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前 言

本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。
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废钯炭分析用取样制样方法
1 范围

本标准规定了废钯炭分析用取样制样方法的术语和定义、要求、一般程序、取样、制样等要求。 
本标准适用于石油化工、制药行业、香料工业、染料工业和其他精细化工的加氢还原精制过程中，中毒失去催化活性的废钯炭取样制样。
2 规范性引用文件

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。

GB/T 14260 散装重有色金属浮选精矿取样、制样通则

DB53/T 852-2017 炭载体失效钯催化剂火法回收技术规范

3 术语和定义 

下列术语和定义适用于本标准.

3.1

    批量 lot size

一批废料的数量。

3.2

    取样批 Sampling lot 

取样批指作为一个样品结算单元的一部分废料。

3.3

    烧渣 Burning cinder

    废钯炭经火法焚烧后得到的富集渣。

3.4

样品 sample

从一批废钯炭中取出的有代表性的相对少量的样品。

3.5

分析用样品 laboratory sample

为送往实验室供分析测试而制备的样品。
4 总则

4.1 废钯炭到达取样地点后应当严格查验相关信息。

4.2 作业人员应遵守相应的安全、环保规定。

4.3 作业过程中应谨慎操作防止物料散落，佩戴好防护用品避免高温烫伤及强酸腐蚀。

4.4 所用设备、容器、工具及操作场地必须保持干燥洁净以免污染样品。

4.5 每个批量废钯炭的烧渣按重量≤50kg的原则，分为若干取样批分别取样结算金属。

5 一般流程 

废钯炭取样制样流程如图1所示：
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6 取样预处理

6.1 火法焚烧富集

每个批量的废钯炭经火法焚烧富集后形成烧渣，处理过程按 DB53/T 852-2017 《炭载体失效钯催化剂火法回收技术规范》进行。

6.2 均匀化处理
6.2.1 球磨

    球磨在全封闭干式筒形球磨机内进行，磨球与物料的质量比为3:1，球磨时间4小时，每次球磨的烧渣重量不超过50kg。

6.2.2 筛分

球磨后的烧渣用40目标准筛筛分，筛上物用研磨机反复研磨，再次通过40目标准筛，最终无法研细的烧结金属块单独收集。

6.2.3 混匀

筛分后的烧渣转移到全封闭干式筒形球磨机内继续球磨2小时后转移至储料桶内密封储存。

6.3 称重

对烧渣精确称重并作为交货、收货双方的最终结算的依据。

7 取样

7.1 取样要求

7.1.1 废钯炭经预处理后会钯会分散到三种产物中，这三种产物分别为：废钯炭烧渣；焚烧炉收尘系统内的烟尘；烧渣球磨后无法过40目标准筛的少量烧结金属块。烟尘需收集烘干后归拢到烧渣内一同球磨混匀后取样，烧结金属块需经溶解后取样。

7.1.2 取出的烧渣样品为满足制样需求一般取300g~500g。

7.2 烧渣取样

7.2.1 二分法

二分器是根据GB474煤样的制备方法设计而成（图2），缩分废钯炭烧渣时应选用格槽宽度为7.5mm的型号，对整个取样批烧渣逐级缩分，直至缩分重量达到制样需求。

1—进样格槽；

2—接样盒。


7.2.2 钎插法

取样钎有单管和套管两种（图3），使用时应根据物料的深度选取合适的尺寸规格。取样时一般先把容器中物料划分为若干相对均匀的网格，再对每一个网格钎插取样后混合为制样用的样品。

1—旋转把手；

2—进样孔；

3—进样槽。


7.2.3 旋转缩分法

旋转缩分装置由电机带动接样斗以一定速度匀速转动，通过给料器匀速输送物料至接样斗上方，物料自由下落到接样斗内达到等比例缩分物料的目的（图4、图5）。

1—进样斗；

2—给料器；

3—接样斗。



1—进料斗；

2—取样斗；

3—下料管；

4—样品出口。


7.3 烧结金属块取样

    烧结金属块无法研磨取样，一般使用王水微热溶解形成含钯溶液后搅拌均匀直接取样。

8 烧渣制样
8.1 研磨

取出的烧渣样品用样品研磨机或玛瑙研钵充分研磨。

8.2 筛分

研磨后的样品用150目标准筛筛分，筛上物反复研磨直至全部通过筛网。

8.3 混合

将过筛后的样品转移至适当容量的混样瓶或混样袋内采用人工或机械的方法混匀样品。

8.4 网格取样

8.4.1 将混合均匀的样品小心倾倒至取样盘中铺平，使用网格布点法将样品划分为12个相对均匀的网格（图6），分别从每个网格内点取适量样品混合得到分析用样品。分析用样品的量一般为10g~20g以保证含量测定时的使用量。

8.4.2 重复8.4.1操作3次，得到的3个样品分别用于收货方、交货方、第三方仲裁使用。



9 封装标记

9.1 封装

9.1.1 封装容器应具有良好的密闭性，防止水分含量变化。

9.1.2 分析用样品应保存在远离热源的干燥、避光、阴凉处。

9.2 标记

9.2.1 分析用样品包装上应标注以下信息：

a) 对应的废钯炭编号；

b) 样品对应的废钯炭烧渣重量；

c) 本样品的质量及编号；

d) 用途；

e) 取样人员；

f）取样日期。
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图1 废钯炭取样制样流程
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图2 二分器
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图3 取样钎
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图4旋转缩分机
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图5 旋转取样器
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图6 网格布点示意图
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