
《铍精矿、绿柱石化学分析方法》编制说明

第1部分  氧化铍量的测定  磷酸盐重量法
一、工作简况

1、任务来源及计划要求
   2010年3月在上海国家有色金属标准化技术委员会讨论召开《铍精矿、绿柱石化学分析方法》任务落实会，根据中国有色金属工业协会下发的的中色协会综字[2010 ]7号文件精神，行业标准《铍精矿、绿柱石化学分析方法-氧化铍量的测定》（YS/T259.1—201X）的修订工作由水口山有色金属有限责任公司负责起草，新疆有色金属研究院、湖南有色金属研究院参加起草，计划编号为2010-  T-YS，本项目要求完成年限为2010年。

2、起草单位概况和主要工作过程

2.1 起草单位概况

    水口山有色金属有限责任公司是一个集采矿、选矿、冶炼、加工为一体，以铅、锌、铜和稀贵稀有金属冶炼为主的大型有色金属联合企业。现有铜、铅锌矿山三座，铜、铅、锌、氧化锌和无汞锌粉冶炼厂各一座，有国内唯一的铍冶炼厂、砷产品生产基地。水口山联合国内科研院所相继开发了“水口山炼铅法”和“水口山炼铜法”，两项技术均取得国家发明专利，也是我国有色冶炼行业为数不多的自主知识产权，已被国家发改委在国内推广应用。“水口山炼铅法”工艺获得中国有色金属工业科技进步一等奖和国家科技进步二等奖。

    水口山有色金属有限责任公司六厂化验室长期从事铍、金、银等稀贵有色金属矿产品、产品的分析方法研究和检验工作，修、制定了《铜铍合金化学分析方法》、《金属铍化学分析方法》等国家军标、行标分析方法。

2.2主要工作过程

接到修订任务后，水口山有色金属有限责任公司通过技术查新、市场调查等方式了解了铍精矿、绿柱石在全球范围内的分布、开采、生产技术指标及开发应用发展趋势，于2010年4月形成了《铍精矿、绿柱石化学分析方法－氧化铍量的测定》行业标准的起草方案。由新疆有色金属研究院负责提供样品，水口山有色金属有限责任公司对上述方法进行了方法试验工作。经过试验，于2010年7月完成了分析方法的起草实验报告和讨论稿，并送验证单位验证。

二、标准编制原则   

1、编制原则

    该标准于1994年修订发布，已经执行了十多年，产生了积极地作用，在生产和使用中，也发现了有些条款需要修改，才能满足生产和销售的要求，以更好的适应市场经济的要求。

2、新旧标准水平对比

2.1 新标准对原标准文字、格式、单位符号等进行修改。

2.2 新标准增加重复性限、质量保证和控制条款。

2.3 新标准符合和适用于现行法律、法规和强制性国家标准。

三、主要试验的分析、综述报告和起草、验证人员

1、主要试验数据及综述报告   

   水口山有色金属集团公司接受标准起草任务后，积极组织技术人员对分析方法开展了方法试验工作。2010年7月完成了分析方法的起草实验报告和讨论稿，交与新疆有色金属研究所、湖南有色金属研究院进行验证试验。主要试验及验证：

1.1  沉淀剂的选择：本方法选择磷酸氢二铵作沉淀剂。

1.2  沉淀剂用量的选择：

1.2.1磷酸氢二铵第一次用量选择8mL磷酸氢二铵溶液；

1.2.2磷酸氢二铵第二次用量选择4mL磷酸氢二铵溶液。

1.3  乙二胺四乙酸二钠溶液用量选择加入10mL乙二胺四乙酸二钠溶液。

1.4  过氧化氢加入量的选择。

1.5  沉淀酸度的选择：选择在乙酸铵存在下于pH5.2~5.8，用磷酸氢二铵沉淀铍。

1.6   沉淀放置时间：选择放置４h。

1.7   沉淀温度试验：选择沸水浴中保温。

1.8   灼烧温度试验：本方法选择1000℃灼烧沉淀。

1.9  共存元素对测定氧化铍的干扰。磷酸盐重量法测定氧化铍的主要干扰元素是铁、铝、钙、镁、氟。试验证明加入乙二胺四乙酸二钠可以消除铁、铝、钙、镁的干扰，在熔矿时需加硫酸冒烟，将氟除去，消除氟的干扰。从表10可以看出：氧化铍的回收率都在95%~105%之间。

1.10 方法精密度和重复性限数据见表1～表3

表1  方法精密度和重复性限

	试样号
	测定值 （n=11）

ωBeO/%
	平均值

ωBeO/%
	  标准偏差 

s /%
	相对标准偏差 RSD/%
	  重复性限 

r /%

	1
	8.99  9.12  9.07  8.95  

9.19  9.18  9.17  9.20

  9.18  9.25  9.23
	9.14
	0.09710
	1.06
	0.27

	2
	9.71  9.83  9.82  9.84
9.70  9.89  9.87  10.03 

 10.00  10.05  9.98
	9.88
	0.1203
	1.22
	0.34

	3
	8.06  8.04  8.07  8.06
8.10  8.02  8.18  8.17
8.19  8.21  7.97
	8.10
	0.07900
	0.98
	0.22


表2  一验（新疆有色金属研究院）精密度试验

	试样号
	测定值（n=11）
ωBeO/%
	平均值
ωBeO/%
	标准偏差

s /%
	相对标准偏差

RSD/%

	1号
	9.38 9.51 9.36 9.31 9.30 9.40 9.36 9.27 9.26 9.26 9.32 


	9.34
	0.0745
	0.798

	2号
	10.03 10.14 9.95 10.02 10.07 10.02 9.98 10.06

9.96 9.91 9.87 
	10.00
	0.0770
	0.770

	3号
	7.92 8.10 7.97 8.06 8.06 7.99 8.02 7.92 8.26 8.13 8.14 
	8.05
	0.103
	1.28


表3  二验（湖南有色金属研究院）精密度试验

	试样号
	分  析  结  果


[image: image1.wmf]BeO

w

（%）
	平均值（%）
	标准偏差

（%）
	RSD

（%）

	1
	9.12   9.03   9.38   9.29   9.18   9.35   9.24   9.25   9.16   9.21   9.09
	9.21
	0.11
	1.17

	2
	9.86   9.72   9.83   9.98    9.94   9.81   9.77   9.89   9.95  9.99  10.08
	9.89
	0.11
	1.08

	3
	8.29   8.12   8.09   8.32   8.24   8.15   8.17   8.05   8.21   8.27   8.01
	8.17
	0.10
	1.24


1.11 方法准确度试验

    表4  方法准确度试验

	试样号
	本底 /mg
	加入量 /mg
	总测定值/mg
	回收值/mg
	回收率/%

	1
	45.70
	14.20

28.39
	60.15

73.85
	14.45

28.15
	101.7

99.15

	2
	49.40
	14.20

28.39
	63.50

77.60
	14.10

28.20
	99.3

99.31

	3
	40.50
	14.20

28.39
	55.40

69.65
	14.9

29.15
	104.9

102.7


表5 一验（新疆有色金属研究院）方法准确度试验

	试样号
	本底 /mg
	加入量 /mg 
	总测定值/mg
	回收值/mg
	回收率/%

	1号
	46.70
	29.72

59.44
	76.49

106.80
	29.79

60.10
	100.2

101.1

	2号
	50.00
	29.72

59.44
	80.32

110.13
	30.32

60.13
	102.0

101.2

	3号
	40.25
	29.72

59.44
	70.34

100.81
	30.09
60.56
	101.2

101.9


    从实验以及验证结果显示：本方法精密度良好、准确度高。

2、起草、验证单位和人员

    本标准由新疆有色金属研究所、水口山有色金属有限责任公司负责起草。

    本标准方法由水口山有色金属集团公司起草。

    本标准方法由新疆有色金属研究所、湖南有色金属研究院参加起草。

本部分主要起草人：谢奕斌、李青春、曾庆阳、伍惠、关玉珍、宋薇娜、邝淑云、王晓明。

四、遵守的法律、法规和强制性国家标准

    本标准符合我国目前法律、法规的规定

    本标准符合以下强制性国家标准

    GB/T1.1－2009  标准化工作导则  第一部分：标准的结构和编写规则

    GB/T20001.4－2001  标准编写规则  第四部分：化学分析方法

    GB/T17433－1998  冶金产品化学分析基础术语 

    GB/T11792－1989  测试方法的精密度

    GB/T3101－1993   有关量、单位和符号的一般原则

    GB/T3102.8－1993  物理化学和分子物理学的量和单位

GB/T8170－2008   数字修约规则

五、标准水平

本标准方法与美国材料与试验协会（ASTM）中铍矿石氧化铍量分析方法对比，基本原理一致，属于国际先进水平。

六、重大分歧意见的处理和依据
无

七、标准作为强制性或推荐性标准的建议

建议该标准为推荐性行业标准。

八、贯彻标准的要求和措施建议

无

九、废止现行有关标准的建议

自本标准实施之日起，可废止YS/T254－1994《铍精矿、绿柱石化学分析方法》。

十、其他应予说明的事项

无、
十一、预期效果 
    本标准充分考虑了我国铍精矿、绿柱石生产企业和使用加工企业的生产工艺技术水平及稀有的宝贵铍精矿、绿柱石资源利用问题。本标准颁布执行后，有利于各厂矿采用统一的分析方法开展产品质量检验工作，有利于市场公平交易环境的形成，具有较大的社会效益。因此在本标准实施后，可以积极向生产厂家及国内外用户推荐采用本标准。

《铍精矿、绿柱石化学分析方法》制修订项目组
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