金属集团；

北京矿冶研究总院
	株洲冶炼集团
陕西东岭集团
	辽宁出入境

检验检疫局

河南豫光金铅
	新制定方法


根据工作计划，相关单位于2009年3月底按时完成了起草和验证工作，全国有色标委会于2009年4月在重庆市召开了行业标准《镉化学分析方法》预审会，出席会议的有15家单位的20多名专家。
与会各专家就起草（验证）报告和标准预审稿进行了认真讨论，在肯定的同时提出了一些意见和建议，要求补充以下试验：

① 补充10%盐酸中残留硝酸对砷的影响试验；
② 适当改变称样量，采用基体匹配方法进行镍的测定；
③ 补充银量﹤0.0005%的精密度试验；
④ 确定锡的分析方法；
⑤ 确定ICP-AES法测定镉中杂质的分析范围。
三、标准水平
经过大家1年多的共同努力，圆满完成了本次标准的制(修)订工作。

本标准达到了国内先进水平，可推荐为行业标准。
                               《镉化学分析方法》制（修）订小组

二〇〇九年八月九日
