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INTRODUCAO A dcterminagio de ouro ¢ de
clementos do grupo da platina (EGP) tem despertado
grande interesse devido a sua crescente utilizagdo
industrial, em produtos como gasolina de alia
octanagem, antibioticos, cristais laser, joias,
componentes cletronicos, além de sua impontancia
economica Do ponto de vista geoquimico, os EGP
representam um cocrente grupo de elementos
siderofilos, a partir dos quais é possivel deduzir
aspectos da histona da rocha (Oddone et al. 1990).

A determinagdo de indio tem despertado particular
interess¢  depois que e¢studos na camadas
scdimentarcs marcando a intcrface
Cretaceo-Terciario revelaram concentragdes
anomalas de iridio. que foram inlerpretadas como
resultantcs de uma causa externa, 1sto é, um impacto
meteoritico (Alvarcz ct al. 1980).

Os EGP se caracicrizam por uma abundéancia
crusial ¢extremamecente baixa. distribuigdo heterogénea
¢ alta resisténcia ao alaque por reagenles
quimicos. Estas caracleristicas requercm especial
decomposi¢do da amostra, uma pré-concentragao dos
EGP c uma técnica de medida sensivel que possa
medir com cxatiddo as concentragdces clementares.

Dentre as técnicas analiticas usualmente empregadas
para as mcdidas dos tcores de EGP, a analisc por
ativagdo com néutrons (NAA) apresenta,
reconhecidamente, alta sensibilidade ¢ resultados
confiaveis. Além disso possibilita a determinagdo de
varios clementos do grupo (Oddone et al.1990).

A etapa de pré-concentragido é determinante para a
oblengdo de bons resultados. Muitos procedimentos
usuais sdo baseados no "fire-assay”. Na ultima
década, tem havido interesse no "fire assay"”
utilizando sulfeto de niquel, uma vez que possibilita
a recuperagdo quantitativa de todos os metais
preciosos em diferentes tipos de rochas.

Outros métodos alternativos utilizam por exemplo a
fusio oxidante com uma mistura de Na2Q /NaOH
para o ataque total da rocha, seguida de precipitagio
dos EGP com selénio ou tcluno (Stockman et al. 1983)
¢ o ataque parcial da rocha com agua régia (Gowing
& Potts, 1991).

Em um trabalho prévio (Figueiredo et al. 1993),
utilizou-s¢ o alaque parcial com agua régia, seguido
da precipitagic com telurio, obtendo-se bons
resultados para Au, Pd ¢ Pt

No presente trabalho apresenta-sc um meétodo de
determinagdo de Au, Pd, Ire Pt em rochas por analise
por ativagao com néutrons, que consistiu em uma
sinterizagdo com Na20O cm cadinho de¢ niquel,
seguida pela precipitagao de ouro ¢ EGP com telurio. -
O método foi aplicado ao padrdo geologico
SARM-7 (MINTEK - Africa do Sul), apresentando
resultados concordantes com os wvalores
rccomendados.

PARTE EXPERIMENTAL

1. Preparacdo dos padroes de Au, Pt, Pd e Ir
Preparam-se solugdes de concentragao conhecida dos
elementos Pd, Ir, Pt e Au a partir dos sais cloreto de
paladio, tetracloreto de iridio, acido
hexacloroplatinico ¢ ouro metalico.

2. Preparaciio das solugbes de carregadores de Pt,
Au, Ir e Pd Foram utilizados os mesmos compostos
citados na preparagdo dos padrdes. Prepararam-se
solugdes de concentragdo da ordem de 0,5 mg/mL de
Pt, Auelrede |,0 mg/mL de Pd.

3. Irradiagiio da Amostra Tomaram-se cerca de 250
mg do padrdo SARM-7, que foram irradiados por 8§
horas em um fluxo de néutrons térmicos de 10
ncm “s, juntamente com os padroes de Au, Pd, Pte
Ir.
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4. Separacio Radioquimica Cerca de 48 horas apos
o final da irradiagdo, a amostra foi transferida para
um cadinho de niquel e foi submetida ao processo de
sintcrizagdo descrito por Enzweiler (1990).
Terminada a sinterizagdo, o cadinho foi colocado em
um béquer de 400 mL, foram adicionadas aliquotas
dos carregadores, 60 mL de agua destilada aquecida a
60° C e 10 mL de HC15 M. Em seguida o cadinho foi
retirado do béquer e lavado com agua destilada.

A solugfo resultante foi levada a fervura e
adicionaram-se 2 mL de solucdo de telurio 1M,
preparada pela dissolugdo de telurio metalico
conforme descrito por Stockman (1984). A seguir
adicionaram-se 10 mL de solugdo de SnCl2 1 M. A
solugdo foi levada a fervura para coagular o
precipitado formado, adicionou-se mais | mL da
solug¢do de Te ¢ a solugdo foi fervida por mais 5
minutos. O precipitado foi filtrado em funil de
Biichner de 4 cm de diametro ¢cm papel Millipore, a
vacuo, ¢ foi lavado com HCI I M. O papel de filtro foi
seco sob limpada de raios infravermelhos e medido
em um sistema de espectrometria gama.

5. Medida da radiacio gama As medidas daradiagio
gama foram realizadas em um detector de Ge
hiperpuro do tipo GMX acoplado a um modulo
ADCAM, ligado a um microcomputador do tipo
IBM/PC e eletronica associada. Os tempos de
contagem foram da ordem de 10 horas para a amostra
¢ | hora para os padrdes. Os radioisotopos utilizados
e suas caracteristicas nucleares estdo na tabela 1. O
tralamento dos dados foi feito por meio do
programa de computagdo VISPECT2
desenvolvido na Divisdo de Radinquimica.

RESULTADOS E DISCUSSAO Na tabela 2,
apresentam-se 0s resultados obtidos neste trabalho,
correspondentes auma série de 4 detcrminagées e
os valores da literatura. Para efeito de comparagdo,
apresentam-se também os resultados obtidos em
trabalho anterior, onde o procedimento adotado foi
o ataque parcial da amostra com agua régia, em
lugar da sinterizagdo com Na202 em cadinho de
niquel. O precedimento de precipitagdo com telario
foi 0 mesmo.
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Pode-sc observar que o método apresentou bons
resultados para os elementos analisados, com erros
inferiores a 15 % em relagdo aos valores
certificados. O método se mostrou reprodutivel
dentro de um desvio maximo de 12 %.

Pode-se notar que para o ouro, o ataque parcial com
agua régia apresentou melhores resultados. Para o
paladio, ambos os procedimentos apresentaram
resultados semelhantes. Esse fato era esperado, por
serem esses dois elementos favoravelmente lixiviados
por agua régia (Gowing et al. 1991),

Ja para a platina, houve uma significativa melhora nos
resultados, o que mostra que o ataque total da rocha é
mais eficiente para esse elemento.

O que sc deve ressaltar sdo os bons resultados
obtidos para o iridio, quc ndo havia sido determinado
anteriormente, demonstrando as boas possibilidades
do método para a analisc desse clemento com boa
exatiddo (desvio de 3% em relagdo ao valor
certificado).
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Tabela 1. Radioisétopos utilizados nas aniAlises.

RADIOISSTOPO FORMACXO MEIA-VIDA ENERGIA (keV)

198

Au 197 sutn,7) 2,74 411.8
109

pd 1085 4(n.7) 13,5h 88,0
199 -

Au 198p¢ (n.7.07) 3,15d 158,3
192

Ir 19170 (n,7) 74, 4d 316,5

Tabela 2. Concentraciao de ouro, paladio, platina

SARM-7 (ppm)

e iridio no padr?e

Elemento Este Trabalho Figueiredo (1993)] Steele (1875)
Au 0,26 +- 0,02 0,29 +- 0,01 0,31 +- 0,015
Pd 1,4 +- 0,1 1,40 +- 0,09 1,53 +- 0,032
Pt 3,41 +- 0,03 3,21 +- 0,09 3,74 +- 0,045
Ir 0,076 +- 0,009 - 0,074 +- 0,012




