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杂铜中贵金属分析的制样方法
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摘 要：研究了杂铜中贵金属分析样品加工粒度与样品代表性的关系，及磨样时间对样品氧化的影响．

结果表明，样品在磨样机内研磨不超过10min不会影响金、钯的含量，粒度为95％一1．6mm的样品具有

良好的均匀性和代表性．采用本法制取的样品，其金、钯分析结果的相对标准偏差小于2％．
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杂铜是由废铜、铜合金及含铜废旧电子元器件

等物料经冶炼而成的产品，一般富含贵金属元素．目

前，杂铜样品的制取一般采用粗铜的制样方法．虽然

杂铜类似于粗铜，都是以铜为主的合金，但杂铜的杂

质种类及其含量远远高于粗铜，铜含量远低于粗铜．

所以，不是所有杂铜样品都适宜用粗铜的制样方法

制样．我们所分析的杂铜样品具有如下特点：(1)样

品来自不同的企业，成分和外形都比较复杂；(2)样

品一般为客户已钻取好的铜屑，而且不同的客户钻

取的铜屑粒度不同，大部分样品粒度大于4．0mm；

(3)客户送的样品量比较少，一般少于2009．因此，

找到一个具有良好代表性的杂铜制样方法对样品分

析很重要．

1 试验部分

1．1 仪 器

GJ—lIB型密封式化验制样粉碎机(南昌华东化

验粉碎机厂)；WFX一130型原子吸收分光光度计

(北京瑞利分析仪器公司)；D200 mm×50 mm型分

样筛(浙江上虞县纱筛厂)．
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1．2试剂

硫氰酸钾、碘化钾、无水碳酸钠、二氧化硅、氧化

铅、硼砂、面粉、无水硫酸钠、盐酸及硝酸均为分析

纯；硝酸银溶液(259／L)；铜标准液；金标准液；钯标

准液；去离子水．

1．3试验方法

将杂铜样品放入密封式化验制样粉碎机内研磨

一定时间后，过筛，测定样品的粒度，然后用火试金

法‘23测定样品中贵金属的含量．，

2结果与讨论

2．1 杂铜样品粒度与样品代表性的关系

对贵金属的分析来说，样品粒度越小，贵金属

的分布越均匀，其代表性也越好．但为了降低杂铜

的氧化，应尽量缩短磨样时间．取磨样后5种粒度

(以95％过筛为准)的样品及不磨样(大部分样品

粒度大于4．0 ram)的样品进行试验，对不同粒度

的同一样品平行测定7次，每次取样量为10 g，分

别计算其相对标准偏差．对不同粒度样品中的金

进行分析测定，测定结果的相对标准偏差与样品
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粒度之间的关系如图l所示．由图l可知，当样品

粒度为1．25～1．60 mm时，相对标准偏差较小，分

散程度小．说明在该粒度范围内贵金属的分布较

均匀，具有良好的代表性．因此，选择样品加工粒

度为95％一1．60 mm．
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圈1 加工粒度对分析结果的影响

Fig．1 Relationship between sizes of samples and

analytical results of Au

2．2样品的氧化

通过测定1009杂铜中铜含量在研磨过程中的

变化，来研究杂铜样品的氧化情况．同时，平行测

定7次杂铜样品中的金和钯，取其平均值，结果列

于表1．由表1可知，研磨会使杂铜中的铜受到轻

微氧化，而这种轻微氧化对测试结果的影响完全

在测试误差范围之内，说明采用这种密封式粉碎

机磨样对铜的氧化可以忽略不计；样品在磨样机

内研磨不超过10 rain，对金、钯含量的影响在测试

误差范围之内．

表1 磨样时间与铜、金及钯测定结果的关系

Table 1 Relationship between times of grinding and results

of Cu．Au and Pd g／t
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2．3磨样时间的选择

将1009杂铜样品研磨一定时间后，过筛，以

95％以上过筛确定样品粒度，结果列于表2．由表2

可知，磨样时间为2min较合适，其样品粒度为95％

一1．60mm．

表2磨样时间与样品粒度的关系

Table 2 Relationship between times of grinding and sizes of

samples

磨样时间／rain 0．5 1．0 2．0 3．0 5．0 10．0

样品粒度／mm 2．5 2．0 1．60 1．25 0．80 0．45

2．4样品分析结果

将经密封式粉碎机研磨2 min的杂铜样品和用

YS／T 70—2005法[11制取的杂铜样品分别用火试金

法[23测定样品中的金和钯，分析结果列于表3．由表

3可知，本法制取的样品具有良好的均匀性和代表

性，测定结果准确．

表3样品分析结果

Table 3 Analytical Jesuits of samples g／t

3 结 论

在密闭的磨样罐内研磨杂铜样品不超过lOmin

不会影响金、钯的含量．在密闭的磨样罐内研磨杂铜

样品2rain，样品粒度可达95％一I．6mm，此粒度的样

品具有良好的均匀性和代表性．该法简单，实用性强，

采用本法制取的样品，其金和钯分析结果的相对标准
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偏差小于2％．
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Sampling for analyses of precious metals in miscellaneous copper
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Abstract：The influence of sizes of samples on analysis of gold in miscellaneous copper as well as the effect

of the grinding time on oxidation have been studied．The results show that there is no influence On content

of gold and palladium when the sample is grinding without exceeding 10min in sample grinder．The sample

with particle size of 95％一1．6mm is characterized by a good uniformity and representativeness．The rela—

tive standard deviation for analysis of gold and palladium with the method of this paper is less than 2％
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