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ODREDJIVANJE ZLATA U ARSEN-ANTIMONSKOJ RUDI RENDGE-
NSKOM FLUORESCENTNOM SPEKTROMETRIJOM

T. Stafilov, T. Todorovski,
Institut za rudarstvo i metalurgiju Skoplje

Tehnolo3ko-metalurski fakultet Skoplje
( Primljeno 16 maja 1988. )

Razradjena je metoda za odredjivanje zlata u uzorci-
ma sa kompleksnim sastavom pomodu rendgenske fluore-
scentne spektrometrije. Nakon rastvaranja uzoraka,
zlato se ekstrahira sa metil izobutil ketonom i nano-
si se na filter papir ili bakarnu plodicu. SuSenjem,
metil izobutil keton se isparava 1 zlato ostaje na
podlozi u obliku HAuCl,. Odredjivanje se vrs$i na L_,1
liniji rendgenskog spektra zlata.

UvopD

Rendgenska fluorescentna spektrometrija danas se sve viSe
primenjuje kao tehnika za analizu razli¢itih vidova materijala,
kako u sferi materijalne proizvodnje, tako i za nauéna istrazi-
vanja. Ova tehnika se koristi uglavnom za analizu elemenata koji
Su u uzorcima iastupljeni sa veéom koncentracijom. Za analizu
elemenata koji su zastupljeni u niskim koncentracijama postoje
ograniCenja koja se javljaju najviSe kao rezultat uticaja matri-

ksa.

0d dosadasSnjih radova na odredjivanju zlata sa rendgenskon
fluorescentnom spektrometrijom direktno u kompleksnim po sasta-
vu uzorke, moze se videti da je odredjivanje vr$eno samo u uzo-
rcima u kojim je koncentracija zlata relativno visoka. Tako, su
Sestakov 1 saradnici vr$ili odredjivanje zlata u bakar-niklovim
rudama 1 proizvodima od njih, gde je koncentracija zlata iznad

0,1 % /1-3/.
Recenzent: T. Vidojkoviéd
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Pankov i saradniei vrS$ili su odredjivanje zlata u uzorcima ba-
karne rude /4/ a vrSena su i odredjivanja zlata sa direktnim
analiziranjem uzoraka i drugim vidovima materijala /5-7/ .Kara-
kteristidno je za sva ova odredjivanja potreba od posvedéivanja
pasebne paznje na razlidite uticaje na tadnost i preciznost ana-
liza. To su, pre svega, pripremanje uzorka, matriks efekti, po-
treba od odredjivanja interelementarnih efekata i drugo /8-10/.

Za smanjenja ovih poteSkoéa i ogranidenja, praktikuje se
prethodno izdvajanje zlata i njegovo koncentriranje. Ovim se po-
stiZze i takvo koncentriranje da bi se moglo vrSiti odredjivanje
zlata i u uzorcima sa njegovim malim sadrzajem /9,10/. Tako,se
za koncentriranje zlata koriste razliditi jonski izmenjivadi
/11,127, odvajanje zlata na membranske filtre sa mikroporama /13/,
filtriranje kroz celulozu /14/. U ovom radu dat je postupak pre-
thodnog odstranjivanja matriksa preko ekstrakecije zlata iz ras-
tvora arsen-antimonske rude i njegovo odredjivanje nakon nanoSe-
nja ekstrakta na filter papir ili bakarnu plocicu.

EKSPERIMENTALNI DEO

Sva merenja su vrSena na rendgensko fluorescentnom spe-
ktrometru tipa ARL 72000 S. Radjeno je sa rendgenskom cevi tipa
Machlett OEG 75 sa Rh-anodom pri naponu od 50 kV i snagom od
2 kW. Kompjuter koji opsluZuje spektrometar je Digital PDP 11/04.
Prikazivanje rezultata se vrSi na printeru Digital Decwriter II
LA 36 i na ekranu Digital VT 50. Skaner monohromator je snabde-
ven sa kristalom od LiF. Za snimanje rendgenskih spektara kori-
S¢en je rekorder BBC Goerz Servogor 310.

Svi reagensi koji su bili koriséeni u istrazivanju bili su
sa analitidkim stepenom distode. Serije rastvora pripremljeni su
sa razredjenjem koncentriranih rastvora. Sva razredjenja vrSe se
sa redestilovanom vodom. Postupak za rastvaranje uzoraka arsen-
antimonske rude, tretman pre ekstrakcije i sama ekstrakcija dati
sSu u ranije objavljenom radu /15/.

Ispitivani uzorci su iz arsen-antimonskog rudnika "AlSar",
u okolini Kavadaraca, SR Makedonija.

Postupak. 10 g fino samlevene rude stavlja se u staklenu
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1sSu od 400 cm3 i zagreva u mufolnoj pec¢i na 450°C 1 sat zbog eli-
lnisanja sumpora. Nakon zagrevanja, dodaje se 25 cm3 koncentro-

ane HC1l i zagreva se oko 15 minuta na zagrevnoj plodi. Zatim se
3

koncentrirane HNO, i ponovo zagreva oko 20 minuta.

cdaje 15 cm
33

akon toga dodaju se joS 25 cm” koncentrirane HCl i zagreva do
dtpunog otstranjivanja para azotnih oksida. Dodaje se dejonizi-
ina voda, filtrira u tikviei od 100 cm3 i dopunjuje do oznake.
zima se odredjeni volumen rastvora ( u zavisnosti od koncentra-
ije zlata) i stavlja u levak za odvajanje i dodaje se 10 cm3
stilizobutilketona. Ekstrahira se 5 minuta i odvaja se vodeni
Loj. Organska faza se stavlja u suvu posudu i u malim serijama
e nanosi kapljenjem na filter papir ili na bakarnu plodicu. Fi-
ter papir je postavljen izmedju dve metalne plole sa otvorom u
redini od oko 30 mm. Plocice sa filter papirom postavljene su
znad zagrevne ploce i ekstrakt se postepeno isparava. Bakarna
loéica je od bakarnog tankog lima presovanog tako da ima udub-
jenje sa prednikem od 25 mm i dubinom od 1 mm. Ekstrakt se na-
osi u udubljenje i isparava postepeno tako Sto se plodica po-

tavlja iznad zagrevne ploce.

REZULTATI I DISKUSIJA

Imajuéi u vidu da je zastupljenost zlata u arsen-antimo-
iskoj rudi u ispitivanim uzorcima vrlo mala, njegovo direktno
dredjivanje sa rendgenskom fluorescentnom spektrometrijom je
memoguéeno. Zbog toga je koriSdéena osobina zlata za njegovu se-
tektivnu ekstrakciju u metilizobutilketonu /15/. Ovako izdvo-
jeno zlato iz matriksa (a sa druge strane i koncentrovano) bilo
je potrebno da se dovede u pogodni oblik za analizu na rendge-
nskom fluorescentnom spektrometru. Za ovu svrhu bila je prime-
njena visoka termilka stabilnost HAuCl, wu kom se obliku i ek-
strahira zlato u ketonu /16/ i moguénost zagrevanjem uzorka da
se otstrani keton. Ovo je izvedeno nanoSenjem ekstrakta u vrlo
malim porcijama na filter papir, odnosno bakarnu plodicu. Org-
anski rastvaral se pri tome isparava a aureat ostaje na adekva-
tnu podlogu.

Iz literaturnih podataka moZe da se vidi da se i pri pri-

meni razliditih instrumenata odredjivanje zlata vrs$i na L lini-
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jama rendgenskog spektra zlata. Izbor L linija, a ne K linija
koje su intenzivnije, ogranicavaju tehnidke karakteristike kri-
stala, koji nemaju moguénosti za izdvajanje linija sa niskim
talasnim duzinama kao 3to je K, 1linija zlata (K, linija ima
talasnu duzinu odq1;82 nm) /17/.

L. spektar zlata je bogat sa linijama. Medjutim, kao 3to
se vidi iz literaturnih podataka, ponekad se primenjuje L& 1
/5,6,18,19/ ili L o1 /1,2,4/. Da bi utvrdili na kojoJj liniji
spektra treba vrSiti odredjivanje, snimljen je spektar zlata po-
moc¢u skaner monohromatora sa kristalom od LiF. Spektar obuhvata
podrué¢je od 7-40 nm. Ovaj spektar prikazan je na sl.1. Vidi se
da je najintenzivnija L o1 linija i zbog toga Jje monohromator
bio postavljen na talasnoj duzini ove linije Q12,76M nm) .

IzvrSeno je pripremanje standardnih rastvora u kojima se
masa zlata konstantno povedava. Ovi rastvori su bili ekstrahi-
rani i nano3eni na filter papir, a paralelna serija i na bakar-
nim plodicama. Zatim su uzoreci bili analizirani na rendgensko-
fluorescentnom spektrometru. Dobiveni kalibracioni dijagrami pri-
kazani su na sl. 2 ( za uzorke na filter papiru) i na sl. 3. (za
uzorke na bakarnoj plocici).

Iz ovih dijagrama mozZe se videti da je zavisnost intenzis
teta i mase zlata linearna. Medjutim, ova linearnost se gubi za
uzorke sa masom iznad 1000 pug. Razlog za ovo je stvaranje slo-
ja aureata pri Cemu se odredjena kolidina zlata nc ozracdava re-
ndgenskim zracima i na taj nadin se smanjuje intenzitet fluore-
scencije zlata.

Provera ovog postupka za odredjivanje zlata izvrSena je
metodom adicije. Nakon analiziranja zlata u uzorcima arsen-anti-
monske rude, isti uzorci su analizirani sa dodavanjem odredjenih
masa zlata (iz standardnih rastvora).Dobivena je dobra podudar-
nost eksperimentalnih i racunskih rezultata. Rezultati su prika-
zanl u tabeli I.

Tabela I Odredjivanje zlata u arsen-antimonskim rudama rentge-
nskom fluorescentnom spektrometrijom

LT T Odredj.konec. -~~~ """ "Dodato Au ~~ Ukupho Au (pg) ™77
Broj uzorka ug/g Au g Eksperim. Racdunski
Al 3 2,15 10 30,7 31,5

A 28 7,30 10 82,1 83,0

Al 43 11,20 10 120,5 122,0
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Z A K LJ U C A K

Razradena je metoda za odredivanje zlata u geoloSkim uzorcima sa kom-
pleksnim sastavom pomodéu rentgenske fluorescentne spektrometrije. Nakon
rastvaranja uzorka pomoéu smeSa kiselina, vr§i se ekstrakcija zlata pomo-
¢u metilizobutilketona i ekstrakt se nanosi na filter papir ili bakarnu
plodicu. SuSenjem, metil izobutil keton se isparava i zlato ostaje na pod-
lozi u obliku HAuCl, . Nakon toga moguce je izvr§iti analizu na rentgen-
sko-fluorescentnom spektrometru. Utvrdeno je da je najpogodnije da se od-

redivanje vr§i na L liniji rentgenskog spektra zlata. (na 12, 764 nm).

al
Odredivanje se vr§i pomoc¢u skaner monohromatora sa LiF kristalom.

S UMM AR Y

DETEMINATION OF GOLD IN ARSENIC-ANTIMCNY URE 8Y Xx--RAY
FLUORESCENCE SPECTROMETRY

b Stafilov1 and T. Todorovski2

lInstitute of Mining and Metallurgy, MInes and Ironworks
""Skopje', 91000 Skopje, 2Faculty of Technology and Metallurgy,
University '"Kiril and Metodij", 91000 Skopje

A methéd for determination of gold in geological samples with comp-
lex content by X-ray fluorescence spectrometry was suggested. After diss-
olution of samples, gold was extracted with methyl isobutyl ketone. Ext-
ract was deposited on a filter paper or copper disc. Methyl isobutyl ke-
tone was evaporated by drying and gold was remained in form od HAuCl,.
After that, the determination of gold on X-Ray fluorescence spectrometer
was possible. For this determination a scaner monochromator with LiF cry-
stal was used. A L line from X-Ray spectrum of gold was applied for

al
analysis.
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