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1 目的

    为有效规避铅锌金属有限公司（以下简称铅锌公司）采购铅精矿中铅含量分析测量过程失准带来的风险，确保铅锌公司采购铅精矿中铅含量分析测量过程在要求的控制限值之内并持续满足预期计量要求，结合测量过程实际，特制订本规范。
2 适用范围

本规范适用于铅锌公司采购铅精矿中铅含量分析测量过程。

3 规范性引用文件
    下列文件对于本规范的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本规范。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本规范。

GB/T8152.1-2006 《铅精矿化学分析方法 铅量的测定》

JJF 1059.1-2012 《测量不确定度评定度和表示》

JJG 1036-2008 《电子天平检定规程》

JJG 196-2006 《常用玻璃量器检定规程》

4 计量要求

顾客的计量要求是顾客根据相应的生产过程规定的测量要求。

计量要求可表示为最大允许误差、允许不确定度、稳定性、分辨力、测量范围、准确度、环境条件或操作者技能要求等。
5 职责分工
5.1 检化部

5.1.1 负责铅精矿中铅含量分析测量过程控制规范的归口管理。

5.1.2 负责测量过程控制的计量管理工作。

5.1.3 负责测量设备的检定工作。

5.1.4 负责测量过程的识别以及控制规范的编写和核查实施工作。

5.1.5 负责对测量控制过程的实施进行监督检查。

5.1.6 负责保存《铅精矿中铅含量分析测量过程控制规范》文件和监督检查的相关记录。

6 工作程序

6.1 测量过程的识别

经识别，铅精矿中铅含量分析测量过程控制程度为铅锌公司采购铅精矿贸易结算过程关键测量点。

6.2 测量过程设计

6.2.1 计量要求导出

6.2.1.1 顾客、组织的要求

根据顾客提供的技术要求。

6.2.1.2 测量过程的计量要求

样品分析允差：

依据顾客要求，铅含量平行测定结果绝对值之差不大于下表：
	铅含量（%）
	允许差（%）

	30.00～40.00
	0.40

	>40.00～50.00
	0.50

	>50.00～60.00
	0.60

	>60.00～80.00
	0.65


测量设备的计量要求：

根据GB/T8152.1-2006 《铅精矿化学分析方法 铅量的测定》中要求：

（1）滴定管：A级 0.050mL；

（2）电子天平：±0.1mg。
6.3 测量过程的控制

6.3.1 测量设备的配备

6.3.1.1 滴定管；

6.3.1.2 电子天平。

6.3.2 计量确认间隔

参考国家检定规程，滴定管（酸式）计量确认周期为三年，电子天平计量确认周期为一年。

6.3.3 测量过程操作人员的相关要求

6.3.3.1 滴定管、电子天平的使用人员必须了解其基本原理及使用方法。

6.3.3.2 新进员工须进行上岗培训，经考试合格后方能进行独立操作。

6.3.4 环境要求

滴定室、天平室温度控制在（18～28）℃，相对湿度控制在（35～65）%RH。

6.3.5 测量方法

按照GB/T 8152.1-2006 《铅精矿化学分析方法 铅量的测定》对铅精矿中铅含量进行分析。

6.3.6 测量不确定度的评定

每年应对铅精矿中铅含量分析测量过程进行不确定度评定。测量不确定度的评定具体见附件A。
6.3.7 测量过程的监视

6.3.7.1 采用统计技术具体步骤
  

依据GB/T8152.1-2006《铅精矿化学分析方法 铅量的测定》，以铅精矿管理样（铅精矿标准物质GBW07167/GS0-6）为试样，测定铅精矿中铅含量，连续重复测定10次为一组数据，取5组，记录测试结果；
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: image1.wmf]x

）和整体的平均值（
[image: image2.wmf]x

）、整体极差平均值（
[image: image3.wmf]R

）。
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: image4.wmf]R

D

UCL

4

R

=

，中心线
[image: image5.wmf]R

CLR

=

，下控制限
[image: image6.wmf]R

D

LCL

3

R

=

，绘制极差控制图，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原因，制定纠正极差控制图没有出现超出控制限的点且点子排列正常。
绘制平均值（
[image: image7.wmf]x

）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: image8.wmf]x

）的控制限，其中上控制限
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，绘制平均值制图，检查数据点是否超出控制限或排列有无异常模式或趋势，如有进行剔除，重新计算值至平均值控制图每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。
控制图判异的规则，根据GB/T 4091《常规控制图》规定有以下情况之一判定异常的模式或趋势：
1点落在控制线外；
连续9点在中心线同一侧；
连续6点递增或递减（趋势）；
连续14中相邻点上下交替；
连续3点中有2点落在中心线同一侧的2o区以外（即点接近控制限）；
连续5点中有4点落在同一侧1o区以外；
连续15点在1o区中心线上下（即点过多集中在控制限附近）；
连续8点落在中心线两侧，但无一点在o区内；
按规定的核查间隔，用核查设备重复测定10个数据，测定结果的平均值作为一个单值打点在已绘制好的
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控制图上，如未出现e情况时，表明测量过程受控，否则测量过程失控；
测量过程中的人员、设备关键部件、设备的操作参数发生变化是，控制图必须以上步骤重新绘制。
6.3.7.2 核查间隔
一般情况下，间隔为1年，但当出现以下情况时，需进行附加核查：

设备出现故障修复后；
周期检定后发现示值的校准状态变动较大；
对检测数据产生怀疑。
6.3.7.3 核查监视记录

[image: image13.wmf]控制图

R

x

-


6.3.8 测量过程失控的处理

6.3.8.1 按《测量过程设计和实现控制程序》中规定查找失控原因、制定纠正/预防措施的效果进行验证。

6.3.8.2 当测量过程的失控是由测量设备失准造成，应对维修/调整后测量设备的计量确认间隔重新进行申报评定，在经计量确认合格后才能投入使用。
6.3.9 测量过程的变更
当测量过程的控制要素发生变更时，填写测量过程识别/变更表，经工段、部门审核，批准后，变更测量过程及控制一览表、测量设备确认明细表相关内容，重新绘制控制图对变更后测量过程实施监视。

6.3.10 测量过程的检查
    定期进行自查，也可通过体系检查、内部审核等方式组织对测量过程的实施、控制情况、控制效果等各环节进行抽查。
7 支持性文件
QX/B/ZJCL09-2020测量过程设计和实现控制程序

8 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 《计量要求导出和验证》  

附录D 《测量过程监视统计记录表、控制图》      
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