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Gravimetricna metoda — metoda kupelacije

m Za merjenje masnega deleza zlata v zlatih zlitinah uporabljamo
gravimetricno metodo- metodo kupelacije(SIST EN ISO 11426:2016)

m Destruktivna kvantitativnha kemijska metoda
m Obmocje merjenja: med 333 %o in 999 %o Au Vv zlitini

m Modifikacije: Au zlitine Cistine nad 990 %o
Pd belo Au
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Postopek analize zlitin rumenega Au (585 %o)

Postopek analize poteka v naslednjih korakih:

m Vzorec razrezemo na Cim manjsSe delCke, zatehtamo 220 mg
na 0,01 mg natancno
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m v haslednjem koraku vzorec prenesemo v predhodno pripravljeno
Pb vrecko. Skupna masa Pb tabletk in folije je 6 g.
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m vzorcu dodamo 300 mg Cistega Ag (Ag 999,9%o)

m Pb vreCko z vzorcem in kvartacijskim dodatkom srebra previdno zvijemo
v Cim manijsi zvitek.
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mSkupaj z vzorci analiziramo tudi referencno zlitino, ki vsebuje certificirani
masni delez zlata. Z njeno analizo ovrednotimo izgube pri analiznem
postopku.

Sestava refencne zlitine: zatehtamo 129 mg Cistega Au (Au 999,99%o)
dodamo 29 mg cistega Cu (Cu 999%o) in 62 mg cCistega Ag (Ag 999,9%o)

Certificate of Analysis Alfadesar

Product Number: 14725
Product: Gold wire Premion® 99.999 %
5 mm (0.02 in) dia
ssssssssssss
6100073
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Kupelacija vzorcev

m na predhodno segrete kupele polozimo 4g Pb tabletke, da ustvarimo tki.
“svinCeno posteljico”.

Vzorce in referencno zlitino kupeliramo v kupelacijski peci pri1060°C
Cas trajanja kupelacije: 25 minut
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Kupelacija vzorcev

m zlata zrna nastala po kupelaciji pocasi ohlajamo. Ohlajena
ocCistimo- odstranimo ostanke nastalih oksidov

m zrna sploscimo s kladivom in zvaljamo v tanke
listiCe, listiCe zarimo 5 minut pri 905°C in jih
nato po konCanem zarenju zvijemo v trdne zvitke
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Raztapljanje vzorcev v dusikovi (V) kislini

m v Kjeldahlove bucCke nalijemo 20mL 33% dusikove (V) kisline in jo
na pesceni kupeli segrejemo do vrelisCa. Zvitke prenesemo v bucke
in jlih_(rjaztapljamo tako dolgo, dokler ne prenehajo izhajati dusSikovi

oksidi

m raztopino odlijemo in v bucke nalijemo 20mL 49% dusSikove (V) kisline
Grejemo na meji vrenja 20 minut

m Postopek z 49% dusikovo (V) kislino nato ponovimo Se enkrat, le da je
Cas gretja na meji vrenja tokrat 15 minut

m kislino po kon€Canem segrevanju odlijemo,zvitke speremo z deionizirano
vodo, prenesemo v zarilne lonCke ter zarimo pri 750°C 5 minut

m po zarenju zlate zvitke ohladimo, stehtamo ter izraCunamo masni delez

Zlata v vzorcih.
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Izraéun masnega deleza zlata v vzorcih

-10°
Wa, = Enacba $t. 1
n
m2 - masa ostanka vzorca po kupelaciji v mg
m4 - masa vzorca pred kupelacijo v mg
W au - masni delez zlata v zlitini v %o
n - izkoristek
m, - -
p=—"22 Enacba st. 2
m

1.Au

m2,au — Masa ostanka referencne zlitine po kupelaciji v mg

m1.au— Masa Cistega zlata v referencni zlitini pred kupelacijo v mg
n - izkoristek
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Podajanje rezultatov- izra€un povpre€énega rezultata meritev

Merjenje masnega deleza zlata v zlatih zlitinah z metodo kupelacije
Izvajamo preko dveh paralelnin meritev

Kon¢éni rezultat izracunamo kot povprecje rezultatov dveh paralelk

V primeru, da je razlika med rezultatoma dveh paralelk vzorca (Au 585 %o)
vecCja kot 0,5 %o meritve ponovimo!! -
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Podajanje rezultatov- izracun povprecnega rezultata meritev

Ce je pri ponovljenih meritvah razlika med paralelkama znotraj dovoljenih meja,
izraCunamo koncni rezultat kot povprecje dveh paralelk ponovljenih
meritev.

Ce je pri ponovljenih meritvah razlika med paralelkama ponovno veéja od
0,5 %o , izraCunamo koncni rezultat kot povprecje rezultatov vseh stirin
paralelk vzorca.

V tem primeru na porocilo o preskusu vpiSemo, da je vzorec nehomogen!
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Porocanje o rezultatih

Za porocCanje o rezultatin merjenja masnega deleza zlata v zlatih
zlitinah z metodo kupelacije uporabljamo obrazec OB-LAK 4.4-13

REPUBLIAA SLOVIHIA
MINISTRETVO 24 GOSPODARSKI RAZVO. I TERNOLOGIAD
URAD RS Z4 MERDSLOVIE

Sektor za nacinalne etalone in kemijska merjenja POROCILO O PRESKUSU S KVANTITATIVNO

Tkalska 15, 3000 Celje KEMIJSKO METODO ‘

T:03 428 07 50, F: 03 428 07 60 ‘ S5 At L

8t. zadeve: 6432-53/2020 (5t. vzorca 1)

Ime in naslov stranke: ANDREJ GRM s.p. Levec56 A 3301 Petrovie

Datum sprejema: 20.08.2020 Knjiga analiz - zap. §t.. 47/2020
Datum vzoréenja in preskusa: 21.08.2020 Opombe:

lzdelek: Prstan 1 kos m= 2,11 g (belo)

Preskusna metoda in vzoréenje: SIST EN I1SO 11426 {2016)-belo zlato in DN-LAK 5.4-03
Rezultati paralelnih meritev: 586.13/1000; 586.27/1000

r

Material: Povpre€ni rezultat: Merilna negotovost:

Zlato (Au) 586.2/1000 U==%0, maoo-an *Podana je razsifjena merilna negotovost (U),
N . . ) “";; o5 ki jo dobimo, ko standardno merilno

Vzoréenje in preskus opravil: Puoblaééa'[i' ba; "'{ﬁ; negotovost pomnoZimo s faktorjem pokritja

k=2, ki pri normalni porazdelitvi ustreza
verjetnosti 95%.

Pilih Valentina {datum, gbdtns} N RE-
X (0N Thg
Rezultati se nana&ajo izkljuéno na preskusani vzoncI "‘-‘~"~

Poroéila o preskusu brez pisnega dovoljenja laboraterija ni dovolj reproducirati, razen v celoti!

OB-LAK 4.4-13 lzdaja: 15 Stran 111
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simbol Au

izhaja iz Egipcanske besede
Aurum




