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样品经过硝酸分解后!用过量的氨水分离铅"铁"铝等金属离子!用
EDH5

掩蔽铜"锌和其他残

留的金属离子!水合肼作还原剂!将银还原成单质沉淀!过滤!洗涤!灼烧!恒重#该方法用于实际样品测

定!结果与其他方法测定值一致!误差均在允许范围内$分别对银含量为
"Q<>S

和
!#Q##S

的样品重复

测定
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次!相对标准偏差%
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!此方法适用于
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以上银含量的测定#
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高含量银的测定常用火试金法"滴定法"氯化银

重量法等,
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#火试金法需要专门高温设备!能耗

高!分析流程长!对环境污染大#滴定法!无论采用

何种沉淀剂!都必须预先分离!且终点不易观察#我

们改进了工业方法,
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金属离子!用水合肼作还原剂!将
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还原成海绵

银!以此测定铅银合金"铅阳极泥"银物料等样品中

高含量的银#方法简便"快速"准确"可靠!而且不需

要专门的仪器#
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实验部分
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试剂

硝酸!盐酸!氨水!水合肼!乙二胺四乙酸二钠
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实验方法
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硝酸!盖上表面皿!加热溶解至

体积
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水吹洗杯壁!在不断搅拌下

加入
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氨水!微沸后取下稍冷!趁热用中速滤

纸过滤!滤液用
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烧杯盛接#用氨水%
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&!加热至微沸!不断搅

拌下小心加入
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水合肼%
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&!用水浴保温至

溶液澄清!滴加数滴水合肼%
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&检查银沉淀是否

完全!若有沉淀产生!需继续加水合肼至银完全沉

淀!水浴保温至溶液澄清#用慢速定量滤纸过滤!先

以氨水%
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&洗净沉淀!然后用水洗净%

;\

a

>

&!再

用
\%0

%

!aA

&洗涤两次!最后用水洗涤
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&!将沉淀和滤纸一起转移到垫有几层滤纸的

瓷坩埚中在马弗炉中灰化!
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灼烧至恒重!计算

样品中银的含量#
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结果与讨论
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形成的络合物并没有

被破坏仍留在溶液中!从而达到分离的目的#若是

分离不干净!则沉淀不容易洗涤!沉淀颗粒小易穿

滤#
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反应很容易进行#实验表明!在含有,
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氨性溶液中!过量
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存在的条件下加入水合

肼!仍可将
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还原!形成褐色沉淀!还原时间
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的还原率大于
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溶液加热至沸!则在
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以内即可还原完全#
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灼烧温度

灼烧海绵银的温度不宜太高!不能超过
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并长时间灼烧!海绵银有融结的现象!体

积缩小变硬!且坩埚层会吸收
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呈黄色!所用坩埚

的底部要光滑!灼烧前宜铺几层滤纸!方便灼烧后沉

淀扫出而直接称量#
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氨浓度对还原结果的影响

经过试验表明!因酸会消耗大量水合肼!在用硝
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5

3

a

转化为,

5

3

%

;\

C

&

"

-

a

!其氨浓度的高低对还原条件

并不影响!见表
!

#

表
$

!

氨浓度对
B

I

沉沉的影响

1?<=3$

!

12337734@67@23?996-+?46-43-@;?@+6-6-,+=A3;

T

;34+

T

+@?@+6-

溶液中
;\

>

a的浓度*%

8,0

1

R

B!

&

#Q" #QC #Q> #Q<

5

3

沉淀回收率*
S AAQA= !##Q#! AAQAA AAQAA

'G/

!

分离后残留银的检查

在对氨水分离后的残渣和水合肼沉淀后的滤液用

原子吸收分光度计进行检查,
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用水合肼还原重量法测定样品中的银!方法简
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进行二次沉淀!进一步分离提纯#

参考文献

,

!

-中国国家标准化管理委员会
:FG

*

H!<">AQ"B"##A

合

质金化学分析方法 第二部分'银量的测定 火试金重量

法和
EDH5

滴定法,

W

-

:

北京'中国标准化出版社!

"##A:

,

"

-中国有色金属工业协会
:̂W

*

H>><:!

银精矿化学分析

方法 金和银量的测定,

W

-

:

北京'冶金工业出版社!

"##!:

,

C

-成都印钞公司
:

现代金银分析,

Y

-

:

北京'冶金工业出版

社!

"##$

'

!C>L!C=:

,

>

-成都印钞公司
:

现代金银分析,

Y

-

:

北京'冶金工业出版

社!

"##$

'

C!CLC!<:

,

<

-罗焰!李学会!李龙章
:

重量法测定铅阳极泥中银,

+

-'冶

金分析!

"##"

!

""

%

$

&'

<#L<!:

,

$

-李华昌!屈太原!何飞顶
:

贵金属元素分离富集技术进

展,

+

-

:

中国无机分析化学!

"#!!

!

!

%

!

&'

@L!":

,

@

-林海山!唐维学
:

二次资源中贵金属分析方法最新应

用,

+

-

:

中国无机分析化学!

"#!!

!

!

%

!

&'

>#L><:

,

=

-黎鼎鑫!王永录
:

贵金属提取与精炼%修订版&,

Y

-

:

长

沙'中南大学出版社!

"##C

'

<<@L<$!:

,

A

-中华人民共和国国土资源部
D[

*

HB"##$

第三部分 地

质矿产实验室质量管理规范,

W

-

:

北京'中国标准化出

版社!

-------------------------------------------------

"##$:

#中国无机分析化学$征稿征订启事

3中国无机分析化学4%刊号
%;!!B$##<

*

?$

&是由北京矿冶研究总院主办的无机分析化

学专业科技学术期刊#本刊包括'岩矿分析"冶金分析"材料分析"环境分析"化工分析"生物医

药分析"食品分析"仪器研制"综述评论"技术交流"信息之窗等栏目#读者对象为从事无机分

析化学及相关技术的广大科研人员"工程技术人员"管理人员"大专院校师生"相关公司及企事

业单位#本刊也是相关图书"情报等部门必不可少的信息来源#

3中国无机分析化学4将本着+读者第一%作者至上%以人为本%以质为根,的办刊理念!全方

位为中国无机分析化学工作者服务!促进中国无机分析化学行业的发展2

3中国无机分析化学4在国内外公开发行!暂定为季刊!大
!$

开!单价
!#:##

元!全年

>#Q##

元#

1

技术交流的平台
!!1

无机分析的阵地

1

企业联系的桥梁
!!1

同行朋友的纽带

2

全新刊物
!!

全新理念

2

欢迎投稿
!!

欢迎订阅

2

广告洽谈
!!

精诚合作

!!!!!

联系方式'

=$B#!#B$C"AA@<A

%

H)0:

&

!!

=$B#!#B$C"AA@<>

%

V/P:

&

!!!!!

EL8/'0

'

N

3

M

i

1P&P

"

O

3

.'88:4,8

或
N

3

M

i

1P&P

"

!$C:4,8

!!!!!

地
!!

址'北京市南四环西路
!==

号总部基地十八区
"C

号楼
A#>

!!!!!

北京矿冶研究总院3中国无机分析化学4编辑部
!!

邮政编码'

!###@#

$@

中国无机分析化学
!!!!!!!!!!!!!!!!

"#!!

年


