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一、工作简况
（一） 任务来源
根据工业和信息化部办公厅《关于印发2020年第三批行业标准制修订和外文版项目计划的通知》（工信厅科函[2020]263号）的要求，行业标准《铜阳极泥化学分析方法 第11部分：铟含量的测定 火焰原子吸收法》制定项目由全国有色金属标准化技术委员会负责归口，计划编号为2020-1549T-YS，项目计划完成时间为2022年。由紫金矿业集团股份有限公司有限公司牵头起草。技术归口单位为全国有色金属标准化技术委员会。

技术审查会前，根据标准编制工作任务量，重新调整了编制组构成，具体为：紫金矿业集团股份有限公司、紫金铜业有限公司、北矿检测技术有限公司、云南华联锌铟股份有限公司、铜陵有色金属集团控股有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、广东省科学院工业分析检测中心、白银有色集团股份有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、广东先导稀材股份有限公司、株洲冶炼集团股份有限公司、长春黄金研究院有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、北方铜业股份有限公司、吉林紫金铜业有限公司、阳谷祥光铜业有限公司。
（二） 主要参加单位和工作组成员及其工作

本标准主编单位紫金矿业集团股份有限公司在标准编制过程中，能积极主动对生产铜阳极泥企业进行调研并收集相关实测数据，紫金矿业集团股份有限公司负责统一样品的收集和分发，分析方法的实验研究，样品测试结果的收集和处理，标准文本、试验报告和编制说明的撰写。紫金铜业有限公司、北矿检测技术有限公司、云南华联锌铟股份有限公司、铜陵有色金属集团控股有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、广东省科学院工业分析检测中心、白银有色集团股份有限公司为一验单位，负责对试验报告中的条件实验进行验证，提供精密度和准确度测试数据，并对标准文本提出修改意见。深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、广东先导稀材股份有限公司、株洲冶炼集团股份有限公司、长春黄金研究院有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、北方铜业股份有限公司、吉林紫金铜业有限公司、阳谷祥光铜业有限公司为二验单位，负责提供精密度试验数据，并对标准文本提出修改意见。在本标准起草过程中，紫金铜业有限公司负责制备试验样品。

紫金矿业集团股份有限公司是以金铜等金属矿产资源勘查和开发及工程技术应用为主的大型跨国矿业集团，运营管理着紫金矿业集团分析测试中心和国家重点实验室，拥有一支基础理论扎实、实践经验丰富的研究和服务队伍，具备实验室认可、计量认证、地质实验测试（岩矿测试）甲级等八项资质。经CMA和CNAS认证认可检测能力达139类1144项，涵盖有色金属、贵金属、产品阴极铜等特色检测能力。2007年以来，参与起草验证的已发布国家、行业标准223项。其中国际标准2项、国家标准59项、行业标准152项、团体标准9项、协会标准1项。涉及检测方法标准218项、产品标准3项、基础标准1项、取制样标准1项。准133项。研制国家标准样品1套。获中国有色金属工业协会、黄金协会科技奖共计12项。

本文件主要起草人有：夏珍珠、伍宝英、罗荣根、林英玲、陈祝海、赖秋祥、王洋、衷水平、罗小兵、苏春风、罗海霞、李文有、颜忠国、李长春、孙海峰、陈雄飞、徐思婷、陈小兰、王栋、潘涛、廖桂平、王凯凯、朱薇、洪博、周花珑、柴宋涛、于鲲、李长忠。

各起草人在本文件编制过程中的工作职责见表1所示：

表1 各起草人及其工作职责
	起草人姓名
	工作职责

	夏珍珠、伍宝英、罗荣根、林英玲、陈祝海
	负责标准的工作指导、组织协调及编写的技术把关，以及样品收集、起草试验研究，数据处理；标准文本、试验报告和编制说明的撰写

	赖秋祥、王洋、衷水平、罗小兵、苏春风、罗海霞、李文有、颜忠国、李长春、孙海峰、陈雄飞、徐思婷、陈小兰、王栋、潘涛
	参与试验方案和试验条件的验证；提供精密度和准确度测试数据；对标准文本提出修改意见

	廖桂平、王凯凯、朱薇、洪博、周花珑、柴宋涛、于鲲、李长忠
	提供精密度测试数据；对标准文本提出修改意见


（三） 主要工作过程

紫金矿业集团股份有限公司在接到本标准制订任务后，立即组织骨干人员成立了标准编制组，制定了该标准的研究内容、技术路线、任务分工和进度安排。主要工作过程经历以下阶段：
3.1  预研阶段

2020年开始，对国内外不同产地的铜阳极泥中铟含量调研，并确定测定上限为300 g/t，测定下限为20 g/t，方法为火焰原子吸收光谱法。

对铜阳极泥中铟的化学分析方法进行调研和文献检索，由于火焰原子吸收光谱法分析技术成熟，具有分析速度快、检出限低、干扰小、稳定性好等特点。因此，制定铜阳极泥中铟含量的分析标准方法，确定采用火焰原子吸收光谱法测定铜阳极泥中铟的含量。

3.2  立项阶段

2021年1月28日全国有色金属标准化技术委员会通过网络召开了《粗氢氧化镍钴化学分析方法 第9部分：水分含量的测定 烘箱干燥法》等9项国家及行业标准任务落实会，会议有来自云南铜业股份有限公司西南铜业分公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、广东省科学院工业分析检测中心、深圳海关工业品检测技术中心、铜陵有色金属集团控股有限公司、株洲冶炼集团股份有限公司等40余家单位60余名代表参加了会议。

会上对《铜阳极泥化学分析方法》系列标准进行了任务落实，确定了由紫金矿业集团股份有限公司负责《铜阳极泥化学分析方法  第11部分：铟含量的测定 火焰原子吸收光谱法》的起草工作，由紫金铜业有限公司、北矿检测技术有限公司、云南华联锌铟股份有限公司、铜陵有色金属集团控股有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、广东省科学院工业分析检测中心、白银有色集团股份有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、广东先导稀材股份有限公司、株洲冶炼集团股份有限公司、长春黄金研究院有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、北方铜业股份有限公司、吉林紫金铜业有限公司、阳谷祥光铜业有限公司等15家单位协助起草。会上确定采用火焰原子吸收光谱法测定铜阳极泥中质量分数为20.00 g/t～300.00 g/t的铟含量，同时确定了样品提供单位、制订计划、时间节点等事项，并形成了任务落实会的会议纪要。

3.3  起草阶段

召开任务落实会后，紫金矿冶集团股份有限公司成立了有色金属行业标准起草小组。根据全国有色金属标准化技术委员会有色标秘[2021]5号文的要求，明确了标准的进度安排、任务分工，确定了制定标准的工作计划及技术路线。

1）2021年初起草单位紫金矿业集团股份有限公司展开了所负责方法的研究工作，包括文献查询、实验方案的确定，根据实验方案，开展铜阳极泥试样溶解方法的选择和优化、待测试液介质的选择、火焰原子吸收测定铟的仪器条件优化、检出限、共存元素干扰等试验，并对验证样品按拟定的方法考察了分析结果的准确度和精密度。2021年2月初完成实验报告和标准草案，随即开展验证工作。

2）2021年2月紫金铜业有限公司开展试验样品的成分设计和制备，共收集到铜阳极泥中铟含量不同梯度的5种试验样品，经检验成分均匀，可以作为该标准试样研究的统一样品。
3）2021年2月～3月本编制组开展了大量试验研究工作，包括仪器条件的摸索、标准线性的考察、介质及酸度的确定、溶样方式的选择、共存元素干扰情况的研究，以及精密度试验和准确度试验，形成了标准文本和试验报告。

4）2021年3月通过紫金铜业有限公司、北矿检测技术有限公司、云南华联锌铟股份有限公司、铜陵有色金属集团控股有限公司、国标（北京）检验认证有限公司、广东省科学院工业分析检测中心、白银有色集团股份有限公司、深圳市中金岭南有色金属股份有限公司、广东先导稀材股份有限公司、株洲冶炼集团股份有限公司、长春黄金研究院有限公司、中国检验认证集团广西有限公司、北方铜业股份有限公司、吉林紫金铜业有限公司、阳谷祥光铜业有限公司等15家单位对《铜阳极泥化学分析方法 第11部分：铟含量的测定 火焰原子吸收光谱法》的标准意见收集汇总，对试验进行了仔细、认真的讨论，对标准文本、试验报告和编制说明进行完善修订。

5）2020年3月下旬～2021年5月中旬，本编制组将修改后标准讨论稿、试验报告连同统一样品寄给15家验证单位，开展验证试验。2021年5月中旬本编制组收到15家验证单位发来的验证报告和反馈意见，随即采用GB/T 6379对精密度试验数据进行汇总、统计和分析，完善标准征求意见稿和编制说明。

3.4  征询意见阶段

（1）各验证单位提出修改意见和建议

 “2.2.4检出限为55 g/t，最低含量1#样品测定结果为34 g/t，低于仪器测定下限，仪器条件达不到样品检出需求的”。

采纳。已严格按照检出限定义重新进行试验验证，仪器测量检出限为0.026 ug/mL,定量下限为14 g/t。

“2.0.113溶样方式的选择”所得溶液均有白色沉淀，溶液并不澄清。或者进行干过滤保证测定的准确性。建议再探索一下溶样方式或者用验证白色沉淀不影响铟的测定。

不予采纳。干扰试验现象中白色沉淀主要为氯化银和氯化铅沉淀，溶液定容、放置后溶液澄清，不影响检测最终结果，且已要求静置澄清。

“2.3溶样方式的选择”试样用HNO3-酒石酸混合液及HCl溶解，检测结果与该方法一致。

不采纳。试验报告中增加该溶样方式的比对，比对结果基本一致，考虑酒石酸为有机酸，引入有机质，长时间会导致燃烧头会有积碳，故不采用酒石酸溶样。

“2.4测定介质及酸度的选择”部分，表9应该显示的是吸光度，但文中给出的是测定浓度，建议统一为吸光度或者测定浓度。

采纳。试验报告中已补充完善。

AAS测定铟已有很多报道，在水溶液中用AAS测定铟的最佳酸度为C(HNO3)=0.1 mol/L,建议补加低浓度的酸介质条件实验。建议补充低浓度的酸介质条件试验。

不采纳。试验报告已做介质及浓度选择试验，酸度选择主要综合考虑溶液中基体的部分金属离子（如：Sb和Bi）的水解性。

“2.5共存元素干扰试验”部分，希望给出干扰元素添加量的依据。

采纳。试验报告中已增加。

行业标准草案应该按GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》编写。

采纳。已做相应修改。

（2）标准征求意见会

2021年5月27日-28日，全国有色金属标准化技术委员会在浙江省杭州市召开了有色金属标准工作会议，会上对行业标准《铜阳极泥化学分析方法 第11部分 铟含量的测定 火焰原子吸收光谱法》进行了预审。与会专家对标准中的文字表述、部分操作细节等提出宝贵建议，具体内容如下。

溶样过程是否考虑除硅过程。

采纳。在标准文本8.4.1中增加“注：若硅含量较高，需加入4滴～5滴饱和氟化氢铵溶液。”的表述。
试验报告中原子吸收条件对于扣背景和不扣背景的理由不充分。

采纳。试验报告2.1.5中增加铜阳极泥样品在扣背景和不扣背景条件下的测定结果，测定结果表明使用扣背景和不扣背景对样品测定无影响，因此，选择不扣背景。

会后，根据会议精神，标准编制小组对征求意见稿和编制说明进行了认真修改、补充、完善，形成了送审稿、意见汇总表及编制说明。

发函征求意见阶段

共发征求意见函15份，其中用户5个，所占比例33 %，科研院所3份，所占比例20 %，其他单位7个，所占比例47 %。回函15份，回函并有建议或意见的单位数3个。根据征询意见稿的回函情况，针对反馈意见，编写了《标准征求意见稿意见汇总处理表》。
3.5  审查阶段

3.6  报批阶段

二、标准编制原则
2.1 符合性

本文件严格按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》、GB/T 20001.4-2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》、GB/T 6379.2-2004《测量方法与结果的准确度》的要求进行编制。
2.2 适用性和先进性

结合铜阳极泥生产和使用的实际需求，确定测定方法和测定范围，提高了本标准的适用性。通过充分调研，采用操作简便、灵敏度高、精密度和准确好、在行业内普及的分析方法（火焰原子吸收光谱法），能很好地满足行业对铜阳极泥中铟含量的分析测试需求，提高了本标准的可操作性和先进性。
三、标准内容的确定依据及主要试验和验证情况分析
本文件是首次制定，并且是在充分调研铜阳极泥生产和应用的实际情况以及相关标准、文献的基础上完成的。
3.1 标准内容的确定及主要试验
（1）溶样方式的确定

对比了五种不同的溶样方式，测定结果一致，考虑到耗时及成本，选择了加入以盐酸、硝酸分解试样。

（2）原子吸收光谱仪工作条件的确定

根据原子吸收光谱仪的工作原理，从灯电流、乙炔流量、单色器通带、燃烧器高度等方面进行了考察，确定了最佳工作条件，确定了工作曲线、特征浓度、最小稳定性、检出限。

（3）确定了待测溶液的介质
选择了盐酸、硝酸、王水三种介质考察测定结果，确定了待测溶液的介质为王水，介质浓度为10%。

（4）干扰试验

根据收集到的国内外不同品位铜阳极泥杂质元素含量范围，通过共存元素干扰实验，确定共存元素对铟含量测定无影响。
（5）样品分析准确度试验
对5个梯度铜阳极泥样品进行了铟含量的精密度实验、加标回收实验，方法的加标回收率在97.1%～103.0%之间，RSD在1.34%～2.97%之间，精密度、准确度的结果好。参与起草工作的验证单位也得出了相同的结论。一验单位的加标回收和精密度实验结果分别为：紫金铜业有限公司的加标回收率在98.8%～100.6%之间、RSD为1.54%～4.18%，北矿检测技术有限公司的加标回收率在98.3%～100.6%之间、RSD为2.10%～4.64%，云南华联锌铟股份有限公司的加标回收率在98.7%～102.9%、RSD为1.92%～3.96%，铜陵有色金属集团控股有限公司的加标回收率在96.5%～100.6%、RSD为0.76%～2.09%，国标（北京）检验认证有限公司的加标回收率在99.9%～105.0%、RSD为1.72%～5.651%，广东省科学院工业分析检测中心的加标回收率在97.0%～100.7%、RSD为1.33%～5.65%，白银有色集团股份有限公司的加标回收率在97.9%～102.6%、RSD为1.37%～4.67%，精密度、准确度均得到了满意的结果。

具体试验内容详见试验报告及验证报告。
3.2 重复性和再现性

根据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16家实验室精密度数据进行统计、分析和处理。以一个实验室和一个水平组合为精密度试验的一个单元，进行测试结果的统分析。其单元平均值及标准偏差见表2。
表2  各实验室平均值及标准偏差

单位：10-6
	实验室i No.
	结果
	水平  j

	
	
	1
	2
	3
	4
	5

	1
	均值
	33.33
	84.50
	133.52
	196.66
	249.23

	
	SD
	0.99 
	1.61 
	2.48 
	4.03 
	3.35 

	2
	均值
	32.43
	84.20
	134.91
	199.94
	258.69

	
	SD
	1.35 
	1.40 
	3.09 
	4.25 
	3.98 

	3
	均值
	36.17
	87.67
	139.01
	198.49
	257.81

	
	SD
	1.68 
	3.29 
	4.19 
	4.16 
	5.91 

	4
	均值
	33.15
	81.41
	135.53
	194.06
	247.70

	
	SD
	1.31 
	2.54 
	3.16 
	5.13 
	4.76 

	5
	均值
	28.23
	81.49
	133.54
	196.28
	252.89

	
	SD
	0.59 
	0.62 
	1.02 
	1.67 
	4.21 

	6
	均值
	35.44
	87.76
	138.52
	208.36
	265.57

	
	SD
	2.00 
	1.86 
	3.61 
	6.23 
	4.57 

	7
	均值
	33.27 
	82.23 
	128.78 
	188.75 
	240.09 

	
	SD
	1.88 
	1.91 
	2.97 
	3.10 
	3.20 

	8
	均值
	32.64
	84.41
	135.33
	199.10
	258.74

	
	SD
	1.52 
	3.04 
	1.86 
	4.42 
	4.92 

	9
	均值
	41.24
	100.37
	141.06
	206.76
	263.72

	
	SD
	1.82 
	2.39 
	1.70 
	3.58 
	7.04 

	10
	均值
	26.67
	75.39
	131.95
	205.94
	262.27

	
	SD
	2.11 
	1.04 
	3.84 
	3.98 
	3.33 

	11
	均值
	33.39
	85.70
	136.35
	199.46
	256.70

	
	SD
	1.43 
	1.88 
	2.02 
	7.70 
	8.58 

	12
	均值
	33.24
	84.03
	132.39
	197.49
	255.48

	
	SD
	0.76 
	0.97 
	2.04 
	1.69 
	1.88 

	13
	均值
	36.30
	87.12
	134.38
	197.09
	256.54

	
	SD
	1.16 
	2.07 
	2.81 
	4.88 
	3.72 

	14
	均值
	36.23
	80.85
	133.28
	196.44
	248.53

	
	SD
	2.15 
	3.67 
	4.05 
	5.89 
	5.49 

	15
	均值
	38.14
	88.07
	144.03
	205.62
	265.24

	
	SD
	1.09 
	1.88 
	2.37 
	3.40 
	3.92 

	16
	均值
	31.55
	84.99
	135.80
	197.19
	263.84

	
	SD
	0.97 
	1.70 
	2.59 
	3.43 
	4.13 


1. 测试结果一致性检查

采用曼德尔的h统计量和k统计量来检验实验室间的一致性。
表3 实验室间一致性统计h

	实验室i
	水平j

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	1
	-0.144 
	-0.097 
	-0.539 
	-0.499 
	-0.996 

	2
	-0.399 
	-0.156 
	-0.166 
	0.138 
	0.310 

	3
	0.662 
	0.509 
	0.936 
	-0.144 
	0.189 

	4
	-0.197 
	-0.689 
	0.001 
	-1.002 
	-1.207 

	5
	-1.592 
	-0.674 
	-0.534 
	-0.572 
	-0.490 

	6
	0.454 
	0.525 
	0.804 
	1.772 
	1.261 

	7
	-0.161 
	-0.532 
	-1.813 
	-2.033 
	-2.258 

	8
	-0.339 
	-0.116 
	-0.051 
	-0.025 
	0.317 

	9
	2.100 
	2.937 
	1.488 
	1.461 
	1.006 

	10
	-2.035 
	-1.840 
	-0.961 
	1.303 
	0.805 

	11
	-0.128 
	0.131 
	0.223 
	0.046 
	0.036 

	12
	-0.171 
	-0.188 
	-0.843 
	-0.336 
	-0.132 

	13
	0.699 
	0.403 
	-0.307 
	-0.414 
	0.014 

	14
	0.679 
	-0.795 
	-0.602 
	-0.541 
	-1.092 

	15
	1.220 
	0.586 
	2.286 
	1.241 
	1.216 

	16
	-0.649 
	-0.005 
	0.076 
	-0.396 
	1.022 


经查，当显著水平为1%时，h(p=16)=2.33；当显著水平为5%时，h(p=16)=1.86。实验室7的4#、5#样品数据，实验室9的1#、2#样品数据、实验室10的1#样品数据和实验室15的3#样品数据应当予以关注。

表4 实验室间一致性统计k
	实验室i
	水平j

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	1
	0.659 
	0.747 
	0.863 
	0.900 
	0.694 

	2
	0.903 
	0.652 
	1.075 
	0.948 
	0.826 

	3
	1.120 
	1.528 
	1.459 
	0.928 
	1.227 

	4
	0.876 
	1.183 
	1.100 
	1.145 
	0.987 

	5
	0.393 
	0.287 
	0.356 
	0.373 
	0.874 

	6
	1.334 
	0.865 
	1.255 
	1.391 
	0.948 

	7
	1.252 
	0.890 
	1.033 
	0.691 
	0.664 

	8
	1.016 
	1.414 
	0.646 
	0.986 
	1.020 

	9
	1.212 
	1.111 
	0.592 
	0.799 
	1.461 

	10
	1.405 
	0.482 
	1.338 
	0.889 
	0.692 

	11
	0.954 
	0.875 
	0.702 
	1.718 
	1.779 

	12
	0.508 
	0.449 
	0.709 
	0.378 
	0.390 

	13
	0.773 
	0.964 
	0.977 
	1.089 
	0.772 

	14
	1.431 
	1.705 
	1.411 
	1.314 
	1.139 

	15
	0.725 
	0.875 
	0.826 
	0.758 
	0.813 

	16
	0.644 
	0.790 
	0.900 
	0.766 
	0.856 


经查，当显著水平为1%时，k(p=16,n=7)=1.63；当显著水平为5%时,k(p=16,n=7)=1.43。实验室3的2#、3#样品数据，实验室9的5#样品数据、实验室11的4#、5#样品数据和实验室14的1#/2#样品数据应当予以关注。
离群值检验

（1） 柯克伦检验

采用柯克伦（Cochran）检验法对实验室间标准方差的检验。先计算m组数据的各组n个数据的方差，再计算其中的最大方差与m个方差和之比：
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柯克伦（Cochran）检验见表5。

表5 柯克伦检验统计量

	实验室i
	水平j

	
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	1
	0.027 
	0.035 
	0.047 
	0.051 
	0.030 

	2
	0.051 
	0.027 
	0.072 
	0.056 
	0.043 

	3
	0.078 
	0.146 
	0.133 
	0.054 
	0.094 

	4
	0.048 
	0.087 
	0.076 
	0.082 
	0.061 

	5
	0.010 
	0.005 
	0.008 
	0.009 
	0.048 

	6
	0.111 
	0.047 
	0.098 
	0.121 
	0.056 

	7
	0.098 
	0.050 
	0.067 
	0.030 
	0.028 

	8
	0.064 
	0.125 
	0.026 
	0.061 
	0.065 

	9
	0.092 
	0.077 
	0.022 
	0.040 
	0.133 

	10
	0.123 
	0.014 
	0.112 
	0.049 
	0.030 

	11
	0.057 
	0.048 
	0.031 
	0.185 
	0.198 

	12
	0.016 
	0.013 
	0.031 
	0.009 
	0.009 

	13
	0.037 
	0.058 
	0.060 
	0.074 
	0.037 

	14
	0.128 
	0.182 
	0.124 
	0.108 
	0.081 

	15
	0.033 
	0.048 
	0.043 
	0.036 
	0.041 

	16
	0.026 
	0.039 
	0.051 
	0.037 
	0.046 


经查，对于p=16,n=7，柯克伦检验临界值在显著性水平为1%时为0.227；显著性水平为5%时为0.192。根据柯克伦统计量C≤5%临界值，则为正确值；5%临界值<C≤1%临界值，则为歧离值；C>1%l临界值，则为统计离群值。从表可知，实验室11的5#样品结果为岐离值，无离群值。

（2） 格拉布斯检验

对每个样品各实验室测定结果的平均值重新组成新的数据组，视为单次测定值。采用格拉布斯（Grubbs）检验法对每个样品进行组内离群值检验和判定。判定方法：

1）对一个离群观测值得格拉布斯检验，大于表中1%临界值为离群值，大于表中5%临界值为岐离值；

2）对于两个离群观测值得格拉布斯检验，小于表中1%临界值为离群值，小于表中5%临界值为歧离值。

检验结果见表6所示。
表6 组内格拉布斯（Grubbs）离群值检验结果（1）

	样品编号
	一个离群观测值
	两个离群观测值
	检验类型

	
	单个最低
	单个最高
	两个最低
	两个最高
	

	1#
	2.035 
	2.100 
	0.4922 
	0.5541 
	格拉布斯检验

	2#
	1.840 
	2.937
	0.6990 
	0.3428 
	

	3#
	1.813 
	2.286 
	0.6827 
	0.4363 
	

	4#
	2.033 
	1.772 
	0.6137 
	0.5984 
	

	5#
	2.258 
	1.261 
	0.5058 
	0.7663 
	

	岐离值
	G（16,0.05）=2.585
	G（16,0.05）=0.3603
	格拉布斯检验临界值

	离群值
	G（16,0.01）=2.852
	G（16,0.01）=0.2767
	


表6 Grubbs检验结果表明，1#、3#、4#、5#样品无组内离群值；2#样品9号实验室的测定结果为离群值，应剔除。将剔除离群值后的数据重新进行Grubbs检验，结果见表7。
表7  组内格拉布斯（Grubbs）离群值检验结果（2）

	样品编号
	一个离群观测值
	两个离群观测值
	检验类型

	
	单个最低
	单个最高
	两个最低
	两个最高
	

	2#
	2.556
	1.215
	0.4046
	0.7749
	格拉布斯检验

	岐离值
	G（15,0.05）=2.549
	G（15,0.05）=0.3367
	格拉布斯检验临界值

	离群值
	G（15,0.01）=2.806
	G（15,0.01）=0.2530
	


表7 Grubbs检验结果表明，实验室10的2#样品结果为歧离值，无离群值。

方法重复性限和再现性限计算

剔除离群值后，剩余各实验室的实验数据统计见表8所示。
表8  剔除离群值后各参与单位的实验数据统计

	样品编号
实验室i
	1#
	2#
	3#
	4#
	5#

	
	平均值/10-6

	s/10-6
	s2
	n
	平均值/10-6
	s/10-6
	s2
	n
	平均值/10-6
	s/10-6
	s2
	n
	平均值/10-6
	s/10-6
	s2
	n
	平均值/10-6
	s/10-6
	s2
	n

	1
	33.33 
	0.99
	0.978
	7
	84.50
	1.61
	2.583
	7
	133.52 
	2.48
	6.154
	7
	196.66 
	4.03
	16.277
	7
	249.23 
	3.35
	11.203
	7

	2
	32.43 
	1.35
	1.835
	7
	84.20
	1.40
	1.967
	7
	134.91 
	3.09
	9.547
	7
	199.94 
	4.25
	18.052
	7
	258.69 
	3.98
	15.869
	7

	3
	36.17 
	1.68
	2.822
	7
	87.67
	3.29
	10.796
	7
	139.01 
	4.19
	17.581
	7
	198.49 
	4.16
	17.322
	7
	257.81 
	5.91
	34.974
	7

	4
	33.15 
	1.31
	1.726
	7
	81.41
	2.54
	6.471
	7
	135.53 
	3.16
	9.984
	7
	194.06 
	5.13
	26.328
	7
	247.70 
	4.76
	22.640
	7

	5
	28.23 
	0.59
	0.348
	7
	81.49
	0.62
	0.382
	7
	133.54 
	1.02
	1.048
	7
	196.28 
	1.67
	2.788
	7
	252.89 
	4.21
	17.749
	7

	6
	35.44 
	2.00
	4.009
	7
	87.76
	1.86
	3.458
	7
	138.52 
	3.61
	13.008
	7
	208.36 
	6.23
	38.853
	7
	265.57 
	4.57
	20.891
	7

	7
	33.27 
	1.88
	3.528
	7
	82.23
	1.91
	3.666
	7
	128.78 
	2.97
	8.811
	7
	188.75 
	3.10
	9.590
	7
	240.09 
	3.20
	10.246
	7

	8
	32.64 
	1.52
	2.322
	7
	84.41
	3.04
	9.251
	7
	135.33 
	1.86
	3.446
	7
	199.10 
	4.42
	19.541
	7
	258.74 
	4.92
	24.187
	7

	9
	41.24 
	1.82
	3.307
	7
	/
	/
	/
	/
	141.06 
	1.70
	2.894
	7
	206.76 
	3.58
	12.825
	7
	263.72 
	7.04
	49.603
	7

	10
	26.67 
	2.11
	4.446
	7
	75.39
	1.04
	1.073
	7
	131.95 
	3.84
	14.779
	7
	205.94 
	3.98
	15.880
	7
	262.27 
	3.33
	11.119
	7

	11
	33.39 
	1.43
	2.049
	7
	85.70
	1.88
	3.539
	7
	136.35 
	2.02
	4.067
	7
	199.46 
	7.70
	59.337
	7
	256.70 
	8.58
	73.539
	7

	12
	33.24 
	0.76
	0.580
	7
	84.03
	0.97
	0.934
	7
	132.39 
	2.04
	4.146
	7
	197.49 
	1.69
	2.872
	7
	255.48 
	1.88
	3.533
	7

	13
	36.30 
	1.16
	1.346
	7
	87.12
	2.07
	4.299
	7
	134.38 
	2.81
	7.889
	7
	197.09 
	4.88
	23.840
	7
	256.54 
	3.72
	13.854
	7

	14
	36.23 
	2.15
	4.608
	7
	80.85
	3.67
	13.454
	7
	133.28 
	4.05
	16.439
	7
	196.44 
	5.89
	34.667
	7
	248.53 
	5.49
	30.131
	7

	15
	38.14 
	1.09
	1.183
	7
	88.07
	1.88
	3.542
	7
	144.03 
	2.37
	5.628
	7
	205.62 
	3.40
	11.531
	7
	265.24 
	3.92
	15.353
	7

	16
	31.55 
	0.97
	0.932
	7
	84.99
	1.70
	2.890
	7
	135.80 
	2.59
	6.687
	7
	197.19 
	3.43
	11.781
	7
	263.84 
	4.13
	17.033
	7

	总平均值
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	33.84
	83.99
	135.52
	199.22
	256.44

	重复性标准差sr2
	2.25
	4.55
	8.26
	20.09
	23.25

	实验室间标准差sL2
	12.10
	10.67
	12.67
	23.69
	49.12

	再现性标准差sR2
	14.35
	15.22
	20.93
	43.79
	72.36

	sr
	1.50
	2.13
	2.87
	4.48
	4.82

	sR
	3.79
	3.90
	4.57
	6.62
	8.51


通过数据统计和计算，得到该方法的重复性限和再现性限，见表9所示。

表9  重复性限（r）和再现性限（R）

	wIn/%
	0.0034
	0.0084
	0.0136
	0.0199
	0.0256

	r
	0.0004 
	0.0006
	0.0008
	0.0013
	0.0014

	R
	0.0011
	0.0011
	0.0013
	0.0019
	0.0024


标准中涉及的专利情况

本文件不涉及专利问题。
标准预期达到的社会效益等情况
5.1 标准编写的目的和意义
目前铜阳极泥中的金、银、铂、钯等贵金属已制定有YS/T745-2009行业标准方法，但是铜阳极泥中铟这一稀散金属尚未有标准方法。为有效管控铜阳极泥中铟这一稀散金属的流失，提高其回收率，拟建立本分析方法。

铟作为一种稀有金属，因其强的光渗透性和导电性而具有广泛应用，但是铟在地壳中的分布量小且很分散，此外，矿产资源日益枯竭，开发过程对环境危害大。因此，对铜阳极泥中的稀散金属进行综合回收利用是非常有必要的，既增加经济效益，又保护环境，同时可保障稀散金属原料稳定供应。     

因目前没有铜阳极泥中铟量检测的标准分析方法，无法明确稀散金属迁移行为，难以实现稀散金属定向富集和高效提取，造成铟等稀散金属流失严重，回收率低，且生产管控困难，产品质量波动大。因此，亟需建立测定铜阳极泥中铟量的方法标准，为有效管控稀散金属流向，综合回收利用稀散金属提供数据支撑，有效的解决铜阳极泥的浪费，对社会经济效益和环境效益能协调发展有重要意义。
5.2 标准预期的作用和效益
本文件充分考虑了目前国内铜阳极泥生产、研发、应用和检测的实际技术水平。本文件颁布执行后，将在国内形成对铜阳极泥学成分的统一的分析测试标准，对于增加各机构检测数据之间的可靠性和可比性，助力我国铟产业的发展与综合回收发挥着十分重要的作用。
采用国际标准和国外先进标准的情况
本文件为我国首次制定。经查询，本文件与国内外现行标准及制定中的标准无重复交叉情况。
与现行法律、法规、强制性国家标准及相关标准协调配套情况
本文件与有关的现行法律、法规和强制性国家标准没有冲突。标准涉及内容全面、条款详细、在编制过程中吸纳了国内相关先进技术，整体达到国内先进水平。
重大分歧意见的处理经过和依据

无。
标准作为强制性或推荐性标准的建议

建议本标准为推荐性行业标准，供相关组织参考采用。
贯彻标准的要求和措施建议

建议向铜阳极泥研发、生产、销售、检测的相关企业和单位积极贯彻本标准的内容。
废止现行有关标准的建议

无。
其他应予说明的事项

起草单位变更说明：根据工业和信息化部办公厅《关于印发2020年第三批行业标准制修订和外文版项目计划的通知》（工信厅科函〔2020〕263号）的文件精神，行业标准《铜阳极泥化学分析方法 第11部分：铟含量的测定 火焰原子吸收光谱法》的原牵头起草单位为紫金铜业有限公司和紫金矿业集团有限公司。在该标准任务落实会上，经过协商牵头起草单位变更为紫金矿业集团有限公司。
                               《铜阳极泥化学分析方法 第11部分：铟含量的测定 火焰原子吸收光谱法》编制组
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