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Puhdistusmenetelmi

Tamdn keksinndn kohteena on menetelmd jalometallien
erottamiseksi muista metalleista ja erityisesti menetelmd
kullan puhdistamiseksi.

Tavalliset puhdistusmenetelmdt kullan puhdistamiseksi
kdsittdvat kuningasveden kdytdn erotusta varten, jolloin
kulta liuotetaan kuningasvedelld ja sen jdlkeen liuotettu
kulta saadaan takaisin liuoksesta kemiallisesti saostamalla
tai elektrolyysin avulla.

Molemmat ndmd jdrjestelmdt ovat kalliita, eivdtkd taval-
lisesti sovellu pienien md33drien puhdistukseen, johtuen kul-
lan kokoamiseen tarvittavista useista vaiheista.

Tavalliset puhdistusmenetelmdt, kuten kuningasvesierotus
ja sen tapainen, puhdistavat kullan ainoastaan tasolle noin
95 % ja tavallisesti tdmdn alapuolelle. Kuitenkin rikaste-
kulta luokitellaan kullaksi, jonka puhtaus on yli 96 % ja
hienokullaksi, jonka puhtaus on yli 99 %. Siten sen kullan
edelleen puhdistamiseksi, joka ensin on puhdistettu kunin-
gasvesierotuksella, vaatii elektrolyyttisen lisderotusvai-
heen tai muun prosessin. Tdmd merkitsee tavallisesti kullan
ldhettamistd pois puhdistettavaksi, mikd 1isdd kustannuksia,
kdsittdd varmuusvaaroja ja vaatii yhden tai kaksi viikkoa
ennen lopullisen tuotteen saavuttamista.

_ Muut jadrjestelmdt kullan puhdistamiseksi vaativat kullan
kuljetuksen muihin paikkoihin kuin-mitd kaivokset sallivat.
Tdmd ulkopuolinen puhdistus voi viedd useita viikkoja eri-
laisine vaaroineen ja kustannuksineen tuotteen kuljetuksessa
puhdistuspaikkaan.

Lisdksi puhdistusalue tai -paikka mydskin on selvilli
puhdistetun kullan tarkasta m3iristd.

Tdmdn keksinndn tarkoituksena on aikaansaada yksinker-
tainen menetelmd jalometallien puhdistamiseksi, joka pad-
asiallisesti vdlttdd edelld mainitut epdkohdat tai parantaa
niitd, aikaansaamalla rikastusastejalometalleja mainitussa
yksinkertaisessa vaiheessa.

Tdnmdn keksinndn erddn sovellutusmuodon mukaan analysoi-
daan uutettavaa jalometallia sisdltdvi materiaali, siin

olevan jalometallin pitoisuuden midrittimiseksi.
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Tamin keksinndn toisen nidkékohdan mukaan on aikaansaatu
menetelmda jalometallin puhdistamiseksi, joka menetelmd on
vksinkertainen ja johon kuuluvat ainakin seuraavat vaiheet:

(a) jalometallia kantavan malmin rakeistamisen,

(b) mainitun rakeistetun malmin yhdistdmisen ep&djalon
metallin kanssa ja

(c) mainitun yhdistetyn materiaalin saattamisen typpi-
happoerotuksen alaiseksi.

Sopivimmin puhdistettavana jalometallina on kulta, sa-
malla kun kullan erotus suoritetaan siten, ettd tuloksena
olevan jalometallin pitoisuus on 15-40 %, sopivimmin 25 %.

Keksint®d selitetd33n nyt ainoastaan esimerkin wvuoksi,
viitaten seuraaviin esimerkkeihin ja oheisiin piirustuksiin,
joissa

kuvio 1 esittdd kaaviollisesti laitetta typpihappoero-
tuksen liuotusvaihetta varten ja

kuvio 2 on puhdistusmenetelmdn kaaviokuva.

Seuraavassa esitetdidn esimerkkejd erdistd menetelmistd,
joita kdytetddn kullan uuttamiseksi valmistetuista metalli-
seoksista.

Esimerkki 1 - Typpihappoerotus

Tdmdn esimerkin mukainen menetelmi suoritettiin, kidyt-
tden 498 g rakeistettua metalliseosta, jonka koostumus oli:

62,3 % Ag
25,6 % Au
2,4 % Pd
0,07 & Pt

9,7 % epdjaloja metalleja
100 g 498 grammasta rakeistettua metalliseosta kdsitel-
tiin 500 ml:1la typpihappoa, laimennettiin suhteeseen 1:1,
hienokultajddnndksen ja erotusliuoksen saamiseksi, joka si-
sdltdd hopeaa, palladiumia ja epidjaloja metalleja. Hopea ja
palladium oli jo otettu helposti talteen saostamalla kupari-
langan pddlle. Suoritettiin analyysejd kulta- ja hopeatuot-
teille ja kdyhd liuos antoi seuraavat tulokset:
Kultajddnnds Suurempi kuin 99,9 % Au, 270 milj.os. Ag,
60 milj.os. Pd, pienempi kuin 20 milj.os.

Pt
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Hopeasakka 95,5 % Ag, 4,0 8 P4, 0,33 % Cu, 1180
milj.os. Pt, 520 milj.os. Au

Kéyhd liuos 10 gpl Cu, 2,1 mg/l1 Ag, 1,5 mg/l P4, vd-
(3 1) hemmidn kuin 1 mg/l1 Pt
Huomaa erityisesti, etti hopean, palladiumin ja platinan
mddrdt kullassa olivat hyvin alhaiset, kokonaisuudessaan al-
le 0,035 %.
Esimerkki 2 - Kuningasvesierotus

Kuningasvesierotus on yleisesti tunnettu menetelmd ja
vertaamiseksi typpihappoerotuksen tulosta kuningasvesiero-
tuksen tulokseen ensin mainittua metalliseosta kdsiteltiin
kuningasvedelld, vaikka tdm3d metalliseos sisdlsi paljon
enemmdn hopeaa kuin tavallisesti voidaan kdsitelld kuningas-
vedelld. T&116in esiintyi useita toimintaongelmia. Liuotus
oli hyvin hidas ja epdtdydellinen, johtuen suuresta hopeapi-
toisuudesta. Lis&ksi happaman kultaliuoksen suodatus vaati
erikoissuodatuspaperia ja oli vaikea kirkkaan suodoksen saa-

miseksi, koska jddhtyessd muodostui hieno sakka.

Kultasakka 99,8 % Au, 1150 milj.os. Ag, 550 milj.os.
pa
Hopea 95 % Ag, 4,1 & P4, 0,51 % Cu, 1850

milj.os. Pt

Typpihappberotus on edullinen menetelmd laboratoriomit-
takaavassa kulta-hopeaseosten puhdistamiseksi. Kullan saan-
ti ylittd33d 99°'% ja saatu kultajddnndés ylittdid 99,5 %:n puh-
tauden., Hopea otetaan talteen kuparin pdidlle saostamalla
hopea-palladium-platinaseoksena, joka tulee tarvitsemaan 1i-
sdkdsittelyn platinahetallien poistamiseksi.

Seuraavat esimerkit kohdistettiin kulta-hopeaseokseen,
joka oli tehty sulattamalla romukultaa, jonka kullan painos-
ta oli kolminkertainen mddrd hopeaa. Hopean vdistdmdttomdn
kiinnitarttumisen vdlttimiseksi erotustestit suoritettiin
metalliseoksella, joka oli tehty yhdistimidllid romukulta ku-
pariin, mieluummin kuin hopean kanssa. Seuraavat esimerkit
ja menetelmdt suoritettiin kokonaismidrdlle 353,7 g rakeis-

tettua metalliseosta, jolla oli seuraava koostumus:
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67 % Cu

25,2 % Au

6,2 % Ag

Allle 0,1 % Pd

) 0,06 % Pt
0,01-1 8 Fe, Zn, Sn

Esimerkki 3 - Typpihappoerotus
Kupari-kultametalliseos oli liuotettu helposti 1:1

NHO3:een. Kulta saatiin helposti takaisin rakeisena metal-
lina. Hopea saostettiin hopeakloridiksi (AgCl) "suolaamal-
la" liuos ja saatiin helposti takaisin suodattamalla.

AgCl:n yritetty pelkistys hopeaksi rakeistamalla sinkki
kloridin happamassa lietteessd ei ollut menestyksellinen., Ei
ollut mahdollista erottaa hopeaa liukenemattomasta sinkistd.
Lisdkokeet, jotka tarvittiin selville saamiseksi, voitiinko
kaikki hopea saada takaisin ymppd3mill3 liuos pienelld sink-
kimddrd11d, joka kaikki menee liuockseen. Tami tulee ratkai-
semaan erotusongelman. Vaihtoehtoisesti AgCl-m34r33 voitai-
siin pienentdd metalliin n&dhden, sulattamalla booraksin,
kalsinoidun soodan ja hiilen kanssa.

Platina otettiin talteen erotusliuoksesta lis&imilli
HN4Cl. Mit&8n sakkaa ei saatu, vieldpd liuoksen pH:n siidén
jdlkeen., Mydhemmin huomattiin, ettd metalliseos sisdltii
ainoastaan 0,06 % platinaa ja alle 0,1 % palladiumia, miki
on liian vdhdn td&midn menetelmin onnistumiselle.

Palladium voidaan ottaa talteen erotusliuoksesta
PA(NH3)3Cly:n saostuksella, mutta luonnollisesti mitd#dn ei
saatu, koska seos ei sisdltdnyt palladiumia.

Kulta- ja hopeatuotteiden sekd kdyhin liuoksen analyysit

antoivat seuraavat tulokset:

Kultajd3dnnds 98,9 ¢ Au, 2,7 milj.os. Ag
Metallihopea 95 % Ag, tasaus Zn
K&yhda liuos (6,3 1) 1,8 mg/1 Ag, 10,5 mg/l Pt

Kullan talteenotto oli ainoastaan 95 %. Kuitenkin parem-
pi kuin 99 % voi olla realistisesti odotettavissa, kun mene-
telmd toteutetaan kdyttden jidlempdni selitettyjid laitteita
ja olosuhteita. Sama koskee kultaji&nndksen puhtautta. Us-

kotaan, ettd puhtaus 99,5 $ tulee olemaan saavutettavissa
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oikeilla perusteilla. Jollakin puhdistusmenetelmilld puh-
tauden 99,9 % pitdisi olla mahdollinen.

Esimerkki 4 - Kuningasvesierotus

Aikaisemmat yritykset kuningasvesierotuksella olivat
epaonnistuneet, koska hopeapitoisuus ylitti 8 %. Kulta-ku-
pariseos, joka sisdlsi ainoastaan 5-6 % Ag, ei ollut sopiva
kullan puhdistukseen. Kuningasvesimenetelmdn erddnd etuna
on, etti platinan ja palladiumin talteenotto on helpompaa
kuin typpihappoerotuksessa.

Timi testi osoittaa, ettd kuningasvesierotus laborato-
riomittakaavassad vieldpd vidhidn hopeaa sisdltdvillid metalli-
seoksilla, on vaikeampi ja enemmdn aikaa vievd menetelmi
kuin typpihappoerotus. Esimerkiksi reaktio voi tulla kii-
vaaksi, tarvitaan erikoisia lasisuodatuspapereita, saostettu
kulta on todenndkdisesti saastunut ja on vaikea talteenottaa
ilman hukkaa, johtuen sen hienorakeisuudesta.

Platinan ja palladiumin talteenotto o0li epdonnistunutta
esimerkissd 1 ilmoitetuista syisti. o

Siten kullan puhdistus, joka suoritetaan metalliseosten,
jotka muodostuvat romukullasta ja kuparista, vElittomdlli
typpihappoerotuksella on hyvd3 menetelmi, kun rakeistettu
erotusmetalliseos ei sisdlld yli 25 % kultaa.

Nyt selitetddn yksityiskohtaisesti typpihappoerotusta,
viitaten kuvioon 1.

Seuraavassa selitetddn yksityiskohtaisesti menetelmiid,
joita kiytet#din kulta-, hopea- ja kupariseosten typpihappo-
erotusta varten. T&md menetelmd on erittdin sopiva kdytet-
tdvdksi 800 g:n erille, jotka eivit sisdlld enemmdn kuin
25 % kultaa.

Kaikkien reagenssien pitdisi olla laboratorioreagenssi-
laatua, ekvivalenttinen Ajax Chemical's UNILAB laatuun.

Veden pitdisi olla deionoitu tai tislattu tai ainakin
tunnetusti sisdltd8d vdhemmdn kuin 2 milj.osaa kloridi-ione-
ja.

Alkuliuotus (tdtd selitetdln viitaten kuvioon 1).

(a) 5 1l:n reaktiopullo 1 asetettiin kuumennusvaippaan 2.

(b) 800 g Au-Ag-Cu -seosta pantiin reaktiopullon 1 poh-
jalle.
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(c) sitten lisdttiin 2 1 vettd ja sitten lis&dttiin hi-
taasti 2 1 vdkevdd typpihappoa. (Pestyd happoa voidaan
kdyttdd hyvdkesi, aikaisemmasta liuotuksesta saatu happo voi-
daan korvata kokonaan tai osittain.)

(d) kansi 3 sovitettiin pulloon 1 ja sitten jddhdytin 4
sekd l3mpOmittari 5 asennettiin kanteen 3.

(e) Liuos kuumennettiin kiehuvaksi ja sitd keitettiin 1
tunti tai siksi, kunnes ruskeaa hdyrvd ei endd erittynyt
jadhdyttimen 4 yliosasta.

(f) Sitten liuoksen (ja nesteen) annettiin jd&dhtyd ja
selvitad. _

(g) Sitten héppoliuos siirrettiin putkijohdon 6 ja pum-
pun 7 vdlitykselld Buchnerin suppilon 8 kautta viiden litran
tdyttdépulloon 9. Suodatuspaperin samaa kappaletta k3ytetdin
kaikkia lappoamisia ja pesuja varten. Suodatuspaperin tar-
koituksena on koota hienokultasakka. Suodatusmenetelmidn
edistdmiseksi kdytetddn hyvdksi mydskin vesisuihkutyhjidpump-
pua 10. T&md pumppu poistaa veden viemdriin 11.

(h) Suodatettu happoliuos pannaan vdlittOmdsti 20 litran
muovisdiliédn myShempd3d hopean talteenottoa varten.

(i) Reaktiocastiassa olevalle metallille annettiin kaksi
typpihappopesua jiljelli olevan hopean poistamiseksi. Hapon
sallimiseksi koskettaa koko liukenematonta hopeaa, palaset
murskataan poistamalla ne'pullosta ja kevyesti jauhentamalla
huhmarissa ja survinmyllyss&. Tarvitaan varovaisuutta,
ettei metallia jéuhenneta liian hienoksi, koska se aiheut-
taisi ongelmia kullan mydhemmissd kdsittelyssd.

Pesu no 1

(a) Jauhentamisen j3lkeen kulta huuhdellaan takaisin
reaktiopulloon vettd k3yttden.

(b) Lis#tddn yksi litra vettd.

(c) Lis&tddn hitaasti yksi litra vikevidi typpihappoa.

(d) Kansi ja jddhdytin asetetaan paikoilleen ja liuos
kuumennetaan kiehuvaksi sekd keitetdin 30 min.

(e) Liuoksen annetaan j3&htyd ja selviti.

(f) Typpihappo pumpataan pois Buchnerin suppilon kautta,

jolloin pidetd&n huoli, ettei miti3n metallia imeydy ulos.
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Pesu no 2

(a) Lisdtdidn 'yksi litra vettd.

(b) Lisdti4n hitaasti yksi litra vdkevd3d typpihappoa.

(¢) Kansi ja ji33hdytin sijoitetaan paikoilleen ja liuos
kuumennetaan kiehuvaksi ja sitd keitetddn 30 min.

(d) Liuoksen annetaan jd&htyd ja selvita.

(e) Typpihappo pumpataan pois kuten ennen, jolloin jdl-
leen pidet#dn huoli, ettei mitdidn metallia imeydy ulos.

(f) Typpihappo pesua 1 ja 2 varten yhdistetddn kdyttod
varten seuraavassa liuotuksessa.

(g) Lisittiin kaksi litraa vettd, kuumennettiin kiehu-
vaksi ja keitettiin 30 minuuttia.

(h) Vesi pumpattiin pois Buchnerin suppilon kautta. Tamd
vesi voidaan k3yttdd uudelleen alkuliuotusvaiheessa.
Kloorivetyhappopesu

(a) Lisdttiin 1,5 litraa 1:1 kloorivetyhappoa, kuumen-

nettiin kiehuvaksi ja keitettiin 30 minuuttia.

(b) Ta&midn annettiin ja&hty3d ja selvitd.

(c) Kloorivetyhappo pumpattiin pois Buchnerin suppilon
kautta. T&t3 happoa voidaan kAyttdd toistamiseen kolme ker-
taa.

Loppupesu

(a) Nelj& litraa vettd pantiin pulloon, kuumennettiin
kiehuvaksi ja keitettiin 30 min.

(b) Vesi pumpattiin pois ja kulta huuhdeltiin Buchnerin
suppiloon, kdyttiden samaa suodatuspaperia kuin kaikissa ai-
kaisemmissa pesuissa.

(c) Suppilossa kulta pestiin vield 2 litralla kuumaa
vettd.

(d) Kulta kuivattiin ja koottiin suodatuspaperin pdille.

(e) Sitten suodatuspaperi poltettiin ja kulta otetttiin
talteen muhveliuunissa.

Kullan lisdkdsittely

(a) Sen jdlkeen, kun kulta on pesty ja kuivattu, sitd
voidaan kdsitelld edelleen absoluuttisen puhtauden 99,99 %
takaamiseksi.

(b) Liuotetaan hienojakoinen aines vdkevdn kloorivetyha-

pon ja typpihapon seokseen ja annetaan sakan selkiytyi.
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(c) Dekantoidaan liuos. Erotetaan sakka suodattamalla.

(d) Laimennetaan liuos kuumalla deionoidulla vedelld ja
pulputetaan sen ldpi rikkidioksidia. T&1l16in muodostuu kul-
tasakka.

(e) Pestddn kultasakka.

(f) Kuivataan ja sulatetaan puhtaassa upokkaassa.

Hopean saostus

(A) Suositeltava menetelmi

(a) 4 litraa hapanta liuosta 20 litran astiassa neutra-
loidaan 1lisddmédlld natriumhydroksidiliuosta (200 g/1). Noin
10-11 litraa natriumhydroksidiliuosta tarvitaan pH-arvon
1,5 - 2 saavuttamiseksi (testi k3yttien pH-papereita). Anne-
taan liuoksen jddhtyd, tarkistetaan pH jdlleen ja sdiddetddn
tarvittaessa. Jos pH-arvo on korkeampi kuin 2, se voidaan
alentaa lisd&mdlla 1:1 typpihappoa.

(b) T&hdn liuokseen lis&tddn 2,4 kg kuparilankaa (kier-
retty 250 mm:n pituisiksi). T38mdn kuparilangan ei pitdisi
olla ohuempaa kuin 1 mm, koska ohut lanka murtuu ja tulee
vaikeaksi erottaa hopeasakasta.

(c) Sekoittimella sekoitetaan seosta hitaasti 6 tuntia.

(d) 6 tunnin jdlkeen kontrolloidaan liuoksen pH. Jos pH
on korkeampi kuin 2, se alennetaan 1is3im#11% 1:1 typpihap-
poa arvoon 2 ja sekoitetaan vield yksi tunti.

(e) Jos kaikki kupari on liuonnut, tarkistetaan pH, kos-
ka se voi olla liian alhainen. Jos se on alhainen, se koho-
tetaan arvoon 2 lisddmdlld natriumhydroksidia, minkd jidlkeen
lisdtd8n lis3d3 kuparilankaa.

(f) 6 tunnin sekoituksen jdlkeen kaiken hopean pitdisi
olla saostunut karkeana jauheena ja liuos voidaan suodattaa
Buchnerin suppilon 1l&pi pulloon. Suodos varataan palladiu-
min talteenottoa varten. Jiinndskuparilanka erotetaan ho-
peasta ja varataan kd3yttdd varten mydhemmissi panoksissa tai
se kdytetddn romukullan kdsittelyyn.

(g) Hopea voidaan pestd 2 litralla kuumaa vettd Buchne-
rin suppilossa.

(h) Hopea kuivataan booraksin alaisena.

Hopean saostus

(B) Vaihtoehtoinen menetelmi
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4 litraa hapanta liuosta 20 litran astiassa kdsitell&d&n
seuraavasti hopeasuolasakan tuottamiseksi. Raaka arvio teh-
dddn sen metallin hopeapitoisuudesta, jota on kdytetty alku-
livotuksessa. Madritetddn kisiteltdvidssid metallissa olevan
hopean paino grammoissa.

Kdsitellyss3d metallissa olevan hopean jokaista grammaa
varten tarvitaan 2 grammaa natriumkloridia. Liuotetaan nat-
riumkloridin tarvittava paino 9-kertaiseen painoonsa vettd
10 %$:sen liuoksen valmistamiseksi.

4 litraa hapanta liuosta sijoitetaan sopivan kokoiseen
astiaan ja sekoitetaan voimakkaasti, samalla lisdten
10 %$:sta natriumkloridiliuosta. T&118in muodostuu valkoinen
sakka, joka on hopeakloridia. T&amd hopeakloridi kootaan
suodattamalla, kdyttden Buchnerin suppiloa. Suocodos voidaan
tarkistaa, sen takaamiseksi, ettd kaikki hopea on saostunut,
kaatamalla jonkin verran 1isd& 10 %:sta natriumkloridiliuos-
ta suodokseen, Jos mitd3n sakkaa ei muodostu, kaikki hopea
on uvtettu liuoksesta. Jos sakkaa muodostuu, tarvitaan li-
sdd natriumkloridia. _

Hopeakloridi voidaan muuttaa hopeametalliksi seuraavalla
menetelmdlly.

Hopeakloridi, joka on koottu suodatuspapérille, pestdin
kiehuvalla tislatulla vedelld siksi, kunnes suppilon ldpi
tuleva vesi ei ole hapanta, vaan melkein neutraalia. Se voi-
daan tarkistaa pH-papereilla lukeman saamiseksi yli 5 pH.
Sitten hopeakloridi tiytyy kuivata kuivausuunissa 100°C:ssa.

Sitten kuiva hopeakloridi pannaan pieneen grafiittiupok-
kaaseen. Tyypillinen panos on:

500 g hopeakloridia
50 g Dbooraksia
20 g piidioksidia

Limpdtila kohotetaan hitaasti arvoon 1100°C. Tissi 1l&m-
pétilassa sulatusaine kohoaa pintaan, estien hopeakloridin
haihtumisen, Kokonaismddrd 60 g natriumkarbonaattia pirs-
koitetaan panocksen pi&lle, 20 g kerrallaan ja reaktion anne-
taan tyynty&d lis3ysten vdlilli.

Muodostunut hopeametalli laskeutuu upokkaan pohjalle.
Upokas poistetaan uunista ja sen annetaan seisoa siksi, kun-
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nes metallinen hopeanappi on jdhmettynyt. Kloridin ja sula-
tusaineen seos kaadetaan matalaan terdsmuottiin. Hopeanapin
pddlld oleva sulatusaineen pddllys voidaan poistaa panemalla
kiinted nappi veteen, vield kun se on l3mmin.

Jonkin verran hopeakloridia j&4& booraksisulatusaineeseen
ja voidaan saada takaisin, kdyttdmdlld sulatusaine uudelleen
myohemmissid panoksissa.

Palladiumin talteenotto
Jos metalliseos sisd1td3 palladiumia, td3md voidaan ottaa

talteen liuoksesta hopean talteenoton jilkeen.
~(a) 1 %:nen dimetyyliglyoksimin (DMG) liuos valmistetaan
livottamalla 1 g DMG:td 100 ml:aan (95 %:sta) etanolia.

(b) Tehdddn alkumetalliseoksen sisiltdm3n palladiummii-
rdn mddritys, Palladiumin jokaista grammaa varten liuokseen
lis&dtd38n 300 ml DMG-liuosta.

(c) Sen jidlkeen, kun oikea mi&drd DMG:td on lisdtty,
livosta sekoitetaan ja se lidmmitetd3n limpStilaan 50°C, min-
k&8 jdlkeen sen annetaan seisoa.

(d) Palladium-DMG -kompleksi muodostuu, kun liuos j&&h-
tyy. Sitten se voidaan suodattaa ja pestdin kuumalla tisla-
tulla vedelld Buchnerin suppilossa.

(e) Tarkistus sen takaamiseksi, ettd kaikki palladium on
saostunut, on lisdtd ylim3ird DMG-liuosta suodokseen suodat-
tamisen jdlkeen. Jos sakka muodostuu, jatketaan menetelmii
siksi, kunnes ylimaaréisen DMG-liuoksen lisdys ei tuota li-
sdsakkaa.

(f) Sitten palladiumkompleksi muutetaan palladiummetal-
liksi ensin kuivaamalla 100°C:ssa ja sitten hitaasti kuumen-
tamalla l&mp&tilaan 800°C.

Platinan talteenotto

Jos metalliseos sis8dltdd platinaa, t3mi voidaan ottaa
talteen suodosjddnndksestd palladiumin talteenoton j&lkeen.

(a) 20 %:nen ammoniumkloridiliuos valmistetaan liuotta-
malla 20 g ammoniumkloridia per 100 ml tislattua vetti.

(b) Tehd&&n alkumetalliseoksen sisdltimin platinamiirin
mddritys. Jokaista platinan grammaa kohti‘lisatéan 50 ml
20 %:sta ammoniumkloridiliuosta.

(¢) Ammoniumkloridin lisdyksen jilkeen liuosta sekoite-



10

15

20

25

30

35

11

taan ja sen annetaan seisoa 1 tunti.

(d) Jos mitd&n sakkaa ei muodostu, liuos voidaan hapot-
taa saostumisen edistdmiseksi. T&amd tehdiddn lisd&milli hi-
taasti, samalla sekoittaen, vidkevdid kloorivetyhappoa. Siti
voidaan lisdtd jopa 25 % alkutilavuudesta.

(e) Muodostunut sakka on ammoniumheksaklooriplatinaat-
tia. Se voidaan suodattaa Buchnerin suppilossa. Se on ve-
siliukoinen ja tdytyy pestd 20 %:sella ammoniumkloridiliuok-
sella, ei tislatulla vedellsd.

(f) Jos edelleen sakkaa muodostuu suodoksessa, lisd3&amil-
14 ylimd34r4d ammoniumkloridiliuosta, talteenottomenetelmii
jatketaan siksi, kunnes mitéén lisdsaostumista ei tapahdu.

(g) Sitten platinasuola voidaan muuttaa platinametallik-
si, ensin kuivaamalla 100°C:ssa ja sitten hitaasti kuumenta-
malla l3mpdtilaan 800°C.

Toinen menetelmd typpihappoerotusta varten on seuraava:

Tadmd menetelmd soveltuu hyvdksikdyttddn 500-1000 g kul-
lan, hopean ja kuparin seoksen kanssa, joka ei sisdlli enem-
pd& kuin 25 % kultaa. T&dmi metalliseos on sopivimmin homo-
geeninen ja rakeistettu kdyttdkelpoisen hienoksi, liukenemi-
sen edistd@miseksi. T&ssd menetelmidssi kdytettyjen reagens-
sien sopivimmin pitdd olla laboratorioreagenssilaatua, joka
on ekvivalenttinen Ajax Chemicals UNILAB -laatuun. Ennen
tidmdn menetelmin suorittamista'ainakin 15 litraa deionoitua
vettd tdytyy panna imupuhdistuskoneeseen. T&mi vesi on
my&skin kloridivapaa, s.o. ei muodostu mitddn valkoista sak-
kaa hopeanitraatin kanssa.

Alkuerotus

(1) 500-1000 g 25 %:sta metalliseosta pannaan erotuspul-
loon. Sovitetaan kansi paikalleen ja kiinnitetddn jadhdy-
tin, ldmpdémittari ja tiputussuppilo. Pannaan tulppa rei-
k3én.

(2) HOyrypesulaite pannaan k3yntiin,

(3) Alkuerotushappo:

Kdytettdvissd on 4 litraa pesutyppihappoa edellisesti
toiminnasta. Jos ei ole, valmistetaan erillisessd laborato-
riqlasissa 4 litraa laimeaa happoa 2 litrasta vikevi happoa

Ja 2 litrasta deionoitua vettd. (Happoja valmistettaessa



10

15

20

25

30

35

12

happo lisdatddn aina veteen.)

(4) Lis&tddn noin 500 ml erotushappoa tiputussuppiloon.
Avataan suppilon hana hitaasti ja annetaan erotushapon tip-
pua tiputussuppiloon. Avataan suppilon hana hitaasti ja an-
netaan erotushapon tippua metalliin. Ohjataan hapon lisidys=-
midridi siten, ettei reaktio ole liian kiihked ja siten, et-
tei tummien hdyryjen muodostumismiird ole suurempi kuin miti
voidaan kdsitelld kaasupesulaitteella. Lisit3in lisdi ero-
tushappoa tiputussuppiloon ja erotuspulloon siksi, kunnes
mddrd pullossa on 4 litraa.

(5) Kun reaktio on sopivan tyyni, kddnnetddn hitaasti
kuumennukselle (ainoastaan pohjaelin) ja kohotetaan l&mp&ti-
la kiehumispisteeseen. Keitetdin 1 tunti tai siksi, kunnes
tummia hoyryjd ei endd tule j&ihdyttimen yldosasta.

(6) Annetaan jddhtyd ja puretaan osiinsa. Kierretdin
kiinni héyrypesulaite. J&3htymistid voidaan edist3i lisi&-
mdlld kylmdd, deionoitua vettd siksi, kunnes pullo on tdyn-
nd. Annetaan selkiytya.

(7) Kun hapon limpdtila erotuspullossa on alle 50°C,
asennetaan paikalleen 5 litran suodatuspullo ja suppilo.
Kostutetaan suodatuspaperi vedelld ja kierretdin tyhjdlle.
Asennetaan peristalttinen pumppu.

(8) Pumpataan happo erotuspullosta suodatuspaperin pddl-
le. V&ltetddn erotuspullossa laskeutuneiden jihmeiden ai-
neiden (s.o. kultajiddnndksen) paakkuuntuminen,

(9) Kun kaikki erotushappo on poistettu, siirretdin kul-
tajdidnnds 500 ml:n laboratoriolasiin ja jauhennetaan kolmeen
tai neljddn osaan lasihuhmarissa petkeleelli. Liian paljon
jauhentaminen vdltetdin, koska se tekisi sakan selkiimisen
myShemmin vaikeaksi.

(10) Suodatuspaperi pestddn useita kertoja kuumalla de-
ionoidulla vedelld. Paperi kuivataan ja mahdollisesti pol-
tetaan kullan talteenottamista varten.

Ensimmdinen typpihappopesu

(1) Jauvhennettu kultajidnnds palautetaan erotuspulloon
ja lisdtddn 1 litra deionoitua vettd. Kansi, jéihdytin ja
tiputussuppilo sijoitetaan paikocilleen pulloon. Kdynniste-

tddn h8yrypesulaite.
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(2) Tiputussuppilon kautta lisdtddn hitaasti 1 litra
vdkevdd typpihappoa. Kuumennetaan kiehuvaksi ja keitetdidn
30 min.

(3) Jadhdytetddn ja selkeytetddn. Puretaan osiinsa.

(4) Jddhdytetty pesuhappo dekantoidaan laboratoriolasiin
ja sdilytetddn seuraavaa erotusta varten. Kultajd&nnds ja-
tetddn pulloon.

Toinen typpihappopesu
(1) 1 litra deionoitua vettd pannaan erotuspulloon ja

lisdtd8n 1 litra vikevdi typpihappoa (tdlldin ei tarvitse

kdyttdd tiputussuppiloa). Sovitetaan paikoilleen ainoastaan
kansi ja jadhdytin,

(2) Kuumennetaan kiehuvaksi ja keitetd@&n 30 min.

(3) J8Ahdytetdidn ja selkeytetdidn sekd puretaan osiinsa.

(4) Jd&ahdytetty pesuhappo dekantoidaan laboratoriolasiin
ja sdilytetddn seuraavaa erotusta varten. Kultajddnnds ja-
tetddn pulloon.
Ensimmdinen vesipesu

(1) Aggregaatit, joissa on sekoitin, puretaan ja erotus-
pulloon 1lisdtd&n 1 litra deionoitua vettd, sovitetaan kansi

ja jd8&hdytin paikoilleen, kuumennetaan kiehuvaksi ja keite-

td3n 30 min. Puretaan osiin, lisidt88n noin 1 litra kylm3i
deionoitua vettd jadhdytystd varten ja sekoitetaan hyvin.
(2) Pesuvesi jdihdytetdidn, selkeytetaah ja dekantoidaan.
Dekantoitu vesi pidet#d3n pitkdaikaisessa selkeytyksessid en-
nen poisheittdmisti. Kultajéﬁnnﬁg jdtetddn pulloon.
Toinen vesipesu
(1) Mitk3 tahansa aggregaatit, joissa on sekoitin, pure-

taan osiin ja lisdtddn 1 litra deionoitua vettd erotuspul-
loon, sovitetaan kansi ja jddhdytin paikoilleen ja kuumenne-
taan keittdmiseksi 30 min. Puretaan osiin, lis3itd33n noin 1
litra kylmdd deionoitua vettd jddhdytystd varten ja sekoite-
taan hyvin.

(2) J3&hdytetddn, selkeytetddn ja dekantoidaan pesuvesi.
Dekantoitu vesi pidetddn pitkdaikaisessa selkeytyksessid en-
nen poisheittdmistd. Kultajdinnds jatetdin pulloon.

Kloorivetyhappopesu

(1) Mitkd tahansa aggregaatit, joissa on sekoitin, pure-~
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taan ja 750 ml vettd pannaan erotuspulloon ja sitten 750 ml
vdkevdd kloorivetyhappoa. Kansi ja jd3hdytin sovitetaan
paikoilleen ja keitetddn 30 min.

(2) Jadhdytetdidn ja selkeytetdidn.

(3) Hydrokloorivetypesuhappo dekantoidaan 5 litran labo-
ratoriolasiin ja siilytetd3n liukoisen kullan talteenottami-
seksi.

(4) Mitkd@ tahansa aggregaatit, joissa on sekoitin, pure-
taan ja erotuspulloon lisdtddn 1,5 litraa vettd ja keitetdin
30 min. Jéﬁhdytetéén,'selkeyteté&n ja dekantoidaan pesunes-
te samaan 5 litran laboratoriolasiin kuin vaiheessa (3).

(5) Mitk3 tahansa aggregaatit, joissa on sekoitin, pure-
taan ja erotuspulloon lisdtdadn toinen 1,5 litran vesim3&rd
ja keitetddn jdlleen 30 min. J33hdytetdidn, selkeytetddn ja
dekantoidaan pesuliuos 5 litran laboratoriolasiin.

(6) Jddnndskulta siirretddn samaan suodatuspaperiin ja
pestddn noin 2 litralla kuumaa vettd suodatuspaperin pdilli.
Suodos sidilytetddn liukoisen kullan talteenottamiseksi.

(7) sakka ja suodatuspaperi siirretd&n ruostumatonta te-
rdstd olevaan kaukaloon ja kuivataan sakka.

Liukoisen kullan talteenotto kloorivetvhappopesuliuocksesta

(1) Yhdistetdd@n kaikki kloorivetyhappopesuliuokset 5

litran laboratoriolasiin.

(2) Lis&td&n noin 10 g sinkkimetallia. Kun reaktio on
pddttynyt, otetaan liuocksesta ndyte. Tidhidn niyutteeseen li-
sédtddn noin 1 g sinkkid ja huomioidaan, muodostuuko lisdd
sakkaa. Jos sitd muodostuu, lisdtd&n lisd4 10 g sinkkime-
tallia ja testataan jdlleen. T&11§ tavalla jatketaan siksi,
kunnes kaikki kulta on saostettu.

(3) Annetaan selkeytyd y®n yli tai kauemmin ja sitten
dekantoidaan. Sakka siirretdidn 500 ml:n laboratoriolasiin,
lisdtddn 300 ml kuumaa deionoitua vettd, sekoitetaan hyvin
ja suodatetaan.

(4) Sakka pestddn suodatuspaperin piilli useita kertoja
kuumalla vedelld, minkd jilkeen sakka kuivataan.

(5) Dekantoitu liuos ja suodos palautetaan pitkdaikais-
ta selkeytystd varten.

(6) Kloorivetyhapon dekantoidut liuokset kootaan 100
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litran rumpuun ja jonakin sopivana aikana, kun 50 litraa tai
enemmdn on koottu, liuokset sekoitetaan ja analysoidaan kul-
taa varten. Jos md3dritys on sopivan alhainen, sanottakoon
alle 0,05 g/1, hdvitetddn liuos. Jos mddritys on suurempi -
kuin t&md arvo, lis&tddn vield sinkkid ja saostetaan jidljel-
14 oleva kulta. Huomataan, ettd jdteliuos on hapan ja se
tdytyy neutraloida kalsinoidulla soodalla ennen viemdriin
padastamisti.
Hopean talteenotto alkuerotussuodoksesta

(1) Valmistetaan 10 %:nen suolaliuos (natriumkloridi-
liuos), liuvottamalla 100 g suolaa 1 litraan vettd.

(2) Alkuerotussuodokseen lisitdidn 200 ml suolaliuosta.

Sekoitetaan hyvin ja annetaan selkeytyd. Selkeytyneestd
liuoksesta otetaan ndyte 500 ml:n laboratoriolasiin, johon
lis&td33n noin 5 ml suolaliuosta ja katsotaan, muodostuuko
valkoinen sakka. Jos ndin tapahtuu, alkuerotussuodokseen
lisdtddn vield 200 ml suolaliuosta ja testaan jdlleen. T&l-
14 tavalla jatketaan siksi, kunnes kaikki hopeakloridi on
saostunut. _

(4) Hopeakloridisakan annetaan selkeytyd, sanotaan 1
vuorokauden ajan tai jos tarpeellista, kauemmin, minkd jil-
keen liuos dekantoidaan toiseen astiaan. Dekantoituun
liuokseen lisdtddn hitaasti kalsinoitua soodaa. Kuparikar-
bonaatti tulee saostumaan ja kun liuvos ei ole en3i hapan,
poreilu lakkaa. Tarkistetaan pH-papereilla, ettd liuoksen

pH on 7 tai korkeampi (jos ei ole, lisdtd&n vield kalsinoi-

 tua soodaa) ja annetaan selkeytyd, sanotaan 24 tuntia tai

kauvemmin. T&ssd vaiheessa liuos voidaan laskea turvallises-
ti laskuputkeen ja selkeytetty kuparikarbonaatti voidaan ot-
taa suukappaleeseen.

(5) Hopeakloridisakka siirretddn 500 ml:n laboratoriola-
siin ja suodatetaan. Pestdin useita kertoja suodattimen
padlld kuumalla vedelld, mink3 jdlkeen sakka kuivataan ja
punnitaan.

(6) Hopeakloridisakka sulatetaan metalliksi seuraavasti:

Tehdd&n pientd grafiittiupokasta varten panos:
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500 g hopeakloridia
50 g booraksia
20 g piidioksidia

Limpdtila kohotetaan hitaasti arvoon 1100°C. Tissi liam-
potilassa sulatusaine nousee pintaan, estden hopeakloridin
haihtumisen. Natriumkarbonaatin kokonaismiird 60 g pirskoi-
tetaan panoksen pddlle, 20 g kerrallaan ja reaktion annetaan
tyyntyd lisdysten vdlilli.

Muodostunut hopeametalli laskeutuu upokkaan pohjalle.
Tdmd upokas poistetaan uunista ja sen annetaan seisoa siksi,
kunnes hopeametallinappi on j&hmettynyt. Kloridin ja sula-
tusaineen seos kaadetaan matalaan terdsmuottiin. Hopea ote-
taan talteen upokkaan pohjalta. Hopeanapin pinnalla oleva
sulatusainepeite voidaan poistaa sijoittamalla kiinted nappi
veteen, sen ollessa vield ldmmin. Sulatusaine repedd, mink3
jdlkeen se voidaan poistaa helposti.

Jonkin verran hopeaa on piditetty booraksisulatusainees-
sa ja voidaan ottaa talteen kidyttdm#lld sulatusaine uudel-
leen myBhemmissd panoksissa.

Typpihappopesuaineen pitk#aikainen selkeytys

(1) Typpihappopesuaineet sisdltdvdt hienoa suspentoitua

kultaa, joka vaatii pitkdaikaisen selkeytyksen talteenottoa

varten. Pesuaine kootaan 100 litran rumpuun. Tam3n pitdisi

olla kyllin suuri noin 25 eridlle.

(2) Rumpu jdtetididn seisomaan noin viikoksi pesunesteen
viimeisen lisiyksen jé&lkeen. Rummun sivua kopautetaan sil-
loin t&d116in tdmdn viikon aikana, niin ettd mik# tahansa
aines, joka laskeutuu pinnalle, irtoaa ja selkeytyy lopulli-
sesti.

(3) Pinnalle nouseva neste pumpataan tarkasti toiseen
rumpuun, kultasakan jdttdmiseksi tarkasti jilkeensd. Nyt
selkeytetty sakka huuhdotaan laboratoriolasiin, suodatetaan
ja pestddn kuumalla vedelld. Suodatuspaperi kuivataan,
saostetaan ja poltetaan kullan talteenottamista varten.

(4) Dekantoitu liuos neutraloidaan pH-arvoon 7-9, kiyt-
tden kalsinoitua soodaa ja sitten hyljitiHin.
TyppioksidihSyrypesulaite

(1) Valmistus: Rumpu tdytetd&n, sanotaan kolmeneljisosa
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tdyteen vesijohtovedelld. Noin 5 kg kalsinoitua soodaa
(natriumkarbonaattia) esiliuotetaan veteen ja 1isdt34n rum-
mussa olevaan veteen.

(2) Toiminta: Rummussa olevan nesteen pH:n tdytyy olla
10 tai korkeampi. T&m3 tarkistetaan kerran vuorokaudessa ja
tarvittaessa lisdtddn 1 kg joko kalsinoitua soodaa tai nat-
riumhydroksidipitoista kalsinoitua .soodaa esiliuotettuna ve-
sijohtoveteen. Yhden kuukauden toiminnan jdlkeen hyljdtidin
rummun sisdltd ja valmistetaan uusi panos.

Kaasupesulaitteen tehokkuus arvioidaan tarkkaamalla
vaahtoa rummun pinnalla. Oikein toimivalla rummun pinnalla
on melko valkoinen vaahto. Jos vaahto pyrkii olemaan kel-
tainen tai jos jonkin verran ruskeata h8yryd voidaan huomata
juuri vaahdon yl&dpuolella, lisdtddn 1 kg joko kalsinoitua
soodaa tai natriumhydroksidipitoista kalsinoitua soodaa,
esiliuotettuna vesijohtoveteen,

Puhdistusmenetelmdn kaaviollinen piirros on esitetty ku-
viossa 2, havainnollistaen kullan malmistaan puhdistusta.
Malmi esivalmistellaan kohdassa ja sybtetddn sitten murs-
kausvaiheeseen 13, jossa se rouhitaan sopivaan osaskokoon.
Sitten malmia kuumennetaan uunissa 14 yhdessi perusmetallin,
kuten kuparin kanssa, kullan pitoisuuden noin 25 % saavutta-
miseksi. Sitten ndin muodostettu "metalliseos" kaadetaan
sulassa tilassa veteen jdihdytysvaiheessa 15, jossa muodos-
tetaan avopddllystettyjd rakeita, joilla on suuri pinta-ala
rakeen tilavuutta kohti. \

Sitten nditd rakeita kdsitelld&dn alkuerotuksessa 16 typ-
pihapolla perusmetallien eli epijalojen metallien liuottami-
seksi, jotka jdttdvdt jidlkeensd pddasiallisesti puhtaan kul-
lan kiintedn jddnndksen. Erotus suoritetaan samoja linjoja
pitkin kuin edelld kuvattujen menetelmien linjat. Sitten
rakeet pestddn kohdassa 18. Liuotettu hopea talteenotetaan
hopean lisdtalteenottovaiheessa, kdyttden jotakin sopivaa
menetelmds.

Sitten kultarakeita kdsitelldin lisierotusvaiheessa 19
typpihapolla ja ne kulkevat lisipesuvaiheen 20 kautta, jossa
rakeita kdsitellddn lopputyppihappoerotuksessa 21, mahdolli-

simman paljon liukenematonta hopeaa poistamiseksi. Sitten
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ndin kasitellyt rakeet saatetaan lisdpesun 22 alaiseksi ja
ne kulkevat kloorivetyhappopesun 23 alaiseksi, mink3 jdlkeen
rakeet pestddn kohdassa 24 ja suodatetaan kohdassa 25.

Ndin puhdistettu kulta rouhitaan kohdassa 26, sitten
kuivataan kohdassa 27, anaiysoidaan kohdassa 28, sulatetaan
kohdassa 29, valetaan kohdassa 30 ja leimataan kohdassa 31
lopputuotteen 32 tuottamiseksi.

Edelld olevassa on kuvattu tdmdn keksinndén kaksi sovel-
lutusmuotoa ja ammattimies voi tehdi muutoksia niihin poik-

keamatta ti3mdn keksinnén suojapiiristd.
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Patenttivaatimukset ,
l. Menetelmd jalometallin puhdistamiseksi, t unn e t-

t u siitd, ettad
(a) analysoidaan uutettavaa jalometallia sisdltdvd mate-

riaali, siind olevan jalometalln pitoisuuden miidrittdmisek-

‘51,

(b) yhdistetddn uutettavaa jalometallia sisdltdvd mate-~
riaali metalliseokseksi tunnetun mddrdn kanssa epdjaloa me-
tallia, kuten kuparia, uutettavan jalometallin tunnetun pi-
toisuuden omaavan metalliseoksen muodostamiseksi,

(c) liuotetaan epdjalometalli happoon puhdistetun jalo-
metallin saamiseksi ja

(d) suodatetaan jalometalli ndin muodostetusta liuokses-
ta.

2. Menetelmd jalometallin puhdistamiseksi, jolloin mai-
nittu menetelmd, sen ollessa yksinkertainen prosessi, kdsit-
tdd ainakin seuraavat vaiheet:

(a) jalometallia kantavan malmin rakeistamisen,

(b) mainitun rakeistetun malmin yhdistdmisen epdjalon
metallin kanssa ja

(¢) mainitun yhdistetyn materiaalin saattamisen typpi- -
happoerotuksen alaiseksi.

3. Patenttivaatimuksen 2 mukainen menetelmd jalometallin
puhdistamiseksi, tunnet tu siitd, etti mainittuna
jalometallina on kulta.

4. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd jalometallin
puhdistamiseksi, tunne¢ttau siitd, ettd mainittuna
jalometallina on kulta ja ettd happona on typpihappo. |

5. Patenttivaatimuksen 3 tai 4 mukainen menetelmd kullan
puhdistamiseksi, tunnettu siitd, ettd mainittu yh-
distysvaihe tuottaa metalliseoksen, jossa on 15-40 % kultaa
ja ettd metalliseos kaadetaan sulana veteen, jolloin muodos-
tuu huokoisia, avopintaisia rakeita.

6. Patenttivaatimuksen 5 mukainen menetelmi kullan puh-
distamiseksi, tunnettau siitd, ettd metalliseoksen
kultapitoisuus on noin 25 %.

7. Jonkin patenttivaatimuksen 4-6 mukainen menetelmi

kullan puhdistamiseksi, t unnettu siitd, ettd se
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kdsittdd lisdvaiheen, kdyttden kloorivetyhappoerotusta typ-
pihappoerotuksen jdlkeen.

8. Patenttivaatimuksen 6 mukainen menetelmi kullan puh-
distamiseksi, tunnettu siitd, ettd se on piddasial-
lisesti sellainen kuin edelld on kuvattu viitaten selityk-

seen.
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