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DORE — DETERMINACION DE Au, Ag, Cu, Pb, Zn, Ni Y Fe POR
ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA (EAA)

1 Objeto

Esta Norma Cubana especifica un método para el analisis de Au, Ag, Cu, Pb, Zn, Niy Fe en doré
mediante el empleo de la Espectrometria de Absorcién Atémica.

Los elementos determinados y los intervalos de concentracion son los siguientes:
Au: 0,1% —100% Pb: 0,05 %-100%  Cu: 0,025 % —100%  Ni: 0,005 % - 1,5 %

Ag:0,05%-50% Zn:0,01%- 0,1%  Fe:0,005% -2,5%

2 Referencias normativas

Los siguientes documentos de referencia son indispensables para la aplicacibn de este
documento. Para las referencias fechadas, so6lo es aplicable la edicion citada. Para las referencias
no fechadas, se aplica la dltima edicion del documento de referencia (incluyendo cualquier
enmienda).

NC-ISO 3696:2004, Agua para uso en analisis de laboratorio — Especificacién y método de ensayo.
3 Principio

El doré se disuelve en agua regia y se determinan los elementos en medio de &cido clorhidrico
fraccion en volumen 30 % con el objetivo de evitar la precipitacion del plomo y de la plata.

4 Reactivos y materiales

4.1 Disolucion de acido clorhidrico, p (HCL) = 1,18 g/mL

4.2 Disolucion de acido clorhidrico, ¢ (HCL) =5 mol/L

4.3 Disolucion de acido nitrico, p (HNO3) =1,42 g/mL

4.4 Disolucion de acido nitrico, ¢ (HNO3) = 5 mol/L

4.5 Disolucién de acido nitrico, ¢ (HNO3) = 2 mol/L

4.6 Disolucion de agua regia, [HCI (p = 1,18 g/mL) + HNO; (p =1,42 g/mL)] =3 + 1

4.7 Disoluciéon de referencia de Au, 1000 ug/mL (1 mL = 1 mg de Au). Disuelva 1,0000 g de oro
metalico en 20 mL de agua regia preparada al instante. Diluir a 1 L en un frasco volumétrico con

agua destilada. Reservar en frasco de plastico.

4.8 Disolucion de referencia de Au, 100 pg/mL (ImL = 0,1 mg de Au). Tome 25 mL de la
solucién anterior en volumétrico de 250 mL y enrase con agua destilada.
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4.9 Disolucién de referencia de Cu, 1000 pug/mL (1 mL = 1 mg de Cu). Disuelva 1,0000 g de
cobre metdlico en 50 mL de (4.4). Diluir a 1 L en un frasco volumétrico con agua destilada.
Reservar en frasco de plastico.

4.10 Disolucion de referencia de Cu, 100 ug/mL (ImL = 0,1 mg de Cu). Tome 25 mL de la
solucién anterior en volumeétrico de 250 mL y enrase con agua destilada.

4.11 Disolucién de referencia de Pb, 1000 ug/mL (1 mL = 1 mg de Pb). Disuelva 1,0000 g de
plomo metélico en 50 mL de &cido nitrico (4.5). Diluir a 1 L en un frasco volumétrico con agua
destilada. Reservar en frasco de plastico.

4.12 Disolucion de referencia de Pb, 100 ug/mL (1 mL = 0,1 mg de Pb).- Tome 25 mL de la
solucién anterior en volumétrico de 250 mL y enrase con agua destilada.

4.13 Disolucién de referencia de Ag, 1000 ug/mL (1 mL = 1mg de Ag). Disuelva 1,5750 g de
nitrato de Ag con 200 mL de agua destilada. Trasvase a volumétrico de 1 L y enrase con agua
destilada. Envase en frasco oscuro.

4.14 Disolucién de referencia de Ag, 100 pg/ mL (1 mL = 0,1 mg de Ag). Tome 25 mL de la
solucién anterior en volumétrico de 250 mL y enrase con agua destilada.

4.15 Disolucién de referencia de Fe, 1000 ug/mL (1 mL = 1mg de Fe). Disuelva 1,0000 g de
hierro en polvo o en granallas en 20 mL de (4.2) y 5 mL de (4.3). Diluya a 1 L con agua destilada
en frasco volumétrico y envase.

4.16 Disolucion de referencia de Fe, 100 ug/mL (ImL = 0,1 mg de Fe).Tome 25 mL de la
solucién anterior en volumétrico de 250 mL y enrase con agua destilada.

4.17 Disolucién de referencia de Ni, 1000 ug/mL (1 mL = 1mg de Ni). Disuelva 1,0000 g de Ni
metalico en 50 mL de &cido nitrico 5M. Diluya a 1L con agua destilada en frasco volumétrico y
envase.

4.18 Disolucion de referencia de Ni, 100 ug/mL (I1mL = 0,1 mg de Ni). Tome 25 ml de la solucién
anterior en volumétrico de 250 mL y enrase con agua destilada.

4.19 Disolucién de referencia de Zn, 1000 ug/mL (1 mL = 1mg de Zn). Disuelva 1,0000 g de Zn
metalico en 30 mL de (4.2). Diluya a 1 L con agua destilada en frasco volumétrico y envase.

4.20 Disolucion de referencia de Zn, 100 pg/mL (ImL = 0,1 mg de Zn). Tome 25 mL de la
solucién anterior en volumétrico de 250 mL y enrase con agua destilada.

NOTA: En todos los casos los reactivos son puros para analisis (ppa).
5 Aparatos

Espectrofotometro de Absorcién Atomica, con quemador Aire-Acetileno y lamparas de catodo
hueco de los elementos a determinar.

NOTA - Las condiciones instrumentales deben ser optimizadas para obtener maxima sensibilidad. En este
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caso se emplea un Espectrofotometro con computadora acoplada. En las Tablas 1 y 2 se reportan las
condiciones instrumentales para los diferentes intervalos de concentracion de la soluciones de calibracién.

Tabla 1 — Condiciones instrumentales del espectrofotometro para el
Grafico de calibracion 1

Parametro Au Ag Cu Pb Zn Fe Ni
Long. de onda (hm) | 242,8 | 328,1 324,8 217 213,9 248,3 217,6
Corriente de 3 2 3 3 3 3 3
lampara (mA)

Ancho de banda 0,2

(hm)

Flujo C,H, (L/min) 2

Flujo aire (L/min) 13,5

Rotacion de -

guemador

Tiempo integracion 3

(s)

Precision 3

Correccién de fondo - - - - Si Si Si

Patrones (ug/mL) 2;5;10; | 1;2;4; | 0,525 | 1;5;10; | 0,2;0,7;1; | 0,1;0,8;1, | 0,1;0,7;
20 6 7 20;30 1,5;2 5;3;5 1;1,5;3

Tabla 2 — Condiciones instrumentales del espectrofotometro para el
Gréfico de calibracion 2

Pardmetro Au Ag Cu Pb
Long. de onda (nm) 267,6 328,1 324,8 283,3
Corriente Lampara (mA) 3 2 3 3
Ancho de banda (nm) 0,2
Flujo C,H, (L/min) 2
Flujo aire (L/min) 13,5
Rotacién de guemador - si | Si -
Tiempo integracion (s) 3
Precision 3
Correccién de fondo -
Patrones (ug/mL) 10;20;30;40 1;2;4;6 | 7;10;20;30;40 10;20;30;40

6 Procedimiento
6.1 Preparacion de la porcién de ensayo

Pese 0,2 g de muestra y trasvase a vaso de precipitado de 250 mL, afiada 30 mL de (4.6). Lleve a
la plancha y caliente hasta total disolucion de la muestra. Enfrie, trasvase a frasco volumétrico de
100 mL, afadir 30 mL de (4.1) y enrasar con agua. Tome inmediatamente una alicuota de 2 mL y
10 mL en volumétricos de 100 mL, afiadir 30 mL de (4.1) y enrasar con agua respectivamente.
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Realizar el esquema de dilucion reportado en las Tablas 3y 4 y lleve a cabo las mediciones de
absorbencia utilizando los gréficos de calibracion 1 6 2 correspondientes.

Tabla 3 —Esquema de dilucion en funcién de los contenidos utilizando el grafico de
calibracion 1

Esquema de Au Ag Cu Pb Zn Fe Ni
Dilucion

Intervalo de concentracién, %
0.2/100 01-1(005-0,3|0,025-0,35| 0,05-1,5| 0,01-0,1 | 0,005-0,25 0,005 -

0,15
0.2/100/10/100 | 1-5 0,5-3 0,25-3,5 0,5-15 01-1 0,05-25 0,05-15

0.2/100/2/100 | 5-50 25-15 1,25-17,5 25-75

Tabla 4 — Esquema de dilucidon en funcién de los contenidos utilizando el grafico de
calibracion 2

Au | Ag | Cu Pb
Esquema de Dilucién Intervalo de concentracién, %
0.2/100 1-2 0,3-1 0,35-2 05-2
0.2/100/10/100 10-20 3-10 3,5-20 5-20
0.2/100/2/100 50-100(25-50|17,5-100 | 25-100

7 Calculos

El contenido de cada elemento expresado en % se calcula por:

Lg /mL xD1xD2
PM A

04 Elemento = ¥ 107%

donde:

ug/mL concentracién obtenida del grafico de calibracion;

PM masa de la muestra expresada en gramos;

D1 volumen en el que se enrasa el peso de muestra expresado en mililitros;
D2 volumen en el que se enrasa la primera dilucion expresado en mililitros;
A alicuota tomada para la primera dilucién expresada en mililitros.
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