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摘　要　系统研究了火试金重量法直接测定铅精矿、铅 矿 石、铅 合 金 和 含 铅 物 料 中 银 含 量 的 条 件，将 测

定结果与国家标准、行业标准方法的测定结果进行比较，并采用铅精矿国家标准物质进行验证。结果表

明：测定５～７１　２００ｇ／ｔ的银含量，相 对 标 准 偏 差（ＲＳＤ）和 银 标 准 加 标 回 收 率 分 别 为０．１０％～７．４％和

９９．１０％～９９．９４％。分析结果与国家标准、行业标准方法测定结果吻合，验证结果与铅精矿国家标准物

质认定值一致。
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０　前言

随着现代科技的发展，银除用作饰品外，已被广

泛用于电子、电镀、感光材料、化工、医疗，太阳能等

领域 中，因 此 银 的 需 求 量 逐 年 增 大。铅 精 矿、铅 矿

石，含铅物料是提取银的重要原材料之一，故银的准

确测定直接影响银提炼工艺的选择和贸易价格的确

定。目前，在用或参照标准分析方法用于上述样品

分析存在如下问题（１）市场对铅精矿中银含量的计

价已由２００ｇ／ｔ降至１００ｇ／ｔ，故 对 低 于２００ｇ／ｔ银

的准确分析提出更高的要求。铅精矿国家标准分析

方法［１］采 用 铅 析 或 灰 吹 火 试 金 富 集，测 定 范 围 为



２００～２　０００ｇ／ｔ，分析结果准确度已不能满足实际样

品和市场贸易要求。此外，于硝酸介质中原子吸收

光谱法测定银，微量氯离子即有沉淀析出，对测定环

境和试剂要求较苛刻。（２）铅矿石、含铅物料中银含

量的开采、冶炼价值已由１０ｇ／ｔ降至５ｇ／ｔ，故对低

于１０ｇ／ｔ银的 准 确 分 析 提 出 更 高 的 要 求。铅 矿 石

国家标准分析方法［２］是采用火试金富集，于氨性介

质中原子吸收光谱法测定银，吸光度稳定性较酸性

介质的差，且对仪器腐蚀性较大。（３）铅及铅合金国

家标准分析方法［３］不经分离富集，于盐酸介质中原

子吸收光谱法直接测定银，氯化铅严重干扰测定，且
试样称取量小，代表性较差。（４）上述方法的后续测

定均采用原子吸收光谱法，测定时间较长，且测定较

高含量银的稀释倍数较大，易引起一定的分析误差。
因此，采用火试金重量法直接测定上述样品中的银

含量已成为一种趋势。火试金重量法直接测定铅阳

极泥中银含量已有文献介绍［４］，迄今未见用于铅精

矿、铅矿石、铅合金和含铅物料中银含量测定。
本文系统研究 了 火 试 金 重 量 法 直 接 测 定 铅 精

矿、铅矿石、铅合金 和 含 铅 物 料 中 银 含 量 的 测 定 条

件，并将本法结果 与 国 家 标 准、行 业 标 准 的 分 析 结

果进行比 较，同 时 采 用 铅 精 矿 国 家 标 准 物 质 进 行

验证。

１　实验部分

１．１　主要试剂、仪器与装置

超微量天平：感量０．００１ｍｇ（ｘｐ　２ｕ，瑞士）；电

子天平：感 量０．０１ｍｇ（ＭＳ　１０４Ｓ，瑞 士）；托 盘 天

平：感 量１ｇ（ＪＪ　２０００，中 国）；Ｘ 射 线 荧 光 光 谱 仪

（Ａｘｉｏｓ　Ｍａｘ，荷兰帕纳 科）；试 金 炉（ＫＳＹ　１２Ｄ－４０，
中国）；马弗炉（ＳＸ　３－１２－１３，中国）；粘土坩埚；灰皿；
锥 形 铸 模；瓷 坩 埚；钳 子；纯 银 （质 量 百 分 数 ＞
９９．９９％）；铅精矿国家标准物质（编号ＧＢ０７１６７，银

含量为６２６ｇ／ｔ）；无水碳酸钠；氧化铅；二氧化硅；硼
砂；淀粉；硝酸钾；覆盖剂：２份无水碳酸钠与１份硼

砂混匀；冰醋酸。分析用试剂为工业纯。

１．２　实验方法

１．２．１　熔融

称取１５ｇ试样于粘土坩埚中，加入造渣 剂，淀

粉或硝酸钾，搅拌均匀后，于物料表面覆盖５ｍｍ覆

盖剂，将粘土坩埚放置于８５０℃高温试金炉中，升温

至１　１３０℃，熔融１５ｍｉｎ。取出，倒入铁模中，冷却。

１．２．２　分离、灰吹

从铁模中倒出熔炼物，分离出熔炼渣和铅扣，将
铅扣置于已预热至９００℃灰皿中，关上炉门，待铅液

表面黑色膜消失后，稍开炉门，将温度降至８６０℃进

行灰吹，当合粒出现闪光后，取出灰皿，冷却。

１．２．３　称重

将合粒从灰皿中取出，刷净合粒表面粘附物，用
乙酸溶液清洗合粒，烘干，冷却至室温，称取合粒的

质量。

１．２．４　分金

将合粒置于瓷坩埚中，加入热硝酸溶液，于低温

电热板上近沸溶解，待银完全溶解后，用热水洗涤金

粒。将金粒低温烘干后，置于高温电炉灼烧，冷却至

室温，称取金粒的质量。

１．２．５　银补正系数及计算

实验方法的银补正系数为０．９９５；银／（ｇ·ｔ－１）＝
（金银合粒质量－金粒质量）／ｍｇ×１　０００

取样量／ｇ×０．９９５

［５］

。

２　结果与讨论

２．１　样品预分析

随着高品位矿物的开采殆尽，低品位矿物的开

采占据主要地位。为了便于此类样品的顺利熔解，
通过对较多厂 家 的 样 品 进 行Ｘ射 线 荧 光 光 谱 法 定

性半定量检测。由表１可知，成分分别为：大量（质

量百分 数：５％～６５％）的Ｐｂ，Ｚｎ，Ｓ，Ｆｅ，Ｓｉ，Ｃｕ，Ａｌ，

Ａｓ，Ｃａ；中量（质量百分数：０．２％～５％）的 Ｍｇ，Ｚｎ，

Ａｌ，Ａｓ，Ｂｉ和小量（质量分数：ｘ　ｇ／ｔ～ｘｘｘｘｘ　ｇ／ｔ）的

Ｎｂ，Ａｇ，Ｓｅ，Ｉｎ，Ａｕ。

表１　Ｘ射线荧光光谱法分析结果

Ｔａｂｌｅ　１　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｏｆ　Ｘ－ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ ／％
厂家 样品名称 Ｐｂ　 Ａｇ　 Ｂｉ　 Ｚｎ　 Ｃａ　 Ｆｅ　 Ｃｕ　 Ａｓ　 Ｓｅ　 Ｎｂ　 Ｍｇ　 Ｓ　 Ｓｉ　 Ｉｎ　 Ａｕ　 Ａｌ

ＣＫＣ公司 铅矿石 ４．６４　０．１４８　０．１５ － ０．６８　１５．４９　０．７５ － － ０．１３５　０．４０　１３．６０　１．４３ － ０．０００５　 ０．４７
阳晨公司 铅矿石 ７．２４　０．０６７　０．１０９　０．０５１　０．２８　１１．１８　９．０５ － ０．０３４　０．１０１ － １．７６　０．９９ － ０．０００５　 ０．３６
托克公司 铅矿石 １７．９４　０．００１ － ４．５５　 ７．１５　１２．７４ － － － ０．０４６　４．０５　 ８．９４　７．２３ － ０．０００５　 ５．４１
众力公司 铅矿石 １２．９２　０．００１ － ０．０４６　０．１１　１２．６７　３．７４　８．８４　０．０９１　０．０１７ － ５．９９　０．９１ － ０．０００５　 ０．３８
鼎弘公司 铅矿石 １２．１４　０．１６１ － ０．１９ － １７．０９　８．４６　２．４８８　０．０３８ － － ４．６６　４．６７ － ０．０００５　 １．６７
中硕矿业 铅矿石 １８．７４　０．００１ － ９．０５ － ２６．８８　０．１７ － － ０．０５６　０．１５　２９．９６　２．３９ － ０．０００５　 ０．２５

０２ 中国无机分析化学　　　　　　　　　　　　　　　　２０１５年



续表１
厂家 样品名称 Ｐｂ　 Ａｇ　 Ｂｉ　 Ｚｎ　 Ｃａ　 Ｆｅ　 Ｃｕ　 Ａｓ　 Ｓｅ　 Ｎｂ　 Ｍｇ　 Ｓ　 Ｓｉ　 Ｉｎ　 Ａｕ　 Ａｌ

正欣公司 铅精矿 ５２．８０　０．２７７　０．０９３　３．０８　３．７１　１．１８　９．０５　９．１０１　０．０３４　０．１０１　２．０３　５．６１　３．９８　０．０７　 ０．０００５　 １．８２
迅新公司 铅精矿 ６４．１４　０．００１ － １０．５５　１．１２　２．３５　０．２８　３．１７３　０．０２６ － ０．４０　１３．５９　１．３１　０．０５　 ０．０００５　 ０．４７

贵州新材料 铅精矿 ５８．５８　０．００１ － ８．８４　３．５６　４．７６　０．２５　４．１６５　０．０２４ － ０．６０　０．３８　１．４７　０．０６　 ０．０００５　 ０．３３
维西荣灿 铅精矿 ５６．８１　０．００１ － ７．６３　５．３３　４．７７　０．４７　３．１２１　０．０３１ － ０．７０　３．３１　１．５３　０．０３　 ０．０００５　 １．４７
耀满公司 含铅物料 １８．７８　０．０３５　０．７６　 ８．４５　 ４７３　 ８．５１　１．３６　０．７６ － － ０．２３　１２．０１　９．３３　０．１０　 ０．００１０　 ０．６５

新亚洲公司 含铅物料 ５３．４３　０．００１ － － － － ２．７１　０．０２ － － ０．１４ － － － ０．００１０ －
湘鹤公司 含铅物料 ５４．４７　０．１５ － － － － ３．６９　０．０４ － － － １７．６３ － － ０．００１０ －

２．２　试金配料硅酸度影响

决定熔渣的硅酸度是配料，通过对样品进行造

渣溶剂配比实验，由表２可知：（１）当试金配料硅酸

度Ｋ ＜０．８时，熔渣粘度小、流动性较好，但除去杂

质、富 集 金 银 的 效 果 差。（２）当 试 金 配 料 硅 酸 度

Ｋ ＞０．８时，熔渣粘 度 稍 大、流 动 性 差，除 去 杂 质 的

效果好，但富集金银的效果差。（３）当试金配料硅酸

度Ｋ ＝０．８时，熔渣粘度小，流动性适中，富集金银

的效果较好。选择试金配料硅酸度（Ｋ ＝０．８）。

表２　试金配料对硅酸度影响

Ｔａｂｌｅ　２　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ａｓｓａｙｉｎｇ　ｉｎｇｒｅｄｉｅｎｔｓ　ｏｎ　ｓｉｌｉｃｉｃ　ａｃｉｄｉｔｙ ／ｇ
硅酸

度Ｋ

氧化

铅

碳酸

钠

二氧化

硅

硼砂 淀粉
厂家

银富集／
（ｇ·ｔ－１）

金富集／
（ｇ·ｔ－１）

０．３　１５０　 ３５　 ５　 ３　 ５．０ ＣＫＣ公司 １　２９５ ＜０．１
０．３　１５０　 ３５　 ５　 ３　 ３．０ 阳晨公司 ９６ ＜０．１
０．３　１５０　 ３５　 ５　 ３　 ３．５ 托克公司 ３　５４７ ＜０．１
０．５　１５０　 ３５　 ８　 ７　 ５．０ ＣＫＣ公司 １　３５０　 ０．１
０．５　１５０　 ３５　 ８　 ７　 ３．０ 阳晨公司 １００　 ０．１
０．５　１５０　 ３５　 ８　 ７　 ３．５ 托克公司 ３　６７９　 ０．１
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ５．０ ＣＫＣ公司 １　３９５　 ０．２
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ３．０ 阳晨公司 １０６　 ０．２
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ３．５ 托克公司 ３　７４７　 ０．２
１．０　１５０　 ３５　 １５　 １３　 ５．０ ＣＫＣ公司 １　３１０　 ０．２
１．０　１５０　 ３５　 １５　 １３　 ３．０ 阳晨公司 ９９　 ０．２
１．０　１５０　 ３５　 １５　 １３　 ３．５ 托克公司 ３　７１０　 ０．２
１．５　１５０　 ３５　 ２０　 １８　 ５．０ ＣＫＣ公司 １　３００　 ０．１
１．５　１５０　 ３５　 ２０　 １８　 ３．０ 阳晨公司 ９６　 ０．１
１．５　１５０　 ３５　 ２０　 １８　 ３．５ 托克公司 ３　７００　 ０．１

２．３淀粉、硝酸钾用量影响

由表３可知，当以铅扣重量２８～３５ｇ为准时，淀
粉，硝酸钾用量符合以下计算公式：淀粉用量（３０－试

样的质量×试料中硫的百分含量×２２＋４５）／１２；硝酸钾

用量 （试料的质量×试料中硫的百分含量×２２－７５）／

４。选择淀粉用量（２～６ｇ）、硝酸钾用量（０～１２ｇ）。

２．４　灰吹温度影响

灰吹温度是银损失的主要因素，在灰吹过程中，
铅通过氧化放热，使得灰皿的温度高于炉温达到氧

化铅的熔点（８８４℃），因此，除了开始和结束需要较

高温度外，其余过程的温度相对较低，所以灰吹过程

中温度的控制尤为重要。由表４可知，（１）当灰吹温

度＜８６０℃时，灰皿中有羽毛状结晶（氧化铅），合粒

中含铅，灰吹不 完 全。（２）当 灰 吹 温 度＞８６０℃时，
灰皿中无羽毛状结晶（氧化铅），合粒中不含铅，但银

量损失较大。（３）当灰吹温度为８６０℃时，灰皿中有

少量羽毛状结晶（氧化铅），合粒中不含铅，银损失量

较小。选择灰吹温度８６０℃。

表３　淀粉、硝酸钾用量对铅扣的影响

Ｔａｂｌｅ　３　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｄｏｓａｇｅ　ａｍｙｌｕｍ　ａｎｄ

ｐｏｔａｓｓｉｕｍ　ｎｉｔｒａｔｅ　ｏｎ　Ｌｅａｄ　ｂｕｔｔｏｎ ／ｇ

硅酸

度Ｋ

氧化

铅

碳酸

钠

二氧化

硅

硼砂 淀粉 硝酸

钾
厂家

铅扣质

量／ｇ
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ５．０ － ＣＫＣ公司 ３３
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ３．０ － 阳晨公司 ３０
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ３．５ － 托克公司 ３０
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ６．０ － 众力公司 ２９
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ３．５ － 鼎弘公司 ３４
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ５．０ － 中硕矿业 ３４
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ２．０ － 正欣公司 ３０
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ３．５ － 迅新公司 ３０
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０ － ５ 张永霞公司 ３０
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ６．０ － 贵州新材料 ２９
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０ － １２ 禄丰云铜 ３０
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ６．５ － 南华茂森 ３３
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ３．５ － 维西荣灿 ３３
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ３．５ － 耀满公司 ３３
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ４．５ － 新亚洲公司 ３３
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ６．０ － 湘鹤公司 ３０
０．８　１５０　 ３５　 １１　 １０　 ４．５ － 驰宏公司 ３０

表４　灰吹温度对银的影响

Ｔａｂｌｅ　４　Ｅｆｆｅｃｔ　ｏｆ　ｃｕｐｅｌｌａｔｉｏｎ　ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ　ｏｎ　ｓｉｌｖｅｒ

加入银

量／ｍｇ

灰吹温

度／℃

测定

值／ｍｇ

银损失

量／ｍｇ

相对误

差／％
现象

２５　 ８４０　 ２５．３８５ ＋０．３８５　 １．５４ 灰皿中有羽毛状结晶

２５　 ８４０　 ２５．２８５ ＋０．２８５　 １．１４ 灰皿中有羽毛状结晶

２５　 ８４０　 ２５．３７１ ＋０．３７１　 １．４８ 灰皿中有羽毛状结晶

２５　 ８５０　 ２５．１８５ ＋０．１８５　 ０．７４ 灰皿中有羽毛状结晶

２５　 ８５０　 ２５．０５５ ＋０．０５５　 ０．２２ 灰皿中有羽毛状结晶

２５　 ８５０　 ２５．２４３ ＋０．２４３　 ０．９７ 灰皿中有羽毛状结晶

２５　 ８６０　 ２４．９７９ －０．０２１　 ０．０８４ 灰皿中有少量结晶

２５　 ８６０　 ２４．９８５ －０．０１５　 ０．０６０ 灰皿中有少量结晶

２５　 ８６０　 ２４．９８７ －０．０１３　 ０．０５２ 灰皿中有少量结晶

２５　 ８７０　 ２４．９１４ －０．０８６　 ０．３４ 无结晶

２５　 ８７０　 ２４．９０７ －０．０８６　 ０．３７ 无结晶

２５　 ８７０　 ２４．９２３ －０．０８６　 ０．３１ 无结晶

２５　 ８８０　 ２４．８７５ －０．０８６　 ０．５０ 无结晶

２５　 ８８０　 ２４．８９３ －０．０８６　 ０．４３ 无结晶

２５　 ８８０　 ２４．８５７ －０．０８６　 ０．５８ 无结晶
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２．５　银补正系数及标准回收分析

试金分析过程中，不可避免地存在熔样和灰吹

损失，常用二次试金补正方法进行校正，该方法准确

可靠，但同时也加倍了工作量。本法称取不等量纯

银于预先加有与分析试料相等量的氧化铅、碳酸钠、
二氧化硅、硼砂 粘 土 坩 埚 中，加 入６．５ｇ淀 粉，搅 拌

均匀，以下按分析步骤（１．２．１～１．２．４）进 行。由 表

５可知，两种补正方法的测定结果吻合，本法银补正

系数为０．９９１～０．９９９时，平 均 补 正 系 数 为０．９９５，
银标准回收率为９９．１０％～９９．９４％，平均回收率为

９９．５２％。补正系 数 符 合 火 试 金 法＞０．９８５～１．００
分析要求。选择补正系数为０．９９５。

２．６　空白实验

称取２００ｇ氧化铅于预先加有与分析试料时相

等量 的 碳 酸 钠、二 氧 化 硅、硼 砂 粘 土 坩 埚 中，加 入

６．５ｇ淀粉，搅拌均匀，覆盖５ｍｍ覆盖剂，以下按分

析 步 骤“１．２”进 行 操 作，由 实 验 可 知，银 含 量＜
０．１ｇ／ｔ，即 氧 化 铅 中 银 含 量 较 低，对 测 定 结 果 无 影

响，低于标准中规定的＜０．２ｇ／ｔ的规定。

２．７　方法对照

将本法与国家标准、行业标准方法测定结果的

精密 度和准确度进行比较，同时采用铅精矿国家标

表５　银补正系数及标准回收分析结果

Ｔａｂｌｅ　５　Ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎ　ｃｏｅｆｆｉｃｉｅｎｔｓ　ｏｆ　ｓｉｌｖｅｒ　ａｎｄ

ｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓ　ｏｆ　ｔｈｅ　ｍｅｔｈｏｄ ／ｍｇ

加入标准

银量

二次试金法

测定值 银损失量

火试金重量法直接测定

测定值 银损失量
银补正

系数

回收率／

％
１．０００　 ０．９９０ －０．０１０　 ０．９９１ －０．００９　０．９９１０　 ９９．１０
１．０００　 ０．９９３ －０．００７　 ０．９９５ －０．００５　０．９９５０　 ９９．５０
１．０００　 ０．９９２ －０．００８　 ０．９９３ －０．００７　０．９９３０　 ９９．３０
１０．０００　 ９．９８５ －０．０１５　 ９．９８８ －０．０１２　０．９９８８　 ９９．８８
１０．０００　 ９．９８４ －０．０１６　 ９．９８７ －０．０１３　０．９９８７　 ９９．８７
１０．０００　 ９．９８６ －０．０１４　 ９．９８９ －０．０１１　０．９９８９　 ９９．８９
５０．０００　 ４９．９２４ －０．０７６　 ４９．９３２ －０．０６８　０．９９８６　 ９９．８６
５０．０００　 ４９．９３１ －０．０６９　 ４９．９４３ －０．０５７　０．９９８９　 ９９．８９
５０．０００　 ４９．９４２ －０．０８８　 ４９．９２８ －０．０７２　０．９９８６　 ９９．８６
５００．０００　４９９．６０２ －０．３９８　４９９．７０２ －０．２９８　０．９９９４　 ９９．９４
５００．０００　４９９．５４１ －０．４５９　４９９．６２１ －０．３７９　０．９９９２　 ９９．９２
５００．０００　４９９．６０４ －０．３９６　４９９．７１１ －０．２８９　０．９９９４　 ９９．９４

准物质进行验证，由表６可知，测定５～７１　２００ｇ／ｔ
的银含量，本 法 测 定 的 相 对 标 准 偏 差 为０．１０％～
２．９％。国家标准方法、行业标准方法的相对标准偏

差 为 ０．２７％ ～７．４％，两 种 方 法 相 对 误 差 为

±９．０２％～１２．１％。本法与国家标准方法验证标准

物质银含量的相对误差值为±０．６４％。并且测定范

围较国家标准、行业标准宽。

表６　方法对照

Ｔａｂｌｅ　６　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ　ｏｆ　ｔｈｅ　ａｎａｌｙｔｉｃａｌ　ｒｅｓｕｌｔｓ　ｂｙ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｍｅｔｈｏｄ

厂家 样品名称 采用方法 取样量／ｇ 银测定值／（ｇ·ｔ－１）
平均值／
（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／％ 相对误差／％

ＣＫＣ公司
铅精矿 本实验方法 ２０　 １１２　 １１４　 １１５　 １１６　 １１９　 １１５　 ２．３ －２．６１～＋３．４８
铅精矿 ＧＢ／Ｔ　８１５２．１０－２０１２　 １５　 １１１　 １１４　 １１６　 １１７　 １２１　 １１６　 ３．２ －４．３１～＋４．３１

阳晨公司
铅精矿 本实验方法 ２０　 １０３　 １０５　 １０６　 １０６　 １１０　 １０６　 ２．４ －３．７７～＋３．７７
铅精矿 ＧＢ／Ｔ　８１５２．１０－２０１２　 １５　 １０２　 １０６　 １０６　 １０８　 １１３　 １０６　 ２．８ －３．７７～＋６．６０

中硕矿业
铅精矿 本实验方法 ２０　 １８３　 １８５　 １８６　 １８６　 １９０　 １８７　 １．４ －２．１３～＋１．６０
铅精矿 ＧＢ／Ｔ　８１５２．１０－２０１２　 １５　 １８０　 １８６　 １８６　 １８８　 １９２　 １８６　 ２．３ －３．２３～＋３．２３

维西荣灿
铅精矿 本实验方法 ２０　 １５３　 １５５　 １５６　 １５６　 １６０　 １５６　 １．６ －１．９２～＋２．５６
铅精矿 ＧＢ／Ｔ　８１５２．１０－２０１２　 １５　 １５０　 １５６　 １５７　 １５８　 １６２　 １５７　 ２．８ －４．４６～＋３．１８

众力公司
铅精矿 本实验方法 ２０　 １９００　 １９１２　 １９１５　 １９１９　 １９１９　 １９１３　 ０．４０ －０．６８～＋０．３０
铅精矿 ＧＢ／Ｔ　８１５２．１０－２０１２　 １５　 １８９５　 １９１０　 １９１０　 １９１２　 １９２０　 １９０９　 ０．４７ －０．７３～＋０．５８

托克公司
铅精矿 本实验方法 ２０　 ２２４　 ２２５　 ２２６　 ２２６　 ２２９　 ２２６　 ０．８３ －０．８８～＋１．３３
铅精矿 ＹＳ／Ｔ　４６１．１０－２０１２　 １５　 ２２１　 ２２５　 ２２６　 ２２７　 ２３２　 ２２６　 １．９ －２．２１～＋２．６５

新亚洲公司
铅矿石 本实验方法 ２５　 ５．３　 ５．４　 ５．５　 ５．５　 ５．５　 ５．４　 １．７ －１．８５～＋１．８５
铅矿石 ＧＢ／Ｔ　１４３５３．１１－２０１０　 ２．０　 ５．４　 ５．６　 ５．７　 ６．０　 ６．５　 ５．８　 ７．４ －６．９０～＋１２．１

鼎弘公司
铅矿石 本实验方法 ２５　 １１．４　 １１．５　 １１．５　 １１．５　 １１．７　 １１．５　 ０．９６ －０．８７～＋１．７４
铅矿石 ＧＢ／Ｔ　１４３５３．１１－２０１０　 ２．０　 １１．１　 １２．０　 １２．１　 １２．５　 １３．５　 １２．２　 ７．１ －９．０２～＋１０．７

中硕矿业
铅矿石 本实验方法 ２０　 １０１　 １０２　 １０３　 １０３　 １０７　 １０３　 ２．２ －１．９４～＋３．８８
铅矿石 ＧＢ／Ｔ　１４３５３．１１－２０１０　 １．０　 １０４　 １０５　 １０６　 １０８　 １１４　 １０７　 ３．７ －２．８０～＋６．５４

湘鹤公司
铅矿石 本实验方法 ２０　 ２０１　 ２０２　 ２０３　 ２０３　 ２０５　 ２０３　 ０．７３ －０．９９～＋０．９９
铅矿石 ＧＢ／Ｔ　１４３５３．１１－２０１０　 １．０　 ２０５　 ２０５　 ２０７　 ２０９　 ２１１　 ２０７　 １．３ －０．９７～＋１．９３

正欣公司
铅矿石 本实验方法 ２０　 ７５　 ７８　 ７９　 ８０　 ８１　 ７９　 ２．９ －５．０６～＋２．５３
铅矿石 ＧＢ／Ｔ　１４３５３．１１－２０１０　 ０．５　 ７８　 ８０　 ８１　 ８５　 ８６　 ８２　 ４．１ －４．８８～＋４．８８

２２ 中国无机分析化学　　　　　　　　　　　　　　　　２０１５年



续表６　

厂家 样品名称 采用方法 取样量／ｇ 银测定值／（ｇ·ｔ－１）
平均值／
（ｇ·ｔ－１）

ＲＳＤ／％ 相对误差／％

贵州新材料
含铅物料 本实验方法 １５　 ７．１１　 ７．１２　 ７．１２　 ７．１２　 ７．１３　 ７．１２　 ０．１０ －０．１４～＋０．１４
含铅物料 ＧＢ／Ｔ　１５２４９．２－２００９［６］ ０．５　 ７．０９　 ７．１３　 ７．１３　 ７．１３　 ７．１４　 ７．１２　 ０．２７ －０．４２～＋０．２８

贵州新材料
铅合金 本实验方法 １５　 ６３０３　 ６３１０　 ６３１０　 ６３１３　 ６３１９　 ６３１１　 ０．１０ －０．１３～＋０．１０
铅合金 ＧＢ／Ｔ　４１０３．１０－２０１２　 １．００　 ６２９５　 ６３１３　 ６３１３　 ６３１９　 ６３２５　 ６３１３　 ０．１８ －０．２９～＋０．１９

贵州新材料
铅合金 本实验方法 １５　 ３０５７　 ３０６０　 ３０６１　 ３０６２　 ３０６５　 ３０６１　 ０．１０ －０．１３～＋０．１３
铅合金 ＧＢ／Ｔ　４１０３．１０－２０１２　 １．００　 ３０４８　 ３０６５　 ３０６５　 ３０７１　 ３０７７　 ３０６５　 ０．３５ －０５５～＋０．３９

贵州新材料
铅合金 本实验方法 １５　 ８０　 ８１　 ８２　 ８３　 ８５　 ８２　 ２．３ －２．４４～＋３．６６
铅合金 ＧＢ／Ｔ　４１０３．１０－２０１２　 １．００　 ７９　 ８５　 ８６　 ８８　 ９２　 ８６　 ５．５ －８．１４～＋６．９８

ＧＢ０７１６７

铅精矿

标准物质
本实验方法 ２０　 ６２３　 ６２４　 ６２４　 ６２５　 ６２７　 ６２５　 ０．２４ －０．３２～＋０．３２

铅精矿

标准物质
ＧＢ／Ｔ　８１５２．１０－２０１２　 １５　 ６１９　 ６２２　 ６２２　 ６２４　 ６２７　 ６２３　 ０．４７ －０．６４～＋０．６４

３　结论

采用火试金重量法直接测定铅精矿、铅矿石、铅
合金和含铅物料中银含量，结果准确、精密，方法选

择性好、测定范围宽和适用性强，操作简便。
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