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文件名称：《金精矿化学分析方法  第8部分：硫量的测定》
文件编号：GB/T 7739.8—202×
文件类别：推荐性国家标准
制定或修订：修订
计划号：20200875-T-469
起止时间：2020年3月6日-2021年  月  日
牵头起草单位：长春黄金研究院有限公司

一、工作简况
1.1  任务来源及分工
2020年3月6日，国家标准化管理委员会公示《关于下达2020年推荐性国家标准计划（修订）的通知》（国标委发〔2020〕6号），立项《金精矿化学分析方法  第8部分：硫量的测定》推荐性国家标准项目，计划号20200875-T-469，技术归口单位全国黄金标准化技术委员会。
[bookmark: _Hlk5111676]全国黄金标准化技术委员会组织长春黄金研究院有限公司牵头成立了《金精矿化学分析方法  第8部分：硫量的测定》国家标准项目起草工作组，工作组对项目工作进行计划安排。起草单位、主要起草人及主要工作见表1：
表1  任务安排
	[bookmark: _Hlk47251464]项目
	单位名称
	主要起草人
	主要工作

	主起草单位
	长春黄金研究院有限公司
	
	负责标准验证单位的协调、标准方案的审定，与标委会的沟通

	
	
	
	负责试验方案的设计、文本的编写、审核

	
	
	
	负责试验工作、报告编写、数理统计

	第一验证单位
	紫金矿业集团股份有限公司
	
	负责标准中方法一、方法二和方法三的第一验证工作、一验报告的编写

	第二验证单位
	长春国检（济源）检测科技有限公司、深圳市金质金银珠宝检验研究中心有限公司、北矿检测技术有限公司、河南中原黄金冶炼厂有限责任公司、山东黄金集团有限公司、云南黄金矿业集团股份有限公司、山东恒邦冶炼股份有限公司、洛宁紫金黄金冶炼有限公司
	
	负责精密度试验的验证工作、提交试验报告及精密度结果


1.2  主要工作过程
1）预阶段（2020年3月-2020年4月）
[bookmark: _Hlk19693654]由全国黄金标准化技术委员会组织长春黄金研究院有限公司成立了项目预研工作组，开展《金精矿化学分析方法  第8部分：硫量的测定》修订项目预阶段工作，开始着手于相关资料的收集和文献检索，对国内外标准及相关文献进行检索，通过查阅和检索的各类资料表明，目前还没有有关金精矿化学分析方法的国际系列标准。国内标准也已经实施了十余年，需要进行修订。
[bookmark: _Hlk19693674]通过对所有文献资料的收集整理和借鉴，经工作组讨论，初步形成《金精矿化学分析方法  第8部分：硫量的测定》的技术标准草案，同时制定了标准的试验方案。根据要求，由长春黄金研究院有限公司依据设计的初步试验方案，提出试验所需的金精矿样品，然后由标准样品制备组进行样品制备。提交的样品制备计划注明：样品的个数、每个样品需要的重量、各个样品中硫的含量范围及样品制备的完成时间等。
2）起草阶段（2020年4月-2021年7月）
[bookmark: _Hlk19693686]工作组经过调研，认真总结和整理各检测公司以及黄金生产单位的建议和意见，根据所汇总的建议和意见对现有试验方案在原有的基础上作出了适当的修改、调整及补充，最终形成了一套更为完善的试验方案。
[bookmark: _Hlk20302855]2021年6月，工作组对前期试验结果进一步整理、反复检查及修改完成了项目试验报告，验证数据来自9家起草单位，一验报告包含了所有的条件试验、精密度试验和准确度试验，二验仅包含精密度试验。
2021年7月，承担项目验证任务的各验证单位陆续向长春黄金研究院有限公司返回了相应的验证数据，通过对所有验证数据的初步核查，数据量及数据结果本身与预期期望基本相符。部分起草单位在提交验证数据时，在数据后面附上在验证过程中发现的新问题、解决办法及其他许多中肯的建议和意见，工作组对此非常重视，立刻组织人员对其进行了整理和讨论。对于各起草单位提出的问题、建议和意见，工作组基本给予采纳。
验证数据来自9家起草单位（如前述），该部分的三个方法，重量法选取了5个水平参与试验，大致含量范围硫为：5.00％～50.00％；燃烧法选取了5个水平参与试验，大致含量范围硫为：5.00％～50.00％；有效硫方法选取了5个水平参与试验，大致含量范围硫为：5.00％～50.00％。每家起草单位为每个水平提供4个平行测试数据。
数据统计结果经数据统计小组反复检验无误后，由工作组统一编写成正式的《金精矿化学分析方法  第8部分：硫量的测定》数据统计报告。
2021年7月，全国黄金标准化技术委员会在内蒙古包头召开了《金精矿化学分析方法  第8部分：硫量的测定》国家标准初审会，与会专家审查组听取了项目组对标准制定情况汇报，对该标准初稿制定原则、适用范围、试验方法、标准文本格式进行了审查，并对各标准的文字结构、相关技术内容进行了讨论和审议。
项目组认真讨论和研究专家提出的意见和建议后，最后依据采纳的意见对初稿进行修改完善，形成标准征求意见稿。
二、标准编制的主要原则和内容
2.1  编制原则
按照GB/T 1.1—2020和GB/T 20001.4—2015的规定开展本标准的修订工作。
本标准修订过程遵循的基本原则：
一致性原则。制修订国家标准应当贯彻国家的有关方针、政策、法律、法规，标准条款及内容应与现行相关法律法规、引用标准准则之规定保持一致，不可与之抵触；其格式、语言形式等应规范，不能标新立异。
科学适用原则。国家标准的制修订过程中一切结论的获得均应有充分的科学论据给予支持，采用的方法、使用设备等应与当前社会发展相协调，制修订出的标准应有利于开发和利用国家资源、推广科学技术成果；有利于促进对外经济技术合作与对外贸易的发展；有利于保障人民的安全、身体健康，保护生态环境；有利于维护消费者的利益等，总之应做到“技术先进、经济合理、安全可靠、协调配套”的科学理念。
2.2  新旧国家标准水平的对比
《金精矿化学分析方法  第8部分：硫量的测定》国家标准各部分相关条款的主要技术内容作如下说明：
本部分与GB/T 7739.8—2007相比，除结构性调整和编辑性改动外，主要技术变化如下：
a） 增加了“重复性”和“再现性”要求（见4.6、5.7、6.7）；
b） 删除了“允许差”要求（见2007年版的2.6、3.7）；
c） 修改了方法2的进气方式（见5.5.3，2007年版的3.5.3）；
d） 增加了有效硫的测定（见第6章）。
GB/T 7739.8—2007《金精矿化学分析方法  第8部分：硫量的测定》已实施多年，在本次的国家标准修订中，需要在分析方法及测定范围等方面作出一定的变动，以增强国家标准的适用性。通过本次国家标准的修订，满足企业对国家标准的需求，对整个黄金行业的健康发展提供更强有力的技术支撑。
2.3  主要内容
1）测定元素
本文件测定元素为：S。
2）测定范围
本文件中重量法、燃烧法和有效硫的测定范围均为5.00％～50.00％。
3）仪器测定参数选择、确定及校正
确定了仪器测定参数（见文件正文）。在确定了仪器参数的情况下考察了精密度考察、各元素的干扰试验。
4）条件试验
重量法主要考察：称样量、混合熔剂加入方式、烧结剂加入量、烧结剂种类、烧结温度、保温时间、干扰试验，通过试验确定：最佳称样量为依据含量不同选择不同的称样量；混合熔剂加入方式称取1 g～2 g混合熔剂到30 mL瓷坩埚中，称取试料于混合熔剂上，再加入4 g～6 g混合熔剂，贴壁搅拌均匀，再覆盖一层1 g～2 g混合熔剂，烧结剂种类为无水碳酸钠+氧化锌+高锰酸钾，质量比为1+1+0.1；烧结剂加入量12 g、烧结温度780 ℃、保温时间20 min-30 min、干扰试验（Mo、W、F、Ca、Cr）均无干扰。
燃烧法主要考察：进气种类、进气方式、称样量、预烧样品与否、反应温度、气流大小、氧化铜加入量、干扰试验（Mo、F、C、As）。通过试验确定：进气种类为空气、进气方式压缩空气和空气压缩机均可、称样量依据含量不同选择不同的称样量、预烧样品与否为需要预烧样品、反应温度为1 250 ℃～1 300 ℃、气流大小0.7 L/min-0.8 L/min、氧化铜加入量0.2 g-0.5 g、干扰情况为当F的干扰量为3 mg以上时，试验结果偏高趋于明显，本次修订拟定F的干扰量为2 mg，即含氟量大于2 mg时，改为重量法测定。
有效硫主要考察：测定范围的确定、标准溶液标定方式的选择、称样量、升温方式、干扰试验（Mo、F、C）。通过试验确定：测定范围为5％～50％、标准溶液标定方式邻苯二甲酸氢钾来确定滴定度、称样量依据含量不同选择不同的称样量、升温方式直接升至850 ℃、干扰试验（Mo、F、C）无干扰。
5）分析结果的计算及表示
分析结果按文件正文所列的公式计算。计算结果以％表示。
6）精密度
本文件起草的试验中，进行了精密度试验，试验结果令人满意。在数据统计后，获得了相应的重复性限和再现性限结果，对应的重复性限和再现性限结果组成了文件正文“精密度”条款，并作如下表达：
重复性限：在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5％，重复性限（r）采用线性内插法求得。
再现性：在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5％，再现性限（R）采用线性内插法求得。
三、主要试验（或验证）情况分析、综述报告，技术经济论证，预期的经济效果
3.1  主要试验（或验证）等情况说明
按照本文件条款要求，组织实施了相关重要的试验项目进行验证，实施多个条件试验，并经过多方验证。经过以上试验全面验证文件编写条款的适用性和可行性，验证结果来看，满足文件编写要求。
3.1.1  分析方法精密度准确度试验
由于无金精矿中含硫国家标准物质，因此通过配制多个试验样品，并对多个试验样品进行了均匀性试验、粒度分析。按优化好的仪器和试验条件对每个样品平行测定4次，并进行了样品加标回收率和方法比对试验，同时采用其他含硫矿物的国家标准样品衡量方法准确度；分别计算每一个样品4次测定的相对标准偏差（RSD）来衡量方法的精密度。
3.1.2  方法精密度协作试验
按照GB/T 6379.2—2004《测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）  第2部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法》、GB/T 6379.4—2006《测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）  第8部分：确定标准测量方法正确度的基本方法》的要求，邀请了9家单位依据提供的标准分析方法草案，对上述标准物质分别进行8次独立测定。样品全部以编码的形式分发到参加精密度协作试验的单位。依据相关标准规范要求，将检测数据汇总、统计分析，计算方法的重复性限和再现性限。
原始数据列于表2至表7中，以百分数（％）表示。
表2  方法1  硫酸钡重量法原始数据表
	[bookmark: _Hlk76477998]实验室i
	水平j

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	1
	5.18
	12.17
	22.28
	30.64
	48.71

	
	5.20
	12.11
	22.32
	30.84
	48.49

	
	5.23
	12.18
	22.25
	30.99
	48.65

	
	5.13
	12.25
	22.32
	30.87
	48.90

	2
	5.08
	12.17
	21.95
	30.27
	48.52

	
	5.13
	12.25
	21.87
	30.39
	48.86

	
	5.10
	12.09
	22.01
	30.12
	48.69

	
	5.19
	12.03
	22.11
	30.05
	48.45

	3
	4.44**
	11.51**
	20.06**
	29.77
	48.14

	
	4.75
	11.53**
	20.36**
	29.52
	47.48**

	
	4.85
	11.85
	21.24
	29.72
	48.75

	
	4.90
	11.65**
	21.24
	29.06
	48.84

	4
	5.20
	12.18
	21.86
	30.74
	49.10

	
	5.20
	12.27
	22.04
	30.78
	49.15

	
	5.11
	12.18
	22.01
	30.65
	48.96

	
	5.14
	12.13
	21.96
	30.74
	49.03

	5
	5.15
	11.89
	21.92
	29.85
	47.97

	
	5.21
	11.98
	21.96
	30.35
	48.05

	
	5.07
	11.92
	21.72
	30.21
	48.10

	
	5.14
	11.98
	21.88
	30.36
	48.10

	6
	5.22
	12.05
	21.35
	30.61
	49.74

	
	5.35
	12.31
	21.60
	30.42
	49.14

	
	5.08
	12.25
	21.42
	30.49
	49.52

	
	5.19
	12.29
	21.72
	30.07
	49.68

	7
	5.27
	12.02
	21.09
	29.16**
	48.24

	
	5.36
	12.90**
	21.80
	29.11
	48.52

	
	5.27
	12.54**
	21.14
	28.68
	48.66

	
	5.28
	12.09
	21.62
	29.19**
	48.26

	8
	5.20
	12.25
	22.11
	30.80
	48.62

	
	5.12
	12.17
	22.27
	30.77
	48.77

	
	5.17
	12.26
	22.38
	30.68
	48.86

	
	5.26
	12.27
	22.33
	30.73
	48.50

	9
	5.11
	12.23
	22.11
	30.52
	48.78

	
	5.20
	12.22
	22.15
	30.59
	49.04

	
	5.05
	12.11
	22.02
	30.53
	48.68

	
	5.01
	12.14
	22.17
	30.56
	48.91


表3  方法2  燃烧中和法原始数据表
	实验室i
	水平j

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	1
	5.04
	12.29
	22.40
	30.57
	48.81

	
	5.13
	12.26
	22.13
	30.33
	48.59

	
	5.34
	12.22
	22.53
	30.42
	48.95

	
	5.23
	12.35
	22.12
	30.87
	48.55

	2
	5.13
	12.41
	22.09
	29.98
	48.43

	
	5.09
	12.13
	22.09
	30.13
	48.84

	
	5.20
	12.03
	21.85
	29.95
	48.82

	
	4.95
	11.98
	21.80
	29.65
	48.78

	3
	6.06
	14.10
	24.73
	32.87
	52.53

	
	6.08
	13.89
	24.88
	32.55
	52.31

	
	6.05
	13.86
	24.69
	32.59
	52.27

	
	6.23
	14.09
	24.60
	32.66
	52.26

	4
	5.31
	12.12
	21.66
	30.23
	48.72

	
	5.25
	12.02
	21.91
	30.47
	48.79

	
	5.36
	12.08
	21.78
	30.50
	48.81

	
	5.41
	12.14
	21.84
	30.44
	48.69

	5
	5.16
	12.19
	21.92
	30.15
	48.27

	
	5.22
	12.17
	21.95
	30.32
	48.13

	
	5.14
	12.06
	21.92
	30.41
	48.26

	
	5.17
	12.11
	21.93
	30.29
	48.25

	6
	5.19
	12.14
	21.75
	30.50
	48.95**

	
	5.41
	12.45
	22.21
	30.56
	49.65

	
	5.25
	11.95
	21.73
	31.02
	49.41

	
	5.27
	12.23
	21.89
	30.82
	49.64

	7
	5.42
	12.61
	21.28
	30.73
	48.75

	
	5.40
	12.67
	21.28
	30.76
	48.73

	
	5.40
	12.63
	21.27
	30.74
	48.73

	
	5.40
	12.61
	21.30
	30.72
	48.66

	8
	5.22
	12.20
	22.19
	30.73
	48.67

	
	5.05
	12.32
	22.32
	30.76
	48.88

	
	5.23
	12.15
	22.50
	30.49
	48.78

	
	5.17
	12.27
	22.26
	30.82
	48.89

	9
	5.22
	12.14
	22.28
	30.82
	48.87

	
	5.24
	12.13
	22.36
	30.74
	48.95

	
	5.23
	12.24
	22.29
	30.84
	48.96

	
	5.21
	12.11
	22.38
	30.62
	48.93


表4  方法3  有效硫的测定原始数据表
	实验室i
	水平j

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	1
	4.03
	11.46
	28.05
	38.09
	45.76

	
	4.03
	11.28
	28.11
	37.67
	45.48

	
	4.07
	11.56
	28.09
	37.68
	46.13

	
	4.01
	11.56
	28.09
	37.81
	45.46

	2
	4.01
	11.02
	27.79
	36.80
	44.62

	
	3.93
	11.14
	27.81
	36.77
	44.52

	
	3.92
	11.05
	27.62
	36.67
	44.47

	
	4.05
	11.11
	27.77
	36.77
	44.40

	3
	2.97
	9.25**
	22.83**
	29.04**
	35.07**

	
	3.04
	9.28**
	22.42**
	29.81**
	35.43**

	
	3.17
	9.07**
	22.62**
	29.81**
	35.11**

	
	3.05
	9.08**
	22.60**
	29.62**
	35.12**

	4
	3.68
	11.32
	28.08
	38.17
	45.34

	
	3.64
	11.21
	27.81
	38.33
	45.26

	
	3.66
	11.18
	27.62
	38.13
	45.66

	
	3.68
	11.08
	27.96
	38.22
	45.49

	5
	4.58
	11.42
	28.24
	38.50
	47.09

	
	4.57
	11.55
	28.14
	38.58
	46.98

	
	4.64
	11.41
	28.16
	38.40
	47.01

	
	4.70
	11.48
	28.10
	38.45
	46.98

	6
	3.96
	11.45
	28.22
	37.72
	45.03

	
	4.01
	11.50
	28.65
	37.97
	45.03

	
	4.06
	11.28
	28.74
	37.62
	44.83

	
	4.02
	11.06
	28.41
	37.45
	45.15

	7
	4.10
	10.93
	28.37**
	39.40**
	47.44

	
	4.81**
	11.64*
	29.38
	38.92
	46.94

	
	4.52**
	11.35*
	28.88
	38.42
	48.05

	
	3.92
	10.78
	29.19
	39.43**
	47.05

	8
	4.01
	11.46
	28.36
	37.80
	45.33

	
	4.09
	11.49
	27.92
	37.58
	45.45

	
	4.16
	11.87**
	27.84
	37.96
	46.04

	
	4.03
	11.63**
	27.99
	38.14
	45.73

	9
	3.98
	11.30
	28.26
	37.81
	46.10

	
	4.00
	11.32
	28.02
	37.80
	45.81

	
	3.97
	11.32
	28.13
	37.83
	46.17

	
	3.96
	11.43
	28.07
	37.79
	46.00


表5  方法1  硫酸钡重量法法单元平均值表
	实验室i
	水平j

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	
	

	

	

	

	


	1
	5.185
	12.178
	22.293
	30.835
	48.688

	2
	5.125
	12.135
	21.985
	30.208
	48.630

	3
	4.735
	11.635
	20.725
	29.518
	48.303

	4
	5.163
	12.190
	21.968
	30.728
	49.060

	5
	5.143
	11.943
	21.870
	30.193
	48.055

	6
	5.210
	12.225
	21.523
	30.398
	49.520

	7
	5.295
	12.388
	21.412
	29.033
	48.420

	8
	5.188
	12.238
	22.273
	30.745
	48.688

	9
	5.093
	12.175
	22.113
	30.550
	48.853


表6  方法2  燃烧中和法单元平均值表
	实验室i
	水平j

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	
	

	

	

	

	


	1
	5.185
	12.280
	22.295
	30.548
	48.725

	2
	5.093
	12.138
	21.958
	29.928
	48.718

	3
	6.105
	13.985
	24.725
	32.668
	52.343

	4
	5.333
	12.090
	21.798
	30.410
	48.753

	5
	5.173
	12.133
	21.930
	30.293
	48.228

	6
	5.280
	12.193
	21.895
	30.725
	49.413

	7
	5.405
	12.630
	21.283
	30.738
	48.718

	8
	5.168
	12.235
	22.318
	30.700
	48.805

	9
	5.225
	12.155
	22.328
	30.755
	48.928


表7  方法3  有效硫测定法单元平均值表
	实验室i
	水平j

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	
	

	

	

	

	


	1
	4.035
	11.465
	28.085
	37.813
	45.708

	2
	3.978
	11.080
	27.748
	36.753
	44.503

	3
	3.058**
	9.170**
	22.618**
	29.570**
	35.183**

	4
	3.665
	11.198
	27.868
	38.213
	45.438

	5
	4.623
	11.465
	28.160
	38.483
	47.015

	6
	4.013
	11.323
	28.505
	37.690
	45.010

	7
	4.336
	11.177
	28.955
	39.042
	47.370

	8
	4.073
	11.613
	28.028
	37.870
	45.638

	9
	3.978
	11.343
	28.120
	37.808
	46.020


注：表2至表7中，“*”为统计岐离值，“**”为统计离群值。
由表2至表7可以看出，所得各个含量的硫测试结果准确，精密度良好，证明该方法适用于金精矿中硫含量的测定。本文件的修订，充分反映了国内外行业的水平。
3.1.3  重复性限和再现性限的确定
按照GB/T 6379.2—2004《测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）  第2部分：确定标准测量方法重复性与再现性的基本方法》，对方法精密度数据进行统计和取舍，参考了同类、同范围的标准及专家意见，计算出本方法的重复性限和再现性限，结果见表8至表13。
表8  重复性限（方法1）
	[bookmark: OLE_LINK2]ωS/％
	5.14
	12.11
	21.89
	30.25
	48.72

	r/％
	0.12
	0.17
	0.25
	0.34
	0.47



表9  再现性限（方法1）
	ωS/％
	5.14
	12.11
	21.89
	30.25
	48.72

	R/％
	0.15
	0.25
	0.38
	0.47
	0.59


表10  重复性限（方法2）
	ωS/％
	5.14
	12.11
	21.89
	30.25
	48.72

	r/％
	0.15
	0.19
	0.32
	0.39
	0.42


表11  再现性限（方法2）
	ωS/％
	5.14
	12.11
	21.89
	30.25
	48.72

	R/％
	0.21
	0.28
	0.38
	0.45
	0.59


表12  重复性限（方法3）
	ωS/％
	3.94
	11.28
	28.21
	37.91
	45.84

	r/％
	0.09
	0.16
	0.33
	0.40
	0.48


表13  再现性限（方法3）
	ωS/％
	3.94
	11.28
	28.21
	37.91
	45.84

	R/％
	0.18
	0.27
	0.43
	0.52
	0.60


[bookmark: _Hlk45292557]3.2  预期的经济效果
[bookmark: _Hlk45960562]通过本次国家标准的修订，满足企业对国家标准的需求，有利于企业优化选矿工艺控制参数，精准控制选矿药剂消耗、减少硫元素在金精矿选冶富集过程的干扰、提高各有价元素（包括硫）的综合回收率，为整个黄金行业的综合资源回收利用和可持续健康发展提供更强有力的技术支撑。
四、采用国际标准和国外先进标准的程度，以及与国际、国内同类标准水平的对比情况，或与测试的国外样品、样机的有关数据对比情况
[bookmark: _Hlk19695640][bookmark: _Hlk19695646]本文件在修订过程中未查到同类国际标准，本文件主要对照和参考了GB/T 7739.8—2007的内容，总体技术水平属于国际先进水平。
五、与有关的现行法律、法规和强制性国家标准的关系
本文件与有关现行法律、法规、规章及相关标准协调一致，没有冲突。
六、重大分歧意见的处理经过和依据
本文件在修订过程中未出现重大分歧意见。
七、国家标准作为强制性国家标准或推荐性国家标准的建议
建议《金精矿化学分析方法  第8部分：硫量的测定》作为推荐性国家标准颁布实施。
八、贯彻标准的要求和措施建议（包括组织措施、技术措施、过渡办法等内容）
建议本文件在批准发布6个月后实施。
本文件发布后，应向黄金行业生产单位进行宣贯，向所有从事黄金检测工作的相关人员推荐执行本文件。
九、废止现行有关标准的建议
本标准化文件代替现行版本GB/T 7739.8—2007《金精矿化学分析方法  第8部分：硫量的测定》。
十、其他应予说明的事项
无。
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