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YS/T XXXX《粗碲化学分析方法》分为以下3个部分：

——第1部分 碲含量的测定 碘量法

——第2部分 金银含量的测定 火试金法
——第3部分 铜含量的测定 碘量法

本部分为GB/T XXXX 的第2部分

本部分是按照GB/1.1－2009给出的规则起草。

本部分由全国有色金属标准化技术委员会(SAC/TC243)归口。

本部分起草单位：清远先导材料有限公司

本部分主要起草人：

粗碲化学分析方法

第2部分：金银量的测定
火试金重量法
1 范围
本部分规定了粗碲中金银含量的测定方法。
本部分适用于粗碲中金银含量的测定。测定范围：金5.0 g/t ～ 200.0 g/t，银300g/t ～ 10000g/t
2 方法提要
试料预先用硫酸溶解，还原沉淀金银，过滤分离大部分的铋、硒、碲等元素，经配料、高温熔融，融态的金属铅捕集试料中的贵金属形成铅扣，试料中的其他物质与熔剂生成易熔性熔渣。将铅扣灰吹，得金银合粒，清除合粒表面粘附杂质，经硝酸分金，用重量法测定金、银量。

3 试剂
除非另有说明，在分析中仅使用确认为分析纯的试剂和蒸馏水或去离子水或相当纯度的水。
3.1 硫酸，
3.2 硝酸，不含氯离子

3.3 硝酸（1+1）

3.4 硝酸（1+5）

3.5 无水碳酸钠，工业纯，

3.6 氧化铅，工业纯（Au<0.01g/t ，Ag<0.2g/t）
3.7 石英粉，工业纯。
3.8 无水硼砂，
3.9 氯化钠，

3.10 纤维素粉， 
3.11  明胶溶液（0.5%），
3.12 单宁酸溶液（0.5%）， 
3.13 淀粉， 
3.14 熔剂：60%氧化铅、碳酸钠30%、7.6%无水硼砂、2.4%石英粉。
3.15 覆盖剂： 57%碳酸钠、29%石英粉%、14%无水硼砂。
4 仪器和设备
4.1 天平：超微量天平，感量 0.001 mg。
4.2 试金电炉：最高加热温度 1350℃。

4.3 试金坩埚：材质为耐火粘土，容积为300 mL～500mL左右。
4.4 灰皿：顶部内径约 35 mm，底部外径约 40 mm，高约 30cm，深约 17 mm。
4.5 瓷蒸发皿：容积为 30 mL。
4.6  铸铁模。

4.7  试金滤纸：￠18.5cm 

5 试样
5.1 试样粒度应不大于0.1mm。
5.2 试样应在100℃～105℃烘箱中烘干2h，置于干燥器中冷却至室温。

6 分析步骤
6.1 测定数量
称取2份试料平行测定，取其算术平均值。
6.2 试料
按照下表1称取样品，精确至0.001g。

               表1：称取的样品量

	样品中金的含量（g/t）
	称样量（g）

	＜50
	5.0

	≥50
	3.0


6.3 空白试验
每批氧化铅都需要做空白试验。
6.3.1 测定数量
对于同一批氧化铅，经混匀后，平行测定3份，取其算术平均值。

6.3.2 空白测定方法
加入100g的熔剂，加入大约2克碳酸钠，2.7克淀粉，然后充分混匀，然后再加大约3-4克的覆盖剂，覆盖剂加完后不需要混匀只是在表面即可，以下按6.4.4～6.4.7进行，测定金银量。
6.4 测定

6.4.1 硫酸酸溶
将试料（6.2）于500mL的烧杯中，然后缓慢加入70--80mL分析纯浓硫酸（3.1），盖上表面皿放到高温电热板上加热，使所有的烧杯温度均匀并且保持温度，溶解4小时以上，取下烧杯，冷却到室温。
缓慢加入纯水稀释使总体积达到350mL左右（边加边摇）。加入一小勺纤维素（3.10）（大约4～5克）到烧杯中，然后盖上表面皿继续加热到开始微沸。硫酸将纤维素助滤剂慢慢烧焦此时溶液由原来的棕色逐渐变成黑色然后变成棕色。微沸状态大约保持10分钟，取出在通风柜中冷却到室温。

在每个烧杯中分别加入10mL氯化钠溶液(2%)，20mL的明胶溶液(3.11)，加入20mL单宁酸溶液（3.12）。每加一种溶液后都要摇晃均匀后再加入下个溶液，摇晃时注意不要溅出溶液。

放回电热板加热至微沸大约15分钟，取下，用纯水冲洗烧杯壁，到烧杯中的溶液总体积在400～450mL。放在通风柜中冷却一个晚上。

6.4.2过滤

过滤采用自然过滤，用少许的纯水冲洗表面皿然后用普通纸巾将表面皿擦干净，将纸巾放进粘土坩埚中。用直径18.5厘米的试金滤纸过滤，不要去刻意搅拌溶液，先将上清液过滤完再过滤底部渣。待全部过滤后，用少量纯水从滤纸内壁洗涤一次，在灰化这步可以将少量硒和碲除去，用纸彻底擦干净杯壁和杯底，同滤纸一起放入粘土坩埚（4.3）中。

6.4.3　灰化

将坩埚在110℃～150℃烘干，然后放高温炉中，从室温加热升至700℃，在700℃下灰分两小时以上。
6.4.4 熔融

在坩埚中（6.4.3）加入100g的熔剂，加入大约2克碳酸钠，2.7克淀粉，然后充分混匀，然后再加大约3-4克的覆盖剂，覆盖剂加完后不需要混匀只是在表面即可。将坩埚放入800℃炉中保温30min，坩埚要放在炉子的中间或受热均匀的地方。然后将炉温设定温度在1100℃，并在此温度下保温90分钟。将坩埚中平稳旋转两圈并轻敲铁板两次，然后将熔体倒入一个已预热的铁模具中，然后冷却。冷却后将模具倒过来这时候可以很清晰的看到铅锭和熔渣分离的很好而且铅扣很亮，取出铅扣，将铅扣用铁锤敲成方块形状。

6.4.5　灰吹

镁砂灰皿在使用前必须放置在900℃的灰吹炉中预热20分钟去除可能存在的水气，将灰皿取出放在炉门口，用钳子将铅夹入到灰皿中，然后关上炉门，让铅扣开始融化，保持炉门关闭直到铅扣表面被打开。

铅扣打开后打开通风阀门，并且打开炉门上的气孔。观察炉中的挥发和吸收情况直到所有的铅被灰皿吸收。所有的铅被吸收后可以很清晰的看见贵金属合金粒发出的耀眼的白光，也就是出现辉点，打开炉门用取出灰皿，直至冷却到可以用手拿的温度（大约40度）。

如果灰皿中的合粒灰暗，将合金粒放到已加入20mL的醋酸溶液(10%)的瓷蒸发皿（4.5）中浸洗，将合金粒表面的杂质除掉（杂质可能是：氧化铅，和灰皿的成分，而某些杂质在后面的酸溶解过程中无法将之溶解会增加合金的重量使分析含量偏高），然后用水洗涤3次，蒸干合金粒，在精密天平上称重，称重后的合粒放如瓷蒸发皿中。
6.4.6 分金

加入热的25毫升硝酸(1+5)到蒸发皿（6.4.5）中,放在电炉板上加热,直到不反应，合金粒由银白色变成黑色，溶液变成淡黄色。小心将溶液倾倒后，再补加入热的20毫升(1+1)硝酸，当溶液的颜色不再变化的时候用纯水冲洗3次，最后加入40 毫升纯水在电热板上加热30min，倒出纯水，然后用纯水洗一次将蒸发皿放回电炉板上烘干。分金液全部转移至容量瓶中，分金液用ICP-OES或AAS检测铋、铅、碲等元素的含量，如果样品中含有铂钯等元素，需要加测铂、钯含量。

6.4.7 退火

将烘干的蒸发皿（6.4.6）放入到退火炉中，设定温度为750℃，保温10分钟。取出冷却到室温，拿到精密天平房称重并且记录。

当退火后的金粒颜色灰暗、呈现褐色、黑色或破损不完整时，无法称量退火后金样的质量，将蒸发皿拿到另外的通风柜中用王水消解金粒，定容于50毫升或100毫升的容量瓶中，用ICP-OES或AAS分析检测金含量。
注：银金量之比应大于4，否则应该补加银。
6.4.8 补正
6.4.8.1 银的补正

称取已知银含量的其他类样品，加入100g的熔剂，加入大约2克碳酸钠，2.7克淀粉，然后充分混匀，然后再加大约3-4克的覆盖剂，覆盖剂加完后不需要混匀只是在表面即可，以下按6.4.4～6.4.7进行，测定银量，根据检测得到的银含量与实际银含量对照，得到银补正系数。
6.4.8.2 金的补正
将熔渣和灰皿放入粉碎机粉碎，然后分取一半，加人30g 碳酸钠,15g 二氧化硅,15g 硼砂，4g淀粉，搅匀，覆盖4克覆盖剂，将坩埚放入800℃炉中保温30min，以下按6.4.4-6.4.7条进行。
7  分析结果的计算
7.1 按下式计算金的含量：
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式中： m0——分析所用氧化铅含金的质量，ug；
m1——试料质量，g；

m2——金粒质量，ug。
金的测定结果表示至小数点后第2位。

7.2按下式计算银的含量：
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式中： m0——合粒中用ICP或AAS检测得到杂质质量及金粒质量之和，ug；
m1——试料质量，g；

m2——金粒质量，ug。
银的测定结果表示至整数位。
注：如补正系数超过1.005，银的结果根据上式计算后还应加上补正量。
8 精密度
8.1 重复性

在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在以下给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限(r)的情况不超过5％，重复性限（r）按以下表2数据采用线性内插法求得：

表2  重复性限

	wAu /g/t
	
	
	
	
	
	

	r/g/t
	
	
	
	
	
	

	wAg/kg/t
	
	
	
	
	
	

	r/g/t
	
	
	
	
	
	


8.2 再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的绝对差值不大于再现性限（R），超过再现性限（R）的情况不超过5％，再现性限(R)按表3数据采用线性内插法求得：

表3  再现性限
	wAu /kg/t
	
	
	
	
	
	

	R/kg/t
	
	
	
	
	
	

	wAg/kg/t
	
	
	
	
	
	

	R/g/t
	
	
	
	
	
	


9  试验报告      

本章规定试验报告所包括的内容。至少应给出以下几个方面的内容：

—— 试样；

—— 使用的标准，YS/T XX-XX；

—— 使用的方法；

—— 分析结果及其表示；

—— 与基本分析步骤的差异；

—— 测定中观察的异常现象；

—— 实验日期。
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