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钽铌分析秤量过程控制规范

1、目的

确保测量过程受控，满足预期使用要求。

2、适用范围


适用于本公司万分之一电子天平称重测量过程的控制。

3、要求

3.1技术要求

(1) 测量参数名称：钽铌精矿中钽铌的含量

(2) 测量范围：0~0.5g
(3) 参数的控制限 ：±0.0005g
3.2测量方法: 

CZCX0011钽铌分析秤量操作程序
3.3测量设备

测量设备名称 XS204分析天平；

精度等级：最小分度值0.0001克；量程：0~220克

(3) 使用经检定合格且在有效期内的测量设备

3．4环境要求：

3．4．1天平应置于稳定、平坦的平面上。

3．4．2不要将天平安装在能直接接受阳光照射的地方，也不要安装在暖气附近，以避免受热。

3．4．3不要将天平置于门窗打开而形成空气对流的通道上。

3．4．4在测量时避免出现剧烈振动现象。

3．4．5采取保护措施防止天平遭受腐蚀性气候的侵蚀。

3．4．6天平不应在温度较高、有爆炸危险的环境内。

3．4．7温度20℃±5℃、湿度49%，使用环境温度平均波动不得超过1℃/小时

3．5操作人员：经公司培训合格的化验人员

4、操作步骤
4．1把所要称量的精矿轻放在称量盘中，然后开启天平，读出称量值。

4．2称量物必须与天平室温相相似，每次称量要校对零点，检查灵敏度是否合格，并除去盘内污物。

4．3开启天平门时应缓慢小心，在天平盘上放置或取下样品、砝码时，避免天平震动和天平盘震动。

4．4称量完毕，取出被秤物质或砝码并校对零点。

4．5称量完一批后，应复称2~3批，以确定这一批结果的稳定性，然后计算结果报出。

5．测量不确定度的评定

本测量过程不确定度的评定采用简化的评定方法，测量不确定度评定见（钽铌分析称重过程控制不确定度评定报告）

6、报告方式

将称量结果记录在重量法分析结果记录表上，并注明日期、编号、操作人员姓名

7、日常过程监视

天平检定维修人员负责天平的日常清洁和维护。

计量过程出现异常情况时，应停止计量并及时通知维修人员对天平进行检查维修。

称量完毕后从一批样品中抽取20%进行复称，如发现异常及时通知天平维护人员，并做好记录。

8、核查监视记录
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1） 核查的具体步骤

a）以核查设备连续测定10个为一组数据，取5组，记录测试结果；

b）计算每组测试结果的平均值和极差。将测试结果按测试的先后顺序排列，分别计算每组的极差、平均值（[image: image2.png]


）和整体的平均值（[image: image3.png]


）、整体极差平均值([image: image4.png]


)。

c）绘制极差(R)控制图。根据GB/T 4091《常规控制图》规定公式分别计算极差控制图的控制限，其中上控制限:[image: image5.png]UcL,



，中心线：CLR=[image: image6.png]


，下控制限:[image: image7.png]


。绘制极差控制图，按e）规则检查数据点是否超出控制限或排列有无异常的模式或趋势，同时查明失控和异常的原因，制定纠正或纠正措施，以防止它再次出现。剔除异常的点，然后重新计算控制限并绘制控制图，直至极差控制图没有出现超出控制限的点且点子排列正常。

d）绘制平均值（[image: image8.png]


）控制图。根据GB/T 4091《常规控制图》规定公式分别计算平均值（[image: image9.png]


）的控制限，其中上控制限：[image: image10.png]UCLy =x+A,R




，中心线：CLX=[image: image11.png]


，下控制限:[image: image12.png]ICLy=x- AR



。绘制平均值制图，按e）规则检查数据点是否超出控制限或排列有无异常的模式或趋势，如有进行剔除，重新计算直至平均值控制图没有出现超出控制限的点而且点子排列正常后，判定控制图处于稳定受控状态。

2）监视要求

 ⑴ 用于监视用的压力表在检定的有效期内，并具有效计量确认合格标识，外观良好，运转正常。

⑵ 操作人员定期巡检，随时对仪器稳定性变化情况进行监控和比对，发现异常及时通知维修人员检查、校准。

3）失控时的处理措施

失控时，须对测量过程进行分析，确认原因，采取措施，按检定要求重新做重复性验证，必要时修理、检定，合格后方可开展工作。

9、 附录

 附录A 测量不确定度评定记录

 附录B  测量过程有效性确认

 附录C  测量过程计量要求导出和验证

附录D  测量过程监视记录

