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标准项目名称：铅冶炼分银渣化学分析方法第4部分：锑量的测定 火焰原子吸收光谱法

	序号
	标准章条编号
	意见内容
	提出单位
	处理意见
	备注

	1
	
	“高温加热冒白烟30min，驱赶干净硫酸烟，取下烧杯”，因各公司加热设备的温度不一致，冒白烟30min，剩余体积不一致，改为“高温加热驱赶硫酸烟至体积为1ml左右，取下烧杯”较为合适
	恒邦冶炼
	不采纳
	目测体积难以判断准确。硫酸残留对低含量锑测定有较大影响，以尽量赶尽硫酸白烟为准。

	2
	
	仪器的灯电流选择为3mA时，负高压偏高，仪器不稳定。本次试验中，我院灯电流的选择为8mA，；
	湖南有色
	采纳。
	现在仪器基本是自动调节，各家仪器不同，仪器测定时条件也会不同，在测定时，调至最佳条件,,满足分析要求即可。

	3
	
	工作曲线按浓度0、2μg/mL、4μg/mL、6μg/mL、8μg/mL、10μg/mL、12.00μg/mL将等分成六段，与工作曲线线性等分成五段不符。
	湖南有色
	不采纳
	七个标准点都是必需的，计算工作曲线线性是可以重新划分五等分（0、2.4、4.8、7.2、9.6、12μg/mL）计算，并不抵触。

	4
	
	分别对盐酸-酒石酸混合酸. 硫酸钾. 硫酸.高氯酸等试剂进行排除,确定优级纯硫酸中锑含量比较高,通过实验 采用带试样空白蒸至近干时对测量结果影响较小
	豫光金铅
	不采纳
	硫酸是对吸光度有正干扰，所以溶样方法要求蒸至无硫酸烟，尽量减少硫酸残留。

	5
	--
	实际操作时，随着高温加热，溶液体积不断减少，逐渐开始有盐类析出。继续加热会出现迸溅现象
	北京有色
	采纳
	如果高温有迸溅，可以移至电热板继续驱赶硫酸烟。

	6
	
	当样品中锑含量为0.10%左右范围内时，按照试验报告中的称样量（0.30 g）和定容体积（250 mL，不分取），最终AAS直接测出的浓度＜2 μg/mL，在标准曲线第一个非零点（2 μg/mL）之下。建议增加1 μg/mL的标准点，或者改变定容体积（如100 mL）。

	北京有色
	不采纳
	即使不是在标准曲线第一个非零点之下。但也是在标准曲线线性范围内，如果改变定容体积（100mL），也需带相应的试样空白，增大了工作量。

	7
	
	高温加热冒白烟30分钟，驱除干净硫酸盐，实际操作中，炉温略有不同，硫酸余量不一致影响（低含量测定原瓶）结果，硫酸余量太少时易发生喷溅。建议改为冒烟至某现象为止
	江铜
	不采纳
	试样方法是蒸至无硫酸烟，尽量减少硫酸残留。冒至无烟，如有喷溅，可以控制冒烟温度或移至低温处。

	8
	
	实验报告中，“高温加热冒白烟30 min，驱除干净硫酸烟”，该过程不可能在30 min内驱除干净。
	铜陵有色
	不采纳
	没有说30分钟内冒干净硫酸烟，是指冒硫酸烟30分钟，然后开始揭盖冒尽硫酸烟。

	9
	
	实验报告中，“分取体积定为15mL，定容体积定为50mL或100mL”，这个设定的体积量不合适吧？选取体积为10 mL或20 mL，是否更合适
	铜陵有色
	采纳
	有15 mL的移液管，可以准确分取。如果不想分取15 mL，可以选择分取在线性测定范围内的分取体积。

	10
	
	实验中，若使用3%酒石酸-10%盐酸定容，原子吸收燃烧器很容易就结盐，严重影响样品检测。使用1%-10%盐酸定容，完全可以达到同样的掩蔽效果。可补充实验验证。
	铜陵有色
	采纳
	考虑到有些单位仪器容易产生结盐现象，本方法改用 1%-10%盐酸定容，也可以达到满意的掩蔽效果。


说明：（1）发送《征求意见稿》的单位数：13
 （2）收到《征求意见稿》后，回函的单位数：13
 （3）收到《征求意见稿》后，回函并有建议或意见的单位数：6
 （4）没有回函的单位数：0

标准项目名称：铅冶炼分银渣化学分析方法第4部分：锑量的测定 硫酸铈滴定法

	序号
	标准章条编号
	意见内容
	提出单位
	处理意见
	备注

	1
	
	“称取0.06500g金属锑”，由于金属锑一般呈块状，如此规定称样量是很费时费力的，也是没有必要的，建议改为“称取0.065g金属锑（精确到0.00001g）
	北矿
	采纳
	

	2
	
	“于试液中加入1/8张滤纸炭化后”，此处“1/8张”为滤纸用量的单位。一般来讲，国家和行业标准方法都要优先使用国家法定计量单位，建议此处改“加入**cm2滤纸”。

	北矿
	采纳。
	

	3
	
	报告中先加“2滴甲基橙，2滴亚甲基蓝，用硫酸铈滴至溶液的红色消失，再补加1滴甲基橙”。可以改成刚开始就加3滴甲基橙，2滴亚甲基蓝，不影响最终结果，而且操作更方便。
	北矿
	不采纳
	样品中干扰元素，如铁，铜，有颜色干扰的，补加一滴指示剂，终点颜色变化更易判断。

	4
	
	试验中甲基橙指示剂浓度为1g/L，终点变化不好观察，建议改为加4-6滴或改用浓度为5g/L的甲基橙指示剂2滴。
	紫金矿业
	不采纳
	指示剂浓度已经满足终点判断。可以根据个人习惯判断终点，加入指示剂，并减去相应指示剂空白。

	5
	--
	样品终点色由红色消突变为亮青绿色
	紫金矿业
	不采纳
	杂质元素含量不同，终点颜色突变有差异，终点颜色并不固定。以观察到颜色突变为准。

	6
	
	文本中标注：须将锥形瓶放于高温处溶样，否则样品前处理时间较长。
	铜陵有色
	不采纳
	试验中是高温溶样。

	7
	
	溶样结束后，控制体积为15mL～20 mL硫酸，文中可指出控制这个体积的办法，如补加硫酸等
	铜陵有色
	不采纳
	温度过高时，硫酸体积过少时，可以补加适量硫酸。


说明：（1）发送《征求意见稿》的单位数：13
 （2）收到《征求意见稿》后，回函的单位数：13
 （3）收到《征求意见稿》后，回函并有建议或意见的单位数：3
 （4）没有回函的单位数：0
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