
《铍精矿、绿柱石化学分析方法》编制说明

第4部分 氧化锂量的测定 火焰原子吸收光谱法

1. 工作简况

根据全国有色金属标准化技术委员会有色标委[2010]7号的通知，新疆有色金属研究所、水口山有色金属有限责任公司、湖南有色金属研究院、阿拉山口出入境检验检疫局石油-化工矿产品重点实验室负责YS/T254 -201X《铍精矿、绿柱石化学分析方法第4部分 氧化锂量的测定 火焰原子吸收光谱法》行业标准的修订任务。四家单位于2010年4月成立了修订组，对国内外铍精矿、绿柱石化学分析方法标准进行了资料查阅，分析方法中测定条件进行了选择，并汇总各方建议，经修改、完善后制定了本部分的审定稿。

2. 标准修订的依据、原则

   铍是制造核武器、核反应堆、卫星、导弹的关键部件的重要材料。铍精矿、绿柱石是生产工业氧化铍、铍铜合金、高纯氧化铍、金属铍产品的重要原料。我国已形成铍采选冶和加工的完整体系。YS/T 254.4-1994《铍精矿—绿柱石化学分析方法  原子吸收分光光度法测定氧化锂量》是1994年制定的，已经近20年了，进行方法修订显得很有必要。

   本标准格式按照GB/T1.1-2009标准要求编写，有利于规范测定方法，具有可操作性。本次修订标准对测定条件进行了实验选择。

3. 国内外标准资料情况

经过多方查阅国内外标准资料，目前没有收集到国外同类产品的分析方法标准。国内标准是1994年制定的YS/T 254.4-1994《铍精矿—绿柱石化学分析方法  原子吸收分光光度法测定氧化锂量》

查阅到的相关文献为：

1） GB/T6682 –1992《分析实验室用水规格和实验方法》

2） GB/T17413.1-1998《锂矿石、铷矿石、铯矿石化学分析方法 火焰原子吸收/发射分

光光度法测定锂量》

3） YS/T509. 5-2008《锂辉石、锂云母精矿化学分析方法 氧化锂、氧化钠和氧化钾量的测定  火焰原子吸收光谱法》

4. 试验情况

4.1 测定方法的情况分析

锂是碱金属元素，具有很低的激发电位，核的最外层电子易受激发产生跃迁。选择用原子吸收光谱测定氧化锂含量。

原子吸收光谱法测定氧化锂含量，主要存在碱金属的相互干扰、阴离子的干扰。碱金属的相互干扰是碱金属相互间的增感作用，增感作用按锂＜钠＜钾＜铷＜铯的顺序，随着其它共存碱金属离子浓度的增大而增大及随被测定元素浓度的增加而减少，由于锂的电离度＜1%,电离干扰较小，可以不加消电离剂。在酸的影响中，按硝酸＜硫酸＜盐酸＜高氯酸＜磷酸的顺序干扰增大。为了便于在分解试样时除去硅和氟，采用在1%（v/v）的硫酸介质中进行测定。

4.2 试验数据

新疆有色金属研究所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6月完成了分析方法的起草实验报告和讨论稿，交与水口山有色金属有限责任公司、湖南有色金属研究院、阿拉山口出入境检验检疫局石油、化工矿产品重点实验室进行验证试验。主要试验及验证如下：

表1  方法回收试验

	试样号
	试样测定值

Li2O/%
	加入 量

Li2O（mg）
	总测定值

Li2O/%
	回收

Li2O（mg）
	回收率/%

	1号
	0.44
	0.100
	0.537
	0.097
	97.0

	
	
	0.300
	0.728
	0.288
	96.0

	
	
	0.500
	0.929
	0.489
	97.8

	2号
	0.54
	0.100
	0.639
	0.099
	99.0

	
	
	0.300
	0.831
	0.291
	97.0

	
	
	0.500
	1.029
	0.489
	97.8

	3号
	1.37
	0.100
	1.466
	0.096
	96.0

	
	
	0.300
	1.673
	0.303
	101.0

	
	
	0.500
	1.869
	0.499
	99.8

	4号
	0.039
	0.100
	0.137
	0.099
	99.0

	
	
	0.300
	0.338
	0.299
	99.7

	
	
	0.500
	0.534
	0.495
	99.0


表2 方法精密度和重复性限

	试样号
	测定值

Li2O/%
	平均值%

Li2O/%
	标准偏差
	RSD/%
	重复性限 

	1号
	0.42 0.45 0.43 0.42 0.43  0.45 0.45 0.44  0.45 0.45  0.46
	0.44
	0.0138
	3.13
	0.039

	2号
	0.53 0.54 0.52 0.55 0.54 0.53 0.52 0.55  0.56 0.52  0.54
	0.54
	0.0136
	2.52
	0.038

	3号
	1.30 1.35 1.39 1.40 1.32 1.38 1.40 1.40 1.38 1.33  1.37
	1.37
	0.0353
	2.58
	0.099

	4号
	0.039 0.040 0.038 0.039 0.041 0.038 0.039 0.041 0.039 0.037 0.039
	0.039
	0.00122
	3.13
	0.0034


表3 一验方法回收试验

	试样号
	试样测定值

Li2O/%
	加入 量

Li2O（mg）
	总测定值

Li2O/%
	回收

Li2O/mg
	回收率/%

	1号
	0.443
	0.100
	0.540
	0.097
	97.0

	
	
	0.300
	0.750
	0.307
	102.3

	
	
	0.500
	0.945
	0.502
	100.4

	2号
	0.538
	0.100
	0.636
	0.098
	98.0

	
	
	0.300
	0.829
	0.291
	97.0

	
	
	0.500
	1.039
	0.501
	100.2

	3号
	1.384
	0.100
	1.487
	0.103
	100.0

	
	
	0.300
	1.678
	0.294
	98.0

	
	
	0.500
	1.894
	0.488
	102.0

	4号
	0.040
	0.100
	0.142
	0.102
	102.0

	
	
	0.300
	0.338
	0.298
	99.3

	
	
	0.500
	0.525
	0.485
	97.0


表4 一验方法精密度和重复性限
	试样号
	测定值 Li2O/%
	平均值

Li2O/%
	标准偏差
	RSD/%
	重复性限

	1号
	0.438  0.442 0.441 0.443

0.441 0.446 0.440 0.438

0.443 0.444 0.450 0.453
	0.443
	0.0045
	1.02
	0.013

	2号
	0.536 0.535 0.537 0.535

0.533 0.538 0.540 0.543

0.540 0.538 0.542 0.538
	0.538
	0.003
	0.552
	0.0084

	3号
	1.390 1.396 1.383 1.381

1.382 1.377 1.376 1.390

1.386 1.384 1.383 1.375
	1.384
	0.0062
	0.45
	0.017

	4号
	0.041 0.040 0.041 0.040

0.040 0.041 0.040 0.040

0.041 0.041 0.040 0.040
	0.040
	0.0005
	1.27
	0.0014


      表5 二验方法精密度和重复性限
	试样号
	测定值

Li2O/%
	平均值%

Li2O/%
	标准偏差
	RSD/%
	重复性限

	1号
	0.40 0.41 0.47 0.45 0.42  0.46 0.42 0.44  0.41 0.45  0.45
	0.44
	0.02040
	4.64
	0.057

	2号
	0.50 0.53 0.55 0.53 0.51 0.54 0.51 0.54  0.53 0.50  0.52
	0.52
	0.01690
	3.25
	0.046

	3号
	1.39 1.41 1.40 1.36 1.37 1.34 1.38 1.37 1.39 1.32  1.32
	1.37
	0.03060
	2.23
	0.086

	4号
	0.040 0.039 0.040 0.043 0.040 0.041 0.039 0.041 0.039 0.037 0.038
	0.040
	0.001618
	4.04
	0.0045


由表1～表5可见：用原子吸收光谱法测定铍精矿-绿柱石中的氧化锂量，氟干扰锂的测定，其他元素都不干扰测定，氟的干扰可以采用加硫酸重复冒烟的方法消除。试样用氟化氢铵、氢氟酸分解加硫酸冒烟后，无需进行分离在1%（v/v）的硫酸介质中直接用原子吸收光谱法测定，精密度高，快速、准确，可以作为铍精矿、绿柱石中氧化锂测定的行业标准。

4.3 起草、验证单位和人员

    本标准由新疆有色金属研究所、湖南有色金属研究院负责、水口山有色金属有限责任公司阿拉山口出入境检验检疫局石油、化工矿产品重点实验室起草。

本部分由新疆有色金属研究所负责起草。

本部分由阿拉山口出入境检验检疫局石油-化工矿产品重点实验室、水口山有色金属有限责任公司参加起草。

本部分主要起草人：关玉珍、吕晓华、张兴德、徐军、谢奕斌、李青春、黄海波。 
5.  新旧标准水平对比
本部分标准与YS/T 254.4-1994《铍精矿—绿柱石化学分析方法  原子吸收分光光度法测定氧化锂量》相比主要作了以下修改：

5.1 按照GB/T1.1-2009的要求，对标准的结构和编写进行了修改。

5.2 补充了质量保证和控制条款，增加了重复性条款。

6.  与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
本部分代替YS/T 254.4-1994《铍精矿—绿柱石化学分析方法  原子吸收分光光度法测定氧化锂量》。

7. 标准作为强制性和推荐性标准的建议
    建议本部分标准为推荐性行业标准。

8. 贯彻标准的要求和措施建议
无。

9. 废止现行有关标准的建议

建议废止YS/T 254.4-1994《铍精矿—绿柱石化学分析方法  原子吸收分光光度法测定氧化锂量》。

10. 其它应与说明的事项

无。

11. 预期效果

   本部分标准的制定将对我国铍精矿、绿柱石的生产和贸易具有较强的指导作用，对保证绿柱石、铍精矿的产品质量具有重要的作用。
12. 其它予以说明事项

无。
                                     《铍精矿、绿柱石化学分析方法》制修订项目组

                                       2010年8月22日

