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Stanovenie zlata v nerastnych surovinach
neutrénovou aktivaénou analyzou

G. STEFANOV, Z. ZIVKOV, N. GEORGIEV, C. POPOV, M. MICHAJLOV, N. NENOV, T. TOMOYV,
J. TOLGYESSY

Naudbno izsledovatelski geologibesks institut pri Glavno upravlenie po geologija © ochrana
na zemnite nedra, Laboratorja aktivacionen analiz, Sofija

Katedra rddiochémie a radiadnej chémie Slovenskej vysokej Skoly technickej,
Bratislava

Vypracovala sa metéda na stanovenie zlata vo vzorkdch kremiéitanov ne-
utrénovou aktiva¢nou analyzou. Vzorky sa ozarovali v jadrovom reaktore
tokom neutrénov 2,4.103n.cm~2. sl Na izolovanie rddionuklidu 1*Au
sa pouzila rddiochemicks separac¢néd metéda. Indukovand aktivita sa merala
Styristokandlovym scintilaénym p spektrometrom, resp. rddiometrom B-2.
Vypracovanou metédou mozno stanovit zlato v rudnych i nerudnych surovi-
néch do mnozstva 2,8 . 1071 g.

Stanovenim mikromnozstiev zlata neutrénovou aktivadnou analyzou v roz-
litnych latkach o vysokej ¢Cistote sa zaoberali viaceri autori (tieto price st
siborne uvedené v monografiach [1—3]).

Zlozenie vzoriek rudnych i nerudnych surovin sa meni v 8irokom rozmedzi,
%o stazuje uskutodnenie presnej analyzy. V tomto smere urobili vyskumy
N. H. Bailey a V C. Schuler [4], A. A. Lbov a I. I. Naumova [5],
A. 1. Kulak [6], L. I. Abramova a spolupracovnici [7]a G. A. PereZo-
gin [8].

Pri vidsine postupov po prevedeni skiimanych latok na rozpustnd formu sa
zlato izoluje ako chlorid etylacetdtom. Redukeia chloridu na elementiarnu
formu sa uskutoéni hydrochinénom.

Ugelom predloZenej prace bolo vypracovat metédu na stanovenie zlata
v rozliénych rudnych i nerudnych surovinach (zahrnujic do toho i analyzu kre-
miditanov), nezavisli od pritomnosti rozliénych sprievodnych prvkov, a zvysit
citlivost metédy vyuzitim aktivacie v jadrovom reaktore.

Pri analyze sa vyuziva jadrova reakcia:

197Au(n, p)1*%Au,
pri ktorej vznika radionuklid s dobou poloviéného rozpadu 2,7 dia. Réadio-

nuklid vyzZaruje f ¢astice i y kvanta s energiou 0,411 MeV.

Experimentalna éast

Priprava vzoriek a Standardov

V zévislosti od koncentrécie zlata sa berie ndvazok 0,05—0,5 g skumanej: vzorky
a v polyetylénovej ampulke sa vlozi.do polyetylénového puzdra. Standardnd vzorka:sa.
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pripravi zo Standardného roztoku zlata nandSanim na filtraény papier, vysuSenim pod
infralampou a vloZzenim do polyetylénovej ampulky. Do jedného puzdra sa dévaji dva
Standardy.

OZarovanie

Skumané vzorky spolu so Standardmi sa 3 hodiny ozarovali vo vertikdlnom kandli
jadrového reaktora tokom neutrénov 2,4 .10 n.cm=2 s-1. Po aktivdcii sa nechali 24
hodin stat.

Spracovanie oiarenych vzoriek a Standardov

Kremiditany rozloziteIné kyselinami sa spracovali s luéavkou krélovskou a kremiéitany
nerozloziteIné kyselinami tavenim s peroxidom sodnym.

V prvom pripade sa do vzorky priddva ako nosié roztok s presne zndémym mnozZstvom
zlata (0,01—0,03 g) a 10—15 ml ladavky krélovskej. Roztok sa odpari na pieskovom
kupeli takmer du sucha. Do suchého zvySku sa prileje 5—10 ml koncentrovanej kyseliny
solnej a znova sa odpari do sucha. Poslednd operédcia sa opakuje eSte 2—3 krét do tplného
odstrénenia kyseliny dusi¢nej.

V druhom pripade sa vzorka prenesie do porceldnového kelimka, do ktorého sa predtym
ako nosi¢ pridal roztok s presne zndmym mnozstvom zlata (0,01—0,03 g), ktory sa potom
odpari. Skimand vzorka sa zmieSa s peroxidom sodnym v pomere 1 : 4 a tavi sa v mufTo-
vej peci pri teplote 500—540 °C. Tavenina sa rozpusti v lucavke kralovskej a odpari sa
na pieskovom kupeli takmer do sucha. Suchy zvySok sa 2 az 3 krat odpari s 5—10 ml
koneentrovanej kyseliny solnej do sucha na odstrénenie kyseliny dusiénej.

Dalsie spracovanie vzorky je rovnaké v obidvoch pripadoch. Do suchého zvysku sa
pridéd 10 ml 10 9% kyseliny solnej obsahujticej spétné nosi¢e (holdback carrier) (0,5 mg/ml
Cu, K, Na alebo 0,25 mg/ml Co, Zn, Mn). Zrazenina sa filtruje cez filter s modrou pédskou
a 2 aZz 3 krdt sa premyva 10 9, kyselinou solnou so spédtnymi nosi¢mi, az kym objem
filtrdtu je 20—25 ml. Zrazeninu mozno oddelit i centrifugovanim. Filtrdt sa prenesie do
oddelovacieho lievika, pridd sa rovnaky objem etylacetdtu a extrahuje sa za trepania
1 minutu. Jednorazovou extrakciou mozno izolovat viac nez 95 9, zlata. Etylacetdtové
vrstva sa 4—»5 krdt premyje rovnakym objemom 10 9, kyseliny solnej obsahujticej spatné
nosiée za sticasného trepania po dobu 1 mintaty. Objem etylacetdtovej vrstvy sa udrziava
na 20 ml priddvanim etylacetdtu. Potom sa etylacetdtové vrstva prenesie do kadi¢ky,
pridd sa 10—15ml 5 9, kyseliny solnej obsahujtcej spétné nosiée a zahrieva sa na pie-
skovom kupeli do odparenia etylacetdtu. Do hortceho roztoku kyseliny solnej sa za sté-
leho mieSania priddva 0,4 g tuhého hydrochinénu do ziskania hnedej zrazeniny elemen-
tdrneho zlata, priéom roztok nadobuda hnedodervené zafarbenie.

Po zrézani sa vzorka nechd 10—15 mintt stdt na pieskovom kupeli, aby ziskané ko-
loidné zlato skoagulovalo. Potom sa roztok nechd vychladnut, zrazenina sa filtruje za
odsévania cez filter s modrou péskou a premyva sa najprv hortcou vodou, potom ace-
ténom a éterom. (Kruh filtraéného papiera sa pred pouzitim takisto premyva horacou
vodou, aceténom, éterom a vysusi sa do konstantnej véhy.) Takto ziskané elementérne
zlato na filtraénom papieri sa v priebehu 15 mintt vysusi pod infralampou do konStantnej
véhy.

K neaktivnemu nosiéu asi 0,01 g zlata sa priddva Standard (aktivovany v polyetylé-
novom puzdre) a rozpusti sa v lidavke krdlovskej. Roztok sa odparf do sucha, pridé sa
kyselina solnd a znova sa odparfi do sucha. Poslednd operécia sa opakuje 2 az 3 krat do
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uplného odstranenia kyseliny dusi¢nej. Do suchého zvysku sa pridé 5 9, kyselina solné so
spdtnymi nosiémi, roztok sa uvedie do varu a pomocou hydrochinénu sa vyredukuje
elementdrne zlato. Dalsie operdcie st identické s operdciami pri spractivan{ skiimanych
vzoriek.

Stredny chemicky vytaZok uréeny pomocou nosiéov pre Standardy je 93—95 9% a vy-
tazok pri analyze vzoriek uréeny pomocou nosi¢ov je 45—75 %,. Na zdklade chemického
vytazku sa urobi oprava na meranu aktivitu vzoriek a Standardov.

Meranie rddioaktivity vzoriek a $tandardov

Rédioaktivita nuklidu 1*®Au sa merala dvoma spésobmi:

1. meranim y Ziarenia Styristokandlovym amplitidovym analyzdtorom SA-40, so
scintildtorom NaJ(T1) 25 X 35 mm a fotondsobitom EMI typ 6097 F,

2. meranim f Ziarenia réddiometrom B-2 v spojeni s trubicou SI-2B so sludovym
okienkom.

Detektory v obidvoch pripadoch boli v olovenom kontajneri s hrabkami stien 50 mm.

Tabulka 1
Vysledky analyz rozliénych typov hornin
Stanovené mnozstvo zlata v g
Vzorka
! chemickou analyzou aktivadnou analyzou

1 1,1 10-¢ 0,87 10-¢

2 2,2.10-¢ 1,90 . 10-¢

3 14,7 . 10-¢ 13,11.10-¢

4 20,2 . 10-¢ 23,07 . 10-¢

25,4 .10-¢ 22,75 . 10-8

Tabulka 2
Zlozenie skumanych vzoriek, uréené spektrdlnou analyzou
Obsah prvkov v %,
Vzorka i .

Pb | Zn ‘ Cu As ’ Mn | Ag | Na Fe Mg
1 10— <10-4 104 >0,1 0,1 15 .10-¢ 1 >6 >3
2 1,35 0,05 0,05 1,0 0,08 3,23 .10-2 0,5 6 3
3 0,24 0,31 0,05 1,0 0,10 | 6,00.10-4 0,5 6 3
4 3,70 1,62 0,21 >1,0 0,10 | 9,80.10-3 1 6 3
5 0,30 0,17 104 >1,0 0,04 | 1,80.10"3 | 1 6 3
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Vysledky a diskusia

Analyzovalo sa 5 vzoriek rozli¢nych typov hornin. V tab. 1 si uvedené
vysledky ziskané pri stanoveni zlata v tychto vzorkich chemickou metédou
a aktivaénou analyzou. Vysledky st aritmetickym priemerom piatich analyz.

Zakladnou zlozkou vzoriek bol SiO, viazany ako kremiéitan. Primesi prvkov
vo vzorkach, stanovené spektralnou analyzou, st uvedené v tab. 2.

Po oddeleni zlata v elementarnej forme sa uskutoénili y spektrometrické me-
rania na stanovenie radiochemickej éistoty zlata. Ziskané vysledky st uvedené
na obr. 1. Pomocou radiometra B-2 s poditadom SI-2B sa merala rozpadova
krivka 198Au (obr. 2). Na obr. 2 vidiet, Ze doba poloviéného rozpadu izolované-
ho preparitu (7' ~ 2,7 diia) prislicha nuklidu 1%8Au.

imp/min

198 0411 MeV

Au

2,7dAa
P
0411 MeV
198
Hg
69 kev
Ky Hg

1 1 1 L 1 1

10 20 30 40 50 60 70 .80
€. kandla

Obr. 1. y spektrum radiochemicky cCistého prepardtu **Au.



Tabulka 3
Jadrové charakteristiky prvkov, vyskytujtcich sa vo vzorkdch kremiditanov [9—11]

Prirod.|  Obsah Gtion ot | oba polovitagh
rirod- ; s inny ziskany oba polovié¢ného . , .
ny v pru‘og_n el prierez jadrovou rozpadu Charakter Ziarenia Enel%;\:'egf agtio Energll‘ze)‘l%{vé.nt
izotop z“{,’e ! (barn) reakeiou (T) (
(%)
(n, y)
1iNa 100 0,536 24Na 14,97 hod. By 1,390 (100 %) 1,37; 2,75;
4,17 (0,003 %) 3,7 (0,04 %)
i:Mg 11,29 0,027 2"Mg 9,39 min. By 0,79 (20 %) 0,84
1,77 1,05
13Al 100 0,21 28A1 2,30 min. By 2,863 1,782
481 3,12 0,110 31§j 2,62 hod. B~ 1,471
55Mn 100 13,3 56Mn 2,57 hod. By 0,75 (15 %) 0,84 (69 %);
1,06 (25 %) 1,81 (19 %)
2,86 (60 %) 2,13 (12 %);
2,7; 3,0
2eFe 0,34 " 0,00098 59Fe 47,1 dria B,y 0,271 (46 %) 0,195 (2,8 %);
0,462 (54 %) 1,100 (56,7 %);
1,560 (0,3 %) 1,278 (43 %)
23Cu 68,49 4,3 T ®iCy 12,88 hod. 8- Bt K,y 0,571
0,657 (B*) 1,340
88Zn 18,61 0,097 (VAN 13,8 hod. izomérny prechod; o~ 0,436
1tAs 100 T 5,4 8As 26,8 hod. K, e, v 0,48; 1,76; 0,555; 0,648;
2.,41; 2,96: 1,210; 1,410;
2,06
13Ag 48,65 3,2 11omA g 270 dni B, y, e, izomérny | 0,088 0,116; 0.447;
prechod 0,520; 0,471; 0,527;
0,288 0,499; 0,618;
0,653; 0,740;
0,883; 0,932;
1,386; 1,480;
1,506
1%3Au | 100 96 108Au 2,7 diia Bsy.e- 0,29; 0,957 0,411;  0,675;
1,381 1,087
205Pb 52,38 0,0006 209Pp 3,32 hod. B~ 0,640

B}B[Z OJUSAOUB]S

G99
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Vzorky sa chemicky spracovali 24 hodin po skonéeni ozarovania. Chemické
operacie trvali 6 hodin. y spektrometrické merania a merania radiometrom B-2
sa uskutoénili 30 hodin po skondeni aktivdcie. Ak sa nepodari tplne odistif
zlato od sprievodnych primesi vo vzorke, y spektrum ziskaného produktu pred-
stavuje studet spektier °Au a ostatnych pritomnych rddionuklidov. Prvky,
ktoré sa vyskytuji vo vzorkich kremiditanov, spolu s ich jadrovymi charakte-
ristikami st uvedené v tab. 3 [9—11].
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9 %
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1 2 3 4 5 6 7 8 9 dn

Obr. 2. Rozpadové krivka.

Sktimalo sa aj minimalne stanovitelné mnozstvo zlata pritomné vo vzor-
kach kremiditanov. Analyzovali sa vzorky,
v ktorych ani spektralnou analyzou, ani
chemickou analyzou nebolo mozné stano-
vit zlato. Vysledky aktivaéného stanove-
nia zlata v tychto vzorkich uvadzame Vzorka | Stanovensé mnoZstvo zlata
v tab. 4. Ak berieme za zdklad minimalne ¥E
registrovanu pocetnost 100 imp/min a po-

Tabulka 4

Vysledky analyz vzoriek s minimal-
nym obsahom zlata

; o . . . 1 15,9 . 10-1°
zadie poéitada 50 imp/min, maximdlna 2 10,9 . 10-10
citlivost je 2,8 10-1°g Au. Chyba mera- 3 g’g'll(;)_'l?
nia je ~ 14 9,. Strednd chyba stanove- 5 3.8.10-10

nia je ~ 25 9%,
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ONMPEIOEJEHUE 30J10TA B PYOIHOM H HEPYAHOM CBbIPLE
HEUTPOHHBLIM AKTIHBAIHOHHBIM AHAJIII30M

I' Creanos, /K. skuBros, H. 'coprues, X. llonos, M. Muxaunos, H. Henos,
T. Tomos, 10. Ta.njcuu

Ha yuHO-M¢CACHOBATCALCKM i HHCTHTYT I'e0;10IMH IPU TVIABHOM YIDABJICHAM 1O TEOJIOTHHU
1 oxpaHe 3eMHLIX 0oraTcTB, JJabopaTopus akTHBalMOHHOro aHau3a, Cogusm

Kagejpa pajitoxuMun 1 pajuaiuoHnoii xumuu CJIOBAIKOTO HOIUTEXHAYECKOTO
uHcTuTyTa, BpaTuciiasa

DGrnur pa3paGoTaH METO[ ONPEICIIeHMsI 30JI0TA B CHJIMKATHBIX 00pasiax HEHTPOHHLIM
AKTMBAIMORHLIM aHa;m30M. OOpasimnt 06ayuanuch B AICPHOM PEAKTOPE IOTOKOH HEHTpO-
HOB 2,4 10 n cm~* cer~l. Pajmounsoronr *8Au BUTEIAICA PAMOXMMUICCKUM CeIapa-
IMOHALIM MeTOjOM. CHIMKATHLI, pasjaralonecss KHCIoTaMu, GbuiM obpaGoTaHEI Iapekoit
BOJKOH, & CHIMKATBL, KMCJIOTAMU HEpaajaraloluecs, CILIaBJIAJIACH C IIEPEKHCHI0 HATDMSI.
Iociie Toro, KAK 9TH BelecTBa OLLIM IICpeBejCELl B PACTBOPUMYIO (OPMY, 30JI0TO BLIICISUIHA
B BHjle XJOPM[A IKCTPAKLMCH 3TH.aleTaToM. [lanpiie XmTopvj BOCCTAHABIABAICA THJI-
POXHHOHOM. AKTHBHOCTL IIO/IYUYCHHBIX PaIMOXUMHMUCCKM UUCTLIX 00pas3lmoB H3MepsIach
UETLIPEXCOTKAHAJLHLIM CLMHTUJLISIIMOHHBIM ¥ CHEKTPOMCTPOM MJiM pajiomerpoM B-2. Ilo
3TOH METORMKC MOMKHO OMpCJeSITh 3070TO B PY/AHOM H HCPY,IROM CEIphE BILIOTH A0 2,8.
« 10~ 2,

Prelozila T. Dillingerovd

BESTIMMUNG VON GOLD IN MINERALROHSTOFFEN MITTELS
DER NEUTRONENAKTIVIERUNGSANALYSE

G. Stefanov, Z. Zivkov, N. Georgiev, C. Popov, M. Michajlov, N. Nenov,
T. Tomov, J. Tolgyessy

Laboratorium fir Aktivierungsanalyse des geologischen Forschungsinstituts bei
GUGOZN, Sofija

Lehrstuhl fiir Radiochemie und Strahlenchemie an der Slowakischen Technischen
Hochschule, Bratislava

Es wurde eine Methode zur Bestimmung von Gold in Silicatproben mittels der Neutro-
nenaktivierungsanalyse ausgearbeitet. Die Bestrahlung der Proben wurde im Kernreaktor
mit einem Neutronenflu von 2,4.10n.cm-2. s~ durchgefiihrt. Zur Isolierung des
Radionuklids **Au wurde die radiochemische Separationsmethode herangezogen. Die
durch Séduren zersetzbaren Silicate wurden mit dem Konigswasser behandelt; zur Auf-
schlieBung der sdurebestdndigen Silicate wurde das Schmelzen mit Natriumperoxid
angewandt. Nach Uberfithrung der zu untersuchenden Substanz in lésliche Form wurde
das Gold als Chlorid durch Extraktion mit Athylacetat isoliert. Die Reduktion des Chlorids
in elementare Form erfolgte mittels Hydrochinons. Die Messung der Aktivitdt der auf
diese Weise erhaltenen radiochemisch reinen Priparate wurde mit Hilfe eines 400Kanal-
Scintillations-y-Spektrometers, bzw. Radiometers B-2 durchgefiithrt. Die ausgearbei-
tete Methode ermdéglicht die Goldbestimmung in Mineralrohstoffen bis zur Menge von
2,8.10"10 g,

Prelozil M. Liska
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