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Analisis de impurezas en oro de 24 quilates (99.9%).
Mediante el ICP-OES Teledyne Leeman Labs modelo

Prodigy Plus Aplicacion - AN1805

John Condon, Applications Chemist and Bruce MacAllister, Applications Chemist; Teledyne Leeman Labs

B INTRODUCCION I

El oro es un metal denso, amarillento y maleable. Normalmente encontrado en estado puro en pepitas y
granos de depdsitos aluviales, también puede encontrarse aleado con Plata, Cobre o Paladio y
ocasionalmente como compuestos de oro en determinados minerales. Ya que el oro es resistente a la
mayoria de los acidos, puede disolverse en agua regia, asi como en disoluciones alcalinas de cianuro ambas
utilizadas en mineria e industrias de electro platinado.

Dada su Resistencia a la corrosidon y su conductividad eléctrica, el oro tiene un uso primordial en las
conexiones eléctricas, puede utilizarse como protector infrarrojo, vidrio coloreado y aplicaciones dentales.
Aproximadamente el 10% del oro total extraido se utiliza para aplicaciones industriales mientras el restante
se utiliza en joyeria.

La presente nota muestra la capacidad del modelo Teledyne Leeman Lab Prodigy Plus para el andlisis de
impurezas en oro de 24 quilates (99.9 %).

B INSTRUMENTO I

Prodigy Plus es un espectrémetro de plasma acoplado inductivamente de alta dispersién, equipado con una
antorcha de vista axial y elauto-muestreador Teledyne Cetac ASX-280 de 120 posiciones.

Figura 2 -
Teledyne CETAC
ASX-280
Figura 1 -
Prodigy Plus ICP-OES

Prodigy Plus es un sistema ICP-OES compacto con una distancia focal de 800 mm acoplado a un sistema
Optico Echelle con un detector mega-pixel de gran formato CMOS (L-CMOS). El area activa de 28 x 28 mm de
este detector L-CMOS es significativamente mayor que cualquier detector de estado sélido actualmente
utilizado en ICP-OES. Esta combinacion permite al disefio obtener la maxima resolucidn éptica frente a otros
sistemas de detector de estado solido presentes en el mercado. El detector también proporciona una
cobertura continua de todas las longitudes de onda en el rango de 165 a 1100 nm, obteniendo el rango
completo en una sola exposicidn, sin sacrificio de rango en resolucion de longitudes de onda.

Por su disefio es “anti-blooming” con acceso aleatorio y lectura no destructiva en un rango dindmico de mas
de 6 6rdenes de magnitud. Prodigy Plus dispone de un generador de radiofrecuencia de 40.68 MHz, free-
running, que permite el manejo de las matrices de muestra mas complejas asi como disolventes organicos.
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B INTRODUCCION DE MUESTRA N

Un sistema de introduccidon de muestra de alta sensibilidad asegura que la seial estable y suficiente de
emision se transmite hasta el espectrofotémetro. La configuracion del sistema se muestraen Tabla |

Tabla I - Introduccidon de muestra

Nebulizador Vidirio cénico PN 120-00463-1
Camara de nebulizado Cicldnica de vidrio sin poste central PN 120-00461-2
Tubo de admisidn de muestra 0.76 mm PN 309-00069-7
Tubo de drenaje de muestra 1.14 mm PN 309-00069-4

La antorcha Prodigy Plus dispone de un sistema casete twist-n-lock Figura 3. El disefio permite al operador
eliminar y sustituir la antorcha en la misma posicién, generando exactitud y reproducibilidad dia a dia 'y
minimo aprendizaje. Adicionalmente el sistema conecta los gases auxiliar y refrigeracion de manera
automatica evitando posibles errores.

Figura 3 - Sistema introduccién de muestra Twist-n-Lock

EEE vEToDO I

Para todos los elementos y longitudes de onda seleccionadas, la correccién de fondo se ejecuta de manera
simultdnea a la medida del pico con el resultado de la mejora de los limites de deteccién. Los pardmetros
instrumentales se muestranenlaTablall.

Tabla Il - Condiciones de funcionamiento del instrumento

RF Potencia 1.20 kW

Flujo refrigerante 16.0 LPM

Flujo auxiliar 0.2 LPM

Presién nebulizador 31 PSI

Velocidad de bomba 25 RPM

Antorcha Cuarzo desmontable PN 318-00167-1
Inyector 2.5 mm PN 318-00161-AQ1
Tiempo integracion Axial 60 sec
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I LIMITES DE DETECCION INSTRUMENTAL N

Un estudio de limites de deteccidn (IDL) en modo axial para los elementos de interés se muestra en la Tabla
[l donde se determinan las concentraciones que corresponden a tres veces la desviacidn estandar de 10
medidas consecutivas del blanco de calibrado.

Tabla Il - Limites de deteccion

Ag 328.068 0.0004
As 189.042 0.0076
Bi 223.061 0.0060
Cd 226.502 0.0005
Co 228.615 0.0009
Cr 206.149 0.0008
Cu 224.700 0.0011
Fe 239.563 0.0003
Mn 257.610 0.0001
Ni 221.648 0.0006
Pb 220.353 0.0020
Pd 340.458 0.0008
Pt 265.945 0.0012
Rh 343.489 0.0016
Sb 206.833 0.0077
Se 196.090 0.0082
Sn 189.991 0.0030
Te 214.281 0.0070
Ti 337.280 0.0004
Zn 202.548 0.0003

B PREPARACION DE LA MUESTRA IS

Tres muestras de material oro de referencia obtenidas de Rand Refinery,
South Africa. Se disuelven en 10% aqua regia y llevados a 100 ml en
recipiente volumétrico.
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I PATRONES DE CALIBRACION N

Los patrones de calibracion se prepararon desde un patrén simple (VHG Labs® Standards). Las
concentraciones se muestran en Tabla |V. Los patrones no se ajustaron a la matriz de las muestras.

Tabla IV Patrones de calibracién, ppm

Ag 328.068 0 0.5 1 2

As 189.042 0 0.5 1 2

Bi 223.061 0 0.5 1 2

Cd 226.502 0 0.5 1 2

Co 228.615 0 0.5 1 2

Cr 206.149 0 0.5 1 2

Cu 224.700 0 0.5 1 2

Fe 239.563 0 0.5 1 2

Mn 257.610 0 0.5 1 2

Ni 221.648 0 0.5 1 2

Pb 220.353 0 0.5 1 2

Pd 340.458 0 0.5 1 2

Pt 265.945 0 0.5 1 2

Rh 343.489 0 0.5 1 2

Sb 206.833 0 0.5 1 2

Se 196.090 0 0.5 1 2

Sn 189.991 0 0.5 1 2

Te 214.281 0 0.5 1 2

Ti 337.280 0 0.5 1 2

Zn 202.548 0 0.5 1 2
En la Figura 4 se muestra un
ejemplo de curva de calibrado.
La curva estd basada en Cd a
226.502 nm en modo vista axial.

Figura 4 -
Curva de calibrado Cd a 226.502nm
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BN RESULTADOS I

Tras el iniciado del plasma esperar 15 minutos de periodo de estabilizado, proceder entonces al calibrado

del Prodigy Plus. Una vez efectuada la calibracién proceder con el andlisis de un patrén QC para su

verificacidn con el criterio de aceptacion de £10%.

Los resultados del andlisis de muestra se especifican en las Tabla V, Tabla IV y Tabla VII.

Los resultados se muestran en partes por millén (mg/Kg), junto a la desviacién estandar (Std. Dev)del
analisis, valor certificado(Valor Cert.) y % recuperacion (Recup.). Los resultados son registrados como

(ND), si la concentracién medida fue igual o inferior al IDL.

Tabla V - RAuHP1 Tabla VI - RAuP2

328.068 125.7 5.98 116.6 107.8 328.068 30.5 0.25 30.4 100.4
As 189.042 104.3 0.67| 99.2 105.1 As 189.042 12.4 0.12 114 109.0
Bi 223.061 83.7 0.74| 81.4 102.8 Bi 223.061 12.2 0.40 10.7 114.0
Cd 226.502 96.5 0.06| 99.2 97.2 Cd 226.502 10.9 0.06 11.4 95.9
Co 228.615 101.6 0.31 103.7 98.0 Co 228.615 12.9 0.10 12.4 104.0
Cr 206.149 107.6 0.06 100.6 106.9 Cr 206.149 12.4 0.00 10.9 113.6
Cu 224.700 126.3 0.15 112.0 112.8 Cu 224.700 36.7 0.10| 34.7 105.8
Fe 239.563 126.4 0.20 121.7 103.8 Fe 239.563 29.8 0.06 27.2 109.4
Mn 257.610 110.9 1.21 103.3 107.4 Mn 257.610 13.0 0.25 12.5 104.2
Ni 221.648 97.7 0.15 92.2 105.9 Ni 221.648 7.7 0.10| 6.4 120.3
Pb 220.353 107.6 0.50 116.3 92.5 Pb 220.353 15.7 0.15 15.3 102.4
Pd 340.458 103.3 0.82| 95.5 108.2 Pd 340.458 12.2 0.12 11.2 108.6
Pt 265.945 98.9 0.10| 89.7 110.3 Pt 265.945 12.0 0.06 11.2 106.8
Rh 343.489 97.0 0.87 91.4 106.1 Rh 343.489 12.5 0.12 11.0 113.9
Sb 206.833 92.4 1.07| 87.7 105.4 Sb 206.833 11.3 0.40 12.5 90.8
Se 196.090 91.3 1.65 90.2 101.3 Se 196.090 10.3 0.78 9.5 108.7
Sn 189.991 92.8 0.15 85.7 108.2 Sn 189.991 11.7 0.06 10.8 108.6
Te 214.281 152.7 0.85 161.7 94.4 Te 214.281 22.3 1.16 21.9 102.0
Ti 337.280 81.6 0.06 75.1 108.7 Ti 337.280 7.9 0.06 7.5 105.8
Zn 202.548 92.3 0.31| 87.2 105.9 Zn 202.548 18.2 0.10 16.2 112.3

I O C
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Tabla VI - RAuP2

Ag 328.068 16.8 0.02 16.5 101.9

As 189.042 ND NA <1
Bi 223.061 3.9 0.30 <1
Cd 226.502 0.2 0.02 <1
Co 228.615 0.6 0.05 <1
Cr 206.149 ND NA <1
Cu 224.700 21.0 0.05 20 104.9

Fe 239.563 9.6 0.002 8.9 107.9
Mn 257.610 11 0.001 <1

Ni 221.648 0.5 0.04 <1
Pb 220.353 3.1 0.10 <1
Pd 340.458 ND NA <1
Pt 265.945 ND NA <1
Rh 343.489 ND NA <1
Sb 206.833 ND NA <1
Se 196.090 ND NA <2
Sn 189.991 ND NA <1
Te 214.281 2.6 0.01 <1
Ti 337.280 ND NA <1
Zn 202.548 3.5 0.11 3.3 106.1

B CONCLUSION I

El andlisis de 20 elementos en oro puro es efectivo mediante el ICP-OES Teledyne Leeman Lab de alta
dispersion dotado de visién axial modelo Prodigy Plus. Se obtienen resultados exactos para todas las
muestras. La imagen estabilizada de plasma vy la recoleccién simultdnea de pico y fondo combina la
obtencidon de resultados extraordinariamente precisos y estables.
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