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A study on gold recovery from gold concentrate using 

microwave nitric acid leaching

Lee, Jong Ju

Advisor : Prof. Choi, Taejin
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This study liberated gold particles from gold concentrate having 

invisible gold using microwave nitric acid leaching experiments and had 

the liberated gold particles left in the leaching residue. with the use of 

the lead fire assay, the gold particles left were coalesced to recover 

pure large gold grains whereas gangue minerals were removed as slag. 

while to separate gangue mineral from the leaching residue, for this 

experiment, ore mineral and gold concentrate samples were collected 

from Geumsan, Moisan and Yeongcheon mines respectively. polished 

sections were prepared from the ore mineral and then observed with the 

polarizing reflected light microscope. this study conducted particle size 

distribution analysis, chemical analysis, scanning electron microscope(SEM) and 

microwave nitric acid leaching experiment for the concentrate. the microwave 

nitric acid leaching experiments were carried out to the three concentrates under 

the different conditions with nitric acid concentrate(1-8M), microwave exposure 

minutes(3-24min) and the sample addition(30-100g). 

After the leaching experiments were completed, leaching solution and 

leaching residue were separated with the use of membrane filter paper 

respectively. the valuable elements in the leaching solution were analysed 

by AAS, and the gold contents left in the leaching residue were analysed 
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by lead fire assay. the XRD analysis with the three concentrates 

discovered pyrite, chalcopyrite, galena, sphalerite, quartz and fluorite in 

the Geumsan concentrate, pyrite and quartz in the Moisan concentrate, 

and arsenopyrite, pyrite and quartz in the Yeongcheon concentrate. the 

polished sections from the three mines were observed with a polarizing 

reflected light microscope, but native gold and electrum were not 

identified in them. 

As a result of investigating the weight loss rates of the three leaching 

residues, it was discovered that the maximum weight loss rate of the 

Geumsan concentrate was 68%, 85% of the Moisan and 81% of the 

Yeongcheon. as a result of investigating the leaching rates of valuable 

elements in the three leaching solutions, it was discovered that Fe was 

completely(100%) leached at 3M of nitric acid concentration in the 

Geumsan concentrate, Pb was completely leached at 7M, and Zn was 

completely leached at 5M. under the 6 M nitric acid concentration 

condition, from the Moisan concentrate, Fe was completely (100%) 

leached, but 63% of Cu was leached, 43% of Pb and 84% of Zn. under 

in the same condition, from the Yeongcheon concentrate, Cu and Zn 

were completely(100%) leached, but 96% of Fe and 49% of Pb were 

leached. 

When the Au content from the three leaching solutions was analysed 

with the AAS, it was not detected under these conditions different nitric 

acid concentrations(1-8M), different microwave exposure minutes(3-24 

min) and different sample additions(30-100g). it indicates that the pyrite 

and arsenopyrite were almost completely decomposed and dissolved by strong 

oxidizing power of nitric acid and strong microwave energy while gold(Au) 

was not at all dissolved under the strong conditions. consequently, the 

undissolved gold particle would be probably left in the leaching residue. 

As a result of the XRD analysis with the leaching residues, it was 
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discovered that in the Geumsan leaching residue, adularia, calcite, 

gypsum, fluorite, dolomite and quartz were observed and the peak of 

pyrite disappeared at 3M of nitric acid concentration. Pyrite, elemental 

sulfur and quartz were found in the Moisan leaching residue, the 

Yeongcheon leaching residue, arsenopyrite, dolomite, pyrite, elemental 

sulfur and quartz were found and the pyrite peak disappeared at 4M of 

nitric acid conditions.

When a lead fire assay was carried out with the leaching residues, the 

gold content was recovered from 1.33 times(Au= 2,464.70g/t) at a minimum to 

28.8 times(Au= 52,952.80g/t) at a maximum more than the concentrate(Au= 

1,840.00g/t) in the Geumsan concentrate. from the Moisan, gold content was 

obtained 8.3 times(Au= 452.50g/t) at a maximum more than the 

concentrate(Au= 54.40g/t). from the Yeongcheon, gold content was gained 

1.75(Au= 27.70g/t) at a minimum and 4 times(Au= 63.80g/t) at a maximum 

more than that of the concentrate(Au= 15.80g/t). 

When this study applied the microwave nitric acid leaching and lead fire 

assay experiments for the invisible gold containing concentrate, the pure and 

large gold grains were effectively recovered.
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1. 서론

가. 연구의 필요성

빠르게 돌아가는 세계정세 속에서 오래전부터 세계는 자원 전쟁을 하고 

있다. 인류가 생존하고 경제활동을 계속하기 위해서는 여러 가지의 자원이 

필요하다. 그러나 인간의 물질적 수요보다 물질적 공급은 매우 부족한 실

정이다. 우리는 이것을‘희소자원’이라 한다. 우리나라의 희소자원은 석

유·가스·광물이 있으며 앞으로 자원의 희소성은 더욱 심화 될 것이다

(Chun, 2009). 희소자원 중 ‘금(gold)’이라고 예외는 아니다. 

금은 지금까지도 국제적으로 지폐와 더불어 주요 화폐로 사용되고 있으

며, 귀금속 중 대표 금속이다. 금속 중에서 가장 뛰어난 전성(2.54)과 연성

을 가졌으며, 장신구와 투자수단뿐만 아니라 전자제품의 도선과 연결 부

품, 도금, 의약품같이 다양한 곳에서 사용되고 있다. 이러한 금의 세계매

장량은 75,000톤으로 추정되나, 가격의존도가 높아 정확한 매장량은 알려

지지 않았다. 생산은 주로 남아공, 미국, 파푸아뉴기니, 호주 등에서 이루

어지고 있으며, 이들 국가의 생산량이 전체 생산량의 87%를 차지하고 있

다. 이러한 금은 최근에 가격이 가파르게 오르고 있는데 두 가지 이유가 

있다. 첫 번째는 중국의 금 소비 때문이다. 중국은 2018년 금 소비량 

1,151.43톤으로 6년 연속 금 소비 규모 세계 1위를 유지하고 있으며, 생산

량도 세계 1위이다(Cngp, 2018). 두 번째는 미국의 달러 가치하락 때문이

다. 금은 달러로 표시되는데 세계 경제에서 미국이 차지하는 비중이 점점 

줄어들고 있다. 이 때문에 미국의 달러 가치는 하락하는 추세이며, 이러한 

이유는 금 가격을 증가시키는 요인으로 작용 된다. 2020년 1월 기준 뉴욕

거래소(COMEX)의 금 시세는 1온스(약 28.35g)당 1,560.30달러이다.

이렇듯 금의 가격이 증가함으로써 금을 채광하는 방법뿐만 아니라 효과

적으로 금 정광(gold concentrate)으로부터 금을 용출하거나 추출하는 방법

도 많이 연구되고 있다. 금 정광에는 흔히 철, 구리, 아연, 납과 같은 불순

물 원소들이 함유되어있다. 금 정광으로부터 금을 용출하는 방법 중 흔히 

알려진 방법으로는 수은을 이용한 아말감법, 시안을 이용한 시안화법, 
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그리고 활성탄을 이용하는 방법들이 존재한다(Nicol et al., 1984; 

Amankwah, R.K. and Ofori-Sarpong, G., 2014; Veiga et al., 2014). 하지만 이

는 효율적이지 못할 뿐만 아니라 작업자의 인체에 치명적인 영향을 끼치거나 

환경적으로 심각한 문제를 발생시키므로 잘 쓰이지 않고 있다. 이에 따라 더 

효율적이고 환경적으로 문제되지 않는 방법에 대한 연구가 필요하다. 본 논문

에서는 이러한 문제점들을 해결하고자 마이크로웨이브와 질산을 용매제로 

하는 실험을 수행하여, 금을 제외한 황화광물을 용출시키고 납 시금법을 

이용하여 금을 회수하고자 한다.
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나. 연구의 목적

본 연구 목적은 비가시성 금을 포함하는 금 정광으로부터 금을 효과적

으로 회수하고자 한다.

이를 위해 국내에서 가행중인 금 광산 3곳을 선정하여 비가시성 금을 

함유하는 황화광물 정광을 획득하고, 정광시료를 대상으로 마이크로웨이브 

질산용출 실험을 수행하여 금을 단체분리 시키고자 하였다. 이후 분리된 

비가시성 금은 여과지로 여과하여 용출잔류물로 획득하고, 납 시금법을 이

용하여 순수한 금 입자를 얻고자 하였다.

다. 이론적 배경

우리나라는 함금석영맥(gold bearing quartz vein)을 대상으로 금 정광을 

얻는다. 그러므로 이 과정으로 얻어진 금 정광에는 함금석영맥에 포함된 

황화광물이 함유되어 있다. 함금석영맥에서 금을 함유하는 주요 황화광물

은 황철석(FeS2)과 황비철석(FeAsS) 그리고 미량으로 황동석(CuFeS2), 방연

석(PbS) 및 섬아연석(ZnS)이 동반되며, 금은 황철석이나 황비철석에 비가

시성 형태(invisible type gold)로 들어있다. 

비가시성 금이라는 용어는 금이 황화광물에 고함량(ppm에서 wt.%까지)

으로 포함되어 있으나 금 입자가 편광반사현미경 및 전자현미경(SEM)으로 

확인되지 않는 경우를 말한다(Chen et al., 2002). 즉 비가시성 금이 황철

석이나 황비철석과 같은 황화광물과 결합되어 고용체(solid solution)를 이

루거나 혹은 0.1㎛ 이하의 금 입자가 host 황화광물의 격자구조로 형성되

기 때문에 해상도가 낮은 현미경이나 혹은 전자현미경으로 관찰하기 어려

운 것이다. 하지만 고해상도 TEM을 이용해서 석영이나 황철석 속에 포획

(encapsulation)된 직경 50-200Å의 금 입자를 확인할 수 있다(Bakken et 

al., 1989). 

또한, 비가시성 금을 함유하는 EXAFS(Extended X-ray absorption fine 

structure)로 조사한 결과 금이 나노미터 크기(nano size)로 존재하는데

(Reich et al., 2005), 이 나노크기 금 입자(gold nanoparticle)들은 5-10nm 
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크기의 둥근 구체(rounded shape) 형태로서, 비소를 함유하는 황철석

(arsenian pyrite)에 포함된다(Fleet and Mumin, 1997; Ashley et al., 2000; 

Palenink et al., 2004; Reich et al., 2006; Hough et al., 2011). 

따라서 황화광물에 포획된 비가시성 금을 단체분리하기 위하여 소성, 고

압산화 및 미생물산화(biooxidation) 방법으로 전처리한다. 그러나 이들 방

법을 적용 후 시안 혹은 비시안 용매로 용출해도 금이 효과적으로 용출되

지 않으며(Cheng et al., 2013; Hasab et al., 2013; Yanuar and Suprapto, 

2015), 이러한 금을 저항성(refractory) 금이라 명칭한다(Komnitsas and 

Pooley, 1989; Swash, 1988). 

비가시성 금을 효과적으로 단체분리하고자 소성처리(roasting treatment) 

한다. 특히, 소성처리를 전기로(electric furnace)를 이용하는 것보다 마이

크로웨이브를 사용하면 효율이 훨씬 향상된다(Amankwah and Pickles, 

2009). 금 정광을 마이크로웨이브로 소성시키면 S는 SO2로 As는 As2O3로 

제거되며, 소성 과정에서 As→As2O3→As2O5로 산화되고, 이 As2O5는 적철석

(Fe2O3)과 결합해 FeAsO4를 형성한다. 이때 금이 FeAsO4에 포획되기 때문에 

시안 혹은 비시안 용매에 용해되기 어렵다(Marsden and House, 1992). 

마이크로웨이브 용출방법을 적용하면 앞에서 언급한 소성 과정에서 야

기되는 문제점을 극복할 수 있다. 마이크로웨이브 용출방법은 고체 시료를 

액체 용매제에 혼합하여 마이크로웨이브로 가열하는 것이다(Veres et al., 

2010; Bayca, 2013; Wen et al., 2017). 그러면 마이크로웨이브 에너지에 의

하여 고체 시료와 액체의 용매제가 동시에 가열되기 때문에 용출효율이 

향상된다. 마이크로웨이브 용출은 핫플레이트(hot plate)와 같은 전통적인 

용출방법보다 용출시간 단축, 효율향상 및 경비절감이 된다(Veres et al., 

2010). 

비가시성 금을 함유하는 황화광물은 주 구성원이 황철석과 황비철석이

므로 질산용액으로 용해시키면 이들 황화광물들이 쉽게 용해된다(Lee et 

al., 2019a: Lee and Park, 2019b). 즉 황철석으로 구성된 정광을 마이크로

웨이브 질산용출을 수행하면, 질산에 의하여 황철석이 (1)과 같이 황비철

석은 (2)와 같이 효과적으로 용해되지만 금은 용해되지 않는다(Nan et al., 
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2014).

FeS2+4HNO3 = Fe(NO3)3+NO(g)+2S
0+2H2O                    (1)

3FeAsS + 8HNO3 = 3Fe3+ + 3AsO4
3- + 2S0 + 4H2O + 8NO  (2) 

Anglesite(PbSO4)형성 과정을 살펴보면 우선 (1)에 의해서 원소 황이 생

성된다. 그리고 정광에 포함된 방연석(PbS)이 질산용액에 의하여 (3)과 같

이 용해된다(Zhan et al., 2019).

3PbS+8HNO3 = 3Pb(NO3)2+2NO(g)+4H2O+3S
0                 (3)

(1)과 (3)에서 생성된 원소 황(S0)이 질산에 의하여 (4)와 같이 황산이 만

들어진다(Karaca et al., 2003; Gao et al., 2009). 

2HNO3+S
0 → H2SO4+2NO(g)                               (4) 

이 황산은 방연석과 반응하여 (5)와 같이 anglesite를 형성한다(Spedden 

et al., 1971; Safarzadeh and Miller, 2014).

PbS+2H2SO4 → PbSO4+S
0+SO2(g)+2H2O                     (5)

그러나 금은 질산에 용해되지 않으므로 비가시성 금이 효과적으로 단체

분리 된다(Gao et al., 2009; Jotanovic et al., 2012; Kim et al., 2019; Lee 

et al., 2019; Lee and Park, 2020). 즉 비가시성 금으로 산출되는 황화광물

들을 마이크로웨이브 질산용출에 적용하면 황화광물이 용해되면서 금이 

단체분리 된다(Cho et al., 2020). 이러한 원인은 황철석이나 황비철석과 같

은 황화광물은 마이크로웨이브 에너지를 잘 흡수하여 짧은 시간에 고온으로 

열분해(thermal decomposition)되는 극반응 광물(hyperactive mineral)이기 때문
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이다(Haque, 1999). 또한, 질산은 영구 극성물질이기 때문에 마이크로웨이

브파를 잘 흡수하여 단시간에 고온으로 가열되기 때문이다. 비가시성 금을 

함유하는 황화광물 입자를 질산용액에 용출시키면, 용해작용은 황화광물의 

표면에서 일어나며, 점점 광물입자 크기가 감소된다. 이처럼 용해작용이 

광물 표면에서 점점 광물내부로 진행된다는 이론이 shrinking core model

이다(Levenspiel, 1999; Huang and Rowson, 2002). 그러므로 질산의 용해작

용이 일단 시작되면 황화광물의 직경이 점점 감소되기 때문에 결국 황화

광물의 무게가 감소된다. 따라서 질산에 의한 용해작용으로 황화광물 내부

에 포획되어 있던 금 입자가 분리된다. 즉 단체분리하기 어려운 금을 함유

하는 황화광물이라면, 차라리 황화광물 전체를 용해시켜 금의 표면을 자연

스럽게 분리되게 하는 것이 더 효율적일 수 있다(Lee and Park, 2020).

따라서 (1)-(4)처럼 용출잔류물 속에는 다양한 광물들이 남게 되는데 금, 

원소 황, anglesite, 석영 등이 남으며, 이들 용출잔류물로부터 나노 크기의 

금을 분리하기 매우 어렵다. 하지만 용출잔류물을 납 시금(lead fire assay)

법에 적용하면 나노 크기의 금을 효과적으로 분리할 수 있다(Hoffman et 

al., 1998; Mclntosh, 2004). 산화납(PbO), 붕사(Na2B4O7), 소다회(Na2CO3), 석

영(SiO2), 밀가루(C0) 등의 융제(flux)를 용출잔류물과 혼합하여 1,000℃에서 

가열하면, 잔류물에 포함되어있던 석영은 융제로 작용하여 슬래그(slag)로 

분리되고, anglesite는 (6)과 같이 밀가루와 반응하여 납(Pb0)으로 환원된다

(Chen et al., 2016; Tang et al., 2018). 또한, anglesite는 (6)과 같이 소다회 

및 밀가루와 반응하여 납으로 환원된다(Pickles and Toguri, 1993). 이때 산

화납이 납추(lead button, Pb0)를 형성하여 금을 포집하듯이, (6)과 (7)에 의

해서 형성된 납들은 납추로 환원되면서 금을 포집한다. 

PbSO4+C = Pb
0+CO2(g)+SO2(g)                           (6)

PbSO4+Na2CO3+C
0 = Pb0+Na2SO4+CO(g)+CO2(g)             (7)
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2. 실험재료 및 방법

가. 실험개요

본 연구는 비가시성 금으로 산출되는 황화광물 정광을 마이크로웨이브 

질산용출 실험을 통해 금을 단체분리 시키고 단체분리된 용출잔류물에 포

함된 금을 납 시금법을 이용하여 효과적으로 회수하고자 하였다. 우선 실험

에 쓰일 시료에 대하여 연마편을 만들어 편광반사현미경으로 관찰하였고, 

정광시료에 대하여 입도분석, XRD 분석, 전 함량분석, 전자현미경분석을 진

행하였다. 그다음에 정광시료를 대상으로 마이크로웨이브 질산용출 실험을 

수행하였다. 용출실험 조건은 금산(질산농도, 마이크로웨이브 노출시간, 시

료첨가량)(Table 2-1), 모이산(질산농도)(Table 2-2), 영천(질산농도)(Table 

2-3) 순서로 실험을 진행하였으며 온도, 무게감소율, 중금속용출률을 알아보

았다. 또한, 용출잔류물에 대하여 납 시금법으로 금 함량을 분석하였다. 전

체적인 연구 개요도는 Fig. 2-1에 나타냈다.

research sample

↓

characteristic analysis of sample

↓

microwave-HNO3 leaching

↓

sampling and filteration

↓ ↓

leaching residue leaching solution

↓ ↓

lead fire assay

heavy metal 

content 

analysis(AAS)

Fig. 2-1. Flow sheet in this experiment.
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Table 2-1. The summary of experiment conditions of Geumsan samples.

material experiment condition

Geumsan

Concentration 

of nitric 

acid(M)

Microwave 

irradiation 

time(min)

Sample mass

(g)

Exp.1 1 15 50

Exp.2 2 15 50

Exp.3 3 15 50

Exp.4 4 15 50

Exp.5 5 15 50

Exp.6 6 15 50

Exp.7 7 15 50

Exp.8 8 15 50

Exp.9 8 3 50

Exp.10 8 6 50

Exp.11 8 9 50

Exp.12 8 12 50

Exp.13 8 15 50

Exp.14 8 18 50

Exp.15 8 21 50

Exp.16 8 24 50

Exp.17 8 24 30

Exp.18 8 24 40

Exp.19 8 24 50

Exp.20 8 24 60

Exp.21 8 24 70

Exp.22 8 24 80

Exp.23 8 24 90

Exp.24 8 24 100
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Table 2-2. The summary of experiment conditions of Moisan samples.

material experiment condition

Moisan

Concentration 

of nitric 

acid(M)

Microwave 

irradiation 

time(min)

Sample mass

(g)

Exp.25 1 12 100

Exp.26 2 12 100

Exp.27 3 12 100

Exp.28 4 12 100

Exp.29 5 12 100

Exp.30 6 12 100

Table 2-3. The summary of experiment conditions of Yeongcheon samples.

material experiment condition

Yeong

cheon

Concentration 

of nitric 

acid(M)

Microwave 

irradiation 

time(min)

Sample mass

(g)

Exp.31 1 15 100

Exp.32 2 15 100

Exp.33 3 15 100

Exp.34 4 15 100

Exp.35 5 15 100

Exp.36 6 15 100
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Location
Latitude

(°)

Longitude

(°)

Production

mineral

Geumsan

Jinsan-myeon, 

Geumsan-gun, 

Chungcheongnam-do

34°11′ 127°35′ Gold

Moisan
Bugok-ri, Hwangsan-myeon, 

Haenam-gun, Jeollanam-do
34°56′ 126°38′

Gold, 

Silver

Yeong 

cheon

Suseong-ri, Imgo-myeon, 

Yeongcheon-si, 

Gyeongsangbuk-do

36°03′ 129°13′
Gold. 

Platinum

나. 실험재료

국내 금광산 3개 지역을 선정하였으며, 해당 지역을 방문하여 시료를 채

취 후 연구용 시료로 사용하였고(Fig. 2-2), 구체적인 위치와 위도 및 경도

를 다음과 같이 나타내었다(Table 2-4).

Table 2-4. Latitude and longitude in this study of Sampling sites..

Fig. 2-2. Sample locations of this study.
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다. 실험방법

1) 마이크로웨이브 질산용출 실험

금은 nugget effect가 심하게 일어나는 원소로 알려져 있다. 그러므로 분

석이나 실험을 진행하기 위해 시료를 채취할 때 성분에 대한 오차가 크게 

일어난다. 따라서 실험에 사용된 시료를 채취하기 전에 전체 시료를 충분히 

혼합하였다(Dominy et al., 2003; Wang et al., 2016). 채취된 시료를 삼각플

라스크(5.0L)에 넣고 산업용 마이크로웨이브(industrial microwave, 2.45GHz, 

3kW)에 넣었다. 삼각플라스크 상단은 응축기와 분별깔때기 및 가스 배출구

로 연결하였다. 분별깔때기는 응축기 사이에 유리관을 삽입하여 연결하였

다. 이후 마이크로웨이브 전원을 올리고 warm up을 5분 동안 진행하였다. 

warm up이 진행되는 동안 질산용액을 만들고 1000ml 질산용액을 분별깔때

기에 주입하여 삼각플라스크로 유입되도록 하였다. 질산용액이 삼각플라스

크에 주입이 완료된 후 분별깔때기 하단의 멈춤 꼭지를 밀폐하고 마이크로

웨이브를 작동시켜 용출실험을 진행하였다(이하 마이크로웨이브 질산용출 

실험). 용출실험이 진행되는 동안 질산용액과 시료가 교반되면서 수 분내 

갈색가스가 발생되었다. 삼각플라스크 내부 벽면은 교반반응에 의해 

3-10cm 정도의 수위가 반응물로 젖게 된다. 용출실험이 진행되는 동안 발

생된 질산가스(NO2)는 응축기와 가스 배출구를 거쳐, 가스 세척용기, 활성탄 

흡착 장치 그리고 배출 덕트를 통해 정화시킨 후 옥상으로 배출시켰다(Fig. 

2-3). 용출실험이 종료된 즉시 삼각플라스크내 용출용액의 온도를 적외선 

온도계(infrared radiation thermometer, 835-T1, Testo, Germany)로 측정하

였고, 용출잔류물을 여과한 후 건조된 시료에 대하여 무게감소율을 측정하

였다. 
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Fig. 2-3. Photograph of microwave leaching system. a: microwave oven, b: 

feeding of nitric acid solution through a claisen adapter, c: reflux condenser, 

d: the erlenmeyer flask containing raw concentrate and nitric acid solution.
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2) 여과실험

마이크로웨이브 질산용출 실험이 끝난 후 삼각플라스크에 들어있는 용출

용액과 용출잔류물을 여과시스템(diameter= 30cm, height= 26cm)에 모두 부

었다. 이 여과시스템 하부에는 Fig. 2-4와 같이 정량 여과지(filter paper, 

No53(1-2㎛), Hyundai micro, Korea) 3장을 겹쳐 놓았다. 용출용액과 잔류물

이 있는 여과시스템에서 주사기를 이용하여 용출용액 10ml를 채취하였고, 

실린지(syringe) 필터(pore size= 0.45㎛)로 여과하여 금속이온 함량을 원자흡

수분광기로 분석하였다. 용액이 채취된 후 삼각플라스크 내부 벽면은 3차 

증류수를 이용하여 여러 차례 세척하였고 남은 세척용액을 여과시스템에 

유입시켰다. 여과시스템에 연결된 진공펌프(vacuum pump, 2014C-02, 

Welch, Germany)를 가동하여 여과하였다. 여과가 종료된 후, 여과지 3장 모

두를 동시에 건조기에서 40℃로 12시간 건조하였다(Fig. 2-5). 건조된 여과

지는 시료와 여과지를 분리 후 분리된 시료에 대하여 납 시금법의 시료로 

사용하여 금 함량을 결정하였다.



- 14 -

Fig. 2-4. Photograph of vacuum filtration system using 1-2㎛ filter paper. 

Fig. 2-5. Photographs of filter papers. a: raw filter paper, b: leaching 

residue and fine particles on the first filter papers, c: the second and the 

third filter paper. The scale bar is 30cm in length. 



- 15 -

라. 분석방법

1) 편광현미경 분석

연구대상 광석에 대하여 광물학적 특성을 알아보기 위해 연마편을 제작하

였다. 광석시료를 절삭기로 컷팅한 후 레진과 하드너(Cold Mounting 

Resin&Hardener, MCM-AP-Q-KIT, Acrylic, R&B, Korea)를 이용하여 시편을 

제작하였고(레진5 : 하드너1), grinding과 polishing을 거쳐 연마편을 완성 시

켰다. 완성된 연마편은 편광반사현미경(polarization microscope, LV100POL, 

Nikon, Japan)(Fig. 2-6)을 이용하여 황화광물의 종류와 결정구조에 대하여 

관찰하였다. 

Fig. 2-6. The photograph of polarization microscope. 



- 16 -

2) 전자현미경 분석

정광시료의 정량적 특성을 관찰하기 위해 본교 내 공동장비운영센터 전

자현미경 분석실을 통하여 전자현미경 분석을 하였다. 정광시료는 아세톤

(acetone)과 초음파세척기를 이용하여 3회 세척 후 증류수로 린스 하였고, 

건조된 시료를 carbon 재질의 양면테이프에 부착하였다. 이 양면테이프는 

알루미나 시료 holder에 부착시켜 전자현미경코팅기(ion sputter coater, 

E-1030, Hitachi, Japan)를 이용하여 백금코팅 하였다. 전자현미경은 주사전

자현미경(field emission scanning elelctron micropscope, FE-SEM, S4800, 

Hitachi, Japan)과 액세서리인 후방산란전자(back scattered electron, BSE, 

C960593, Hitachi, Japan)을 동시에 가동하였으며, 정성분석은 에너지분산분

석(energy dispersive analyzer, EDS, ISIS310, Jeol, Japan)으로 수행하였다

(Fig. 2-7). 분석조건은 전압 15kV 전류 10mA에서 시료의 영상을 확보하였

다. EDS 정성분석은 전자빔의 직경 0.1㎛을 이용하여 시료 표면을 점(point)

분석 및 면(area)분석 하였다.

Fig. 2-7. The photograph of field emission scanning elelctron microscope 

and energy dispersive analyzer. 
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3) XRD 분석

정광시료 및 실험후 용출잔류물에 대하여 광물의 존재형태를 파악하고자 하

였다. 이를 위해 본교 내 공동장비운영센터 X-선 분석실에 있는 X선-회절분

석(x-ray diffraction, XRD)을 실시하였다. 사용된 장비는 네덜란드 PANalytical

사의 X'Pert Pro MRD를 이용하였다. X선 회절분석이란 X선을 배열구조 또는 

결정구조를 가진 시료에 단파장의 X선을 조사하여 회절된 선을 브래그 방정

식( )을 이용해 결정구조를 파악하는 분석법이다(θ= 산란각, n= 

정수, λ= X-선 파장). 기계의 분석조건은 Cu-Kα 선을 이용하여 가속전압 

40kV, 전류 30mA, 주사속도(scan speed) 2°/min.으로 3∼70°의 2θ 구간을 

분석하였다(Fig. 2-8).

Fig. 2-8. The photograph of X-ray diffraction analyzer.
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4) 입도분석

대상 시료의 입도 크기를 확인하기 위하여 정광시료에 대하여 입도분석

(grain size analysis)을 실시하였다. 분석 기기는 영국 Malvern사의 Master 

sizer-3000E를 이용하였으며(Fig. 2-9), 0.2U로 여과한 초순수기(EXL5, 

Vivagen, Germany)에서 3차 증류수(deionized water) 450ml를 비커에 첨가하

여 혼탁도를 영점 조정하였다. 이후 5-20%의 혼탁도가 되도록 시료를 첨가

하였다. 혼탁도 조절이 끝난 후 레이저 빔을 분산되는 시료에 조사하여 산

란 각도 변화를 측정하였고, 산란각도 변화 측정은 5회 반복 측정하였다. 

이를 평균(D10, D50, D90)으로 나타냈다.

Fig. 2-9. The photograph of grain size analyzer.
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5) 전 함량분석

정광시료의 전 함량특성을 알아보기 위하여 왕수분해를 하였다. 사용된 장비

는 고주파 분해장치(microwave digestion system, MARS 6, CEM, USA)이다(Fig. 

2-10). 시료 1.00g과 왕수(염산3:질산1) 10ml를 3개의 테프론용기에 각각 넣고, 

20분 동안 200℃로 가열 후, 20분 동안 200℃ 온도를 유지하였다. 그다음 20분 

이상 냉각시켰다. 용기 속 냉각된 용출용액 무게를 정밀 저울로 소수점 2번째 

자리까지 측정하였고, 최종 체적이 20ml가 되도록 증류수로 mass를 조정하였다. 

조정된 용출용액은 실린지(syringe) 필터(pore size= 0.45㎛)로 여과하고 금속함량

은 원자흡수분광기(atomic absorption spectrophotometry, AAS, AA-7000, 

Shimadzu, Japan)로 분석하였다(Fig. 2-10).

Fig. 2-10. The photograph of microwave digestion system.
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6) 납 시금법

금 분석을 AAS나 ICP를 이용하는 경우, 일반적으로 필요한 시료량은 1g

이다. 이처럼 작은 양의 시료를 채취하는 경우 금은 시료에 극미량으로 존

재하기 때문에 gold nugget effect 현상이 일어나기 쉽다. 따라서 금을 분

석할시 샘플이 많을수록 대표적인 시료가 된다. 그러므로 납 시금법에 투

입하는 샘플을 10.0g으로 하였다(McDonald et al., 1994; Balcerzak, 2002). 

시료(용출잔류물) 10.0g, 산화납(litharge) 35g, 소다회(soda ash) 70g, 붕사

(borax) 12g, 규사(silica) 12g, 순수한 납종이 4g를 초벌구이 도가니에 첨가

하였다. 납종이를 넣는 이유는 시료가 슬래그 형태로 용융될 때 비중이 무

거운 금은 아래로 내려가고 비중이 납보다 가벼운 물질들은 위로 올라가

도록 하기 위함이다. 이들 시료가 혼합되어있는 도가니들을 전기로에 넣고 

공기를 밀폐한 상태로 1,150℃로 1시간 30분 동안 용융시켰다. 이후 용융

된 슬래그를 거푸집에 붓고 15분 동안 자연 냉각시켰다. 이때 상온에 냉각

된 유리질 슬래그는 깨짐현상이 발생하며, 이를 파쇄하여 납추(lead 

button)를 분리하였다. 납추는 큐펠 도가니에 넣고 950℃에서 60분간 가열

하여 납 성분이 도가니 내부로 흡수되도록 큐펠레이션(cupelation) 하였다. 

도가니 바닥에 남은 은 구슬(silve bead)을 회수해 무게를 측정하고, 히팅

블록(heating block)에 20% 질산 15ml를 첨가하여 150℃로 15분간 용해작

용으로 Ag를 제거하였다. 그리고 금 잔류물에 포함된 불순물을 완전히 제거

하기 위해 950℃에서 다시 1분 동안 가열(annealing)하였다. 이후 순수한 금 

입자를 회수하여 품위를 계산하였다(Fig. 2-11). 회수된 금 입자들은 실체현

미경(stereoscopic microscope, SZ61, OLYUMPUS, Japan)으로 관찰하였다. 

납 시금법에서 분석된 금 함량은 다음 (8)과 같다.

Gold(g/t) = Gw × (1,000/Sw)                       (8)

Gw = 분금작업 후 금 무게(mg) 

   Sw = 납 시금법에 투입한 시료 무게(g) 
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Fig. 2-11. The photographs of fire assay process for gold content 

measurement. a: samples, b: charging in the fire-crucible, c: fusion in the 

electric furance, d: cooling in the iron mold, e: parting with nitric acid, f: 

weighting of gold.
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3. 결과 및 고찰

가. 광물학적 특성

1) 연마편

금산 시료에서 관찰된 광물들은 황철석, 황동석, 방연석, 섬아연석 및 석

영(Fig. 3-1), 모이산 시료는 황철석, 황동석 및 석영(Fig. 3-2), 그리고 영

천 시료는 황철석, 황비철석, 황동석 및 휘동석(Fig. 3-3)이다. 모든 연마편

에서 자연 금(native gold)이나 엘렉트럼(electrum)은 확인할 수 없었다. 이

는 금이 미립자 혹은 비가시성 형태로 존재하기 때문에 확인할 수 없었던 

것으로 생각된다. 또한, 금산광산 연마편에 염산을 첨가하자 격렬한 반응

이 일어났다. 이는 현미경에서는 관찰하기 어려웠지만 탄산염광물이 포함

되었기 때문으로 사료된다.
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Fig. 3-1. Polarization microscope photographs of Geumsan gold ore. Py: 

pyrite, Cp: chalcopyrite, Gn: galena, Sp: sphalerite, Q: quartz. The scale bars 

are 100㎛(a, b and c) and 200㎛(d) in length.
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Fig. 3-2. Polarization microscope photographs of Moisan gold ore. Py: pyrite, 

Cp: chalcopyrite, Q: quartz. The scale bars are 500㎛(a) and 100㎛(b) in 

length.

Fig. 3-3. Polarization microscope photographs of Yeongcheon gold ore. Py: 

pyrite, Cp: chalcopyrite, Asy: arsenopyrite, Cct: chalcocite, Q: quartz. The 

scale bars are 500㎛ in length.
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2) 입도분석

대상 시료의 입도 크기를 확인하기 위하여 입도분석(grain size analysis, 

Master sizer-3000E, Malvern, United Kingdom)을 하였다. 혼탁도를 영점조

정 후 입도를 측정하였다. 입도분석을 한 결과 금산 시료는 D10= 5.6㎛, 

D50= 78㎛ 그리고 D90= 185㎛로 나타났다(Fig. 3-4). 모이산 시료는 D10= 12

㎛, D50= 28㎛ 그리고 D90= 81㎛로 나타났으며(Fig. 3-5), 영천 시료는 D10= 

0.18㎛, D50= 1.78㎛ 그리고 D90= 22㎛(Fig. 3-6)로 나타났다. 

Fig. 3-4. Particle size distribution of powdered sample from Geumsan. solid 

line: residue distribution curve, dotted line: cumulative distribution curve.
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Fig. 3-5. Particle size distribution of powdered sample from Moisan. solid 

line: residue distribution curve, dotted line: cumulative distribution curve.

Fig. 3-6. Particle size distribution of powdered sample from Yeongcheon. 

solid line: residue distribution curve, dotted line: cumulative distribution 

curve.
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3) XRD

광물의 존재형태를 파악하기 위해 정광시료에 대하여 X선-회절분석을 하였

다. 분석조건은 Cu-Kα 선을 이용하여 가속전압 40kV, 전류 30mA, 주사속도 

2°/min.으로 3∼70°의 2θ 구간을 분석하였다. 정광시료를 XRD 분석한 결과 

금산 시료에서 방해석, 백운석, 형석, 황철석 및 석영 피크를(Fig. 3-7) 모

이산 시료는 황철석과 석영 피크를(Fig. 3-8) 그리고 영천 시료는 황비철

석, 황철석 및 석영 피크를(Fig. 3-9) 확인할 수 있었다. 전자현미경이나 

연마편에서는 다양한 광물들을 확인할 수 있었으나, XRD 분석에서는 그

렇지 못하였다. 

Fig. 3-7. XRD pattern of Geumsan concentrate. C: calcite, D: dolomite, F: 

fluorite, Py: pyrite, Q: quartz.
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Fig. 3-8. XRD pattern of Moisan concentrate. Py: pyrite, Q: quartz. 

Fig. 3-9. XRD pattern of Yeongcheon concentrate. Asy: arsenopyrite, Py: 

pyrite, Q: quartz. 
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4) 전자현미경 분석

정광시료의 정량적 특성을 관찰하기 위해 전자현미경 분석을 하였다. 깨

끗하지 않은 정광시료는 표면에 먼지나 불순물들이 많이 묻어있기 때문에 

전자현미경 분석시 선명한 이미지를 볼 수 없다. 이러한 이유때문에 세척 

후 시료를 관찰하였다. 세척방법은 다음과 같다. 아세톤(acetone)과 초음파

세척기를 이용하여 3회 세척 후 증류수로 린스 하였고, 건조된 시료를 

carbon 재질의 양면테이프에 부착하였다. 이 양면테이프는 알루미나 시료 

holder에 부착시켜 전자현미경코팅기(ion sputter coater, E-1030, Hitachi, 

Japan)를 이용하여 백금코팅 하였다. 전자현미경은 주사전자현미경과 액세서

리인 후방산란전자(back scattered electron, BSE, C960593, Hitachi, Japan)를 

동시에 가동하였으며, 정성분석은 에너지분산분석(energy dispersive analyzer, 

EDS, ISIS310, Jeol, Japan)으로 수행하였다. 분석조건은 전압 15kV 전류 10mA

에서 시료의 영상을 확보하였다. EDS 정성분석은 전자빔의 직경 0.1㎛을 이

용하여 시료 표면을 점(point)분석 및 면(area)분석 하였으며, 분석 결과는 

다음과 같다(Fig. 3-10, Fig. 3-11, Fig. 3-12). 
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Fig. 3-10. SEM image of sulfide, halogen, and carbonate minerals in the 

Geumsan sample. Dotted line of square is EDS analysis area. The scale bars 

are 50㎛(a,b and d) and 100㎛(c) in length.

Table 3-1. The results of EDS analysis from Fig. 3-10.

Element Atomic% Total

1 area
Fe 24.22

100.00
S 75.78

2 area

Cu 15.07

100.00Fe 20.08

S 64.85

3 area
Ca 25.43

100.00
F 74.57

4 area

Ca 15.41

100.00C 4.43
O 80.17
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Fig. 3-11. SEM image of sulfide, tin, and silicate minerals in the Moisan 

sample. Dotted line of square is EDS analysis area. The scale bars are 

10㎛(a) and 50㎛(b,c and d) in length.

Table 3-2. The results of EDS analysis from Fig. 3-11.

Element Atomic% Total

1 area Sn 100.00 100.00

2 area
Fe 26.68

100.00
S 73.32

3 area
Si 25.57

100.00
O 74.43

4 area
Fe 25.44

100.00
S 74.56
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Fig. 3-12. SEM image of sulfide, tin, and silicate minerals in the 

Yeongcheon sample. Dotted line of square is EDS analysis area. The scale  

bars are 20㎛(a), 30㎛(d) and 50㎛(b,c) in length.

Table 3-3. The results of EDS analysis from Fig. 3-12.

Element Atomic% Total

1 area

Fe 19.98

100.00
As 34.68
Au 2.12

S 43.22

2 area

Fe 34.75

100.00
As 24.74

Au 1.69

S 38.83

3 area
Fe 76.25

100.00
S 23.75

4 area
Si 25.54

100.00
O 74.46
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나. 화학적특성

1) 전 함량분석

정광시료의 전함량 특성을 알아보기 위하여 왕수분해를 하였다. 사용된 장비

는 고주파 분해장치(microwave digestion system, MARS 6, CEM, USA)을 이용하

였다. 왕수분해 후 얻어진 용출용액에 대하여 금속함량을 원자흡수분광기로 측

정하였으며 결과는 다음과 같다(Table 3-4),(Table 3-5),(Table 3-6). 

Table 3-4. Chemical composition of Geumsan samples by AAS and fire 

assay.

unit: mg/kg

Elements(mg/L) Au(FA) Ag Cu Fe Pb Bi Zn

Contents 1,840.00 839.71 9,087.76 228,379.30 4,242.93 164.73 2,305.17

FA:fire assay for Au.

Table 3-5. Chemical composition of Moisan samples by AAS and fire assay.

unit: mg/kg

Elements(mg/L) Au(FA) Ag Cu Fe Pb Te Zn

Contents 54.40 1,681.66 2,541.68 353,570.22 3,144.83 675.79 5,653.38

FA:fire assay for Au.

Table 3-6. Chemical composition of Yeongcheon samples by AAS and fire 

assay.

unit: mg/kg

Elements(mg/L) Au(FA) Ag Cu Fe Pb Te Zn

Contents 15.80 76.23 19,721.45 444,346.19 9,269.82 23.97 125.00

FA:fire assay for Au.
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다. 마이크로웨이브 질산용출 실험

연구대상 정광시료들에 대하여 마이크로웨이브 질산용출 실험을 진행하

였다. 용출실험 조건은 금산 시료(질산농도, 마이크로웨이브 노출시간, 시료

첨가량), 모이산 시료(질산농도), 영천 시료(질산농도) 순서로 실험을 진행하

였으며 온도, 무게감소율, 중금속용출률에 대한 실험결과는 다음과 같다.

1) 온도, 무게감소율

  가) 용출용액 온도측정 

각 실험조건별로 마이크로웨이브 질산용출 실험을 진행한 후 실험이 종

료된 즉시 삼각플라스크내 용출용액의 온도를 적외선 온도계(infrared 

radiation thermometer, 835-T1, Testo, Germany)로 측정하였다. 실험결과

에서 볼 수 있듯이 질산농도가 높을수록, 마이크로웨이브 조사시간이 길어

질수록 온도가 증가하는 것을 알 수 있었으나, 시료첨가량이 많아진다고 

해서 온도가 높아지지 않았다. 이를 통해 용출온도에 영향을 주는 요소는 

질산농도와 마이크로웨이브 조사시간임을 확인할 수 있었다.

나) 용출잔류물 무게감소율

각 실험 조건별로 마이크로웨이브 질산용출 실험을 진행한 후 여과실험

을 통해 얻어진 용출잔류물에 대하여 40℃ 12시간 동안 건조하였다. 그 후 

용출잔류물에 대한 무게감소율을 측정하였다. 금산 시료는 Exp.23 (시료첨

가량 90g)에서 최대 68%의 무게감소율을 보였고, 모이산 시료는 6M에서 

최대 85%의 무게감소율을 보였으며, 영천 시료 또한, 6M에서 최대 81%의 

무게감소율을 보였다. 금산 시료는 8M로 실험했음에도 68% 무게감소율을 

나타냈다. 이를 통해 질산에 반응하는 황화광물 이외에 형석, 석영과 같이 

질산에 반응하지 않는 광물이 포함되었음을 알 수 있었으며(Table 3-7), 모

이산, 영천 시료는 질산에 잘 반응하는 황화광물로 시료의 성분비가 이루

어져있기 때문에 무게감소율이 높음을 확인할 수 있었다(Table 3-8, Table 

3-9). 
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Table 3-7. Weight loss rate and temperature variation on Geumsan sample 

by microwave nitric acid leaching.

experiment 

conditions
dry weight(g) weight loss rate(%) temperature (℃)

1M 35.63 29 86.60

2M 26.33 47 87.50

3M 26.64 47 86.00

4M 26.48 47 85.10

5M 24.46 51 86.00

6M 23.44 53 90.90

7M 23.84 52 88.80

8M 23.21 54 95.00

3min 30.15 40 56.30

6min 28.77 42 63.60

9min 27.25 46 73.10

12min 24.95 50 85.20

15min 23.48 53 91.70

18min 20.72 59 93.40

21min 20.61 59 95.00

24min 19.52 61 97.20

100g 38.79 61 98.20

90g 28.90 68 98.00

80g 26.09 67 94.20

70g 24.23 65 94.70

60g 21.75 64 96.50

50g 18.49 63 96.70

40g 15.29 62 97.00

30g 11.72 61 95.90
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Table 3-8. Weight loss rate and temperature variation on Moisan sample by 

microwave nitric acid leaching.

experiment 

conditions
dry weight(g) weight loss rate(%) temperature (℃)

1M 79.17 21 78.60

2M 58.30 42 82.90

3M 43.47 57 83.50

4M 30.58 69 83.20

5M 17.11 83 86.60

6M 14.94 85 89.40

Table 3-9. Weight loss rate and temperature variation on Yeongcheon 

sample by microwave nitric acid leaching.

experiment 

conditions
dry weight(g) weight loss rate(%) temperature (℃)

1M 78.05 22 62.90

2M 53.08 47 73.80

3M 31.70 68 79.80

4M 27.16 73 84.40

5M 21.65 78 85.60

6M 19.30 81 94.60
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2) 용출률

마이크로웨이브 질산용출 실험조건에 따른 정광의 금속원소 용해효율을 

알아보기 위해 정광에 대한 용출용액의 금속원소 함량을 AAS로 측정하였

다. 용출용액은 마이크로웨이브 질산용출 실험이 끝나고 여과실험을 진행

할 때 용출용액과 잔류물이 있는 여과시스템에서 주사기를 이용하여 용출

용액 10ml를 채취하였고, 실린지(syringe) 필터(pore size= 0.45㎛)로 여과한 

용액을 사용하였다. 

분석 항목은 Pb, Zn, Cu, Fe, As 그리고 Au이며 정광시료에 대한 전 함

량분석을 토대로 실험 후 용출용액에 대한 용출률을 조사하였다. 금산 시

료(Table 3-10)에서 Fe는 질산농도 3M에서 완전용출 되었으며, 마이크로웨

이브 조사시간 및 시료첨가량 모든 조건에서도 완전용출 되었음을 확인할 

수 있었다. Pb는 질산농도 7M 그리고 조사시간 15분에서 완전용출 되었음

을 확인하였다. 하지만 Cu는 시료첨가량 90g, 80g에서만 완전히 용출되었

으며 8M의 질산농도에서 40%밖에 용출되지 않았음을 확인하였다. 

모이산 시료(Table 3-11) 결과는 질산농도 6M에서 Fe가 완전용출 되었

으며, Cu는 63%, Pb는 43%, Zn은 84%의 용출률을 보였다. 영천 시료

(Table 3-12) 결과는 질산농도 6M 조건에서 Fe가 96%의 용출률을, Cu는 

100%의 용출률을 그리고 As는 49%의 용출률을 보였으며, 질산농도 2M 조

건에서 Zn이 완전용출 되었음을 확인하였다. 

Au는 모든 실험조건에서 불검출로 나타났다. 즉, 질산용액의 강력한 산

화 능력에도 불구하고 또한, 황철석에 강력히 분해영향을 주는 마이크로웨

이브 에너지에도 불구하고 Au는 전혀 용해되지 않았으며, 용출잔류물에 

남아있을 것으로 사료된다.
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Table 3-10. Leaching content and rate for the elements on the leaching 

solution(after 0.45㎛ filtration) of Geumsan sample as a function of nitric 

acid concentration, microwave heating time and sample addition amount.

Fe Cu Pb Zn Au

wt.% LR% wt.% LR% wt.% LR% wt.% LR% mg/L LR%

1M 4.24 52 0.06 14 0.08 38 0.04 39 n.d

2M 5.25 64 0.07 16 0.08 38 0.06 62 n.d

3M 10.30 100 0.08 18 0.18 84 0.08 78 n.d

4M 9.98 100 0.09 19 0.20 93 0.09 87 n.d

5M 9.03 100 0.11 24 0.21 99 0.12 100 n.d

6M 10.30 100 0.15 33 0.20 96 0.12 100 n.d

7M 10.76 100 0.17 37 0.20 100 0.13 100 n.d

8M 10.96 100 0.18 40 0.23 100 0.14 100 n.d

3min 8.97 100 0.04 9 0.22 100 0.10 100 n.d

6min 8.86 100 0.07 16 0.21 98 0.13 100 n.d

9min 9.00 100 0.10 23 0.19 90 0.13 100 n.d

12min 9.20 100 0.15 33 0.20 93 0.13 100 n.d

15min 9.78 100 0.24 52 0.22 100 0.13 100 n.d

18min 10.53 100 0.28 61 0.23 100 0.13 100 n.d

21min 9.49 100 0.30 65 0.20 96 0.12 100 n.d

24min 10.70 100 0.35 78 0.23 100 0.13 100 n.d

100g 6.43 100 0.80 88 0.63 100 0.30 100 n.d

90g 8.34 100 1.12 100 0.71 100 0.32 100 n.d

80g 11.91 100 1.34 100 0.69 100 0.30 100 n.d

70g 14.37 100 0.49 77 0.35 100 0.20 100 n.d

60g 18.93 100 0.42 78 0.31 100 0.18 100 n.d

50g 22.65 100 0.33 72 0.24 100 0.14 100 n.d

40g 24.47 100 0.25 68 0.17 100 0.09 100 n.d

30g 26.29 100 0.19 71 0.14 100 0.07 100 n.d

wt.%: weight %, LR%: leaching rate %, n.d: not detected. 
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Table 3-11. Leaching content and rate for the elements on the leaching 

solution(after 0.45㎛ filtration) of Moisan sample as a function of nitric acid 

concentration.

Fe Cu Pb Zn Au

wt.% LR% wt.% LR% wt.% LR% wt.% LR% mg/L LR%

1M 7.85 22 0.07 28 0.007 3 0.04 8 n.d

2M 19.25 54 0.12 48 0.010 3 0.12 22 n.d

3M 21.17 60 0.11 45 0.015 5 0.24 44 n.d

4M 27.11 77 0.13 53 0.022 7 0.34 60 n.d

5M 29.18 83 0.15 60 0.037 12 0.39 70 n.d

6M 36.22 100 0.16 63 0.13 43 0.47 84 n.d

wt.%: weight %, LR%: leaching rate %, n.d: not detected. 

Table 3-12. Leaching content and rate for the elements on the leaching 

solution(after 0.45㎛ filtration) of Yeongcheon sample as a function of nitric 

acid concentration.

Fe Cu As Zn Au

wt.% LR% wt.% LR% wt.% LR% wt.% LR% mg/L LR%

1M 7.50 17 0.98 50 6.40 18 0.008 68 n.d

2M 17.74 40 1.47 76 8.66 24 0.020 100 n.d

3M 22.24 51 1.49 76 13.28 37 0.027 100 n.d
4M 31.53 72 1.88 97 12.81 36 0.022 100 n.d

5M 35.73 81 1.84 95 15.93 45 0.032 100 n.d

6M 42.32 96 1.99 100 17.31 49 0.034 100 n.d

wt.%: weight %, LR%: leaching rate %, n.d: not detected. 
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3) 용출잔류물 XRD

  가) 금산 시료

⓵농도효과

용출잔류물에 대하여 XRD 분석한 결과, 황철석은 1M과 2M에서만 나타

났다. 1M에서 황철석의 피크들이 거의 완전하게 나타났지만 2M에서는 부

분적으로 피크가 나타났다(Fig. 3-13). 그러나 3-8M 용출잔류물에서 황철

석이 완전히 사라졌다. 이 결과는 정광에 포함되어 있던 황철석이 1-2M 

의 질산용출에서는 부분적으로 용해되었고, 3-8M에서 황철석이 완전히 용

해되었음을 의미한다. 방해석은 1M의 용출잔류물에서 부분적으로 나타났

다. 형석은 1-8M 질산농도 전체의 잔류물에서 나타났다. 이는 정광 속 형

석이 마이크로웨이브 질산용출에 용해되지 않았기 때문이다. 석고는 1-8M 

질산농도 전체의 용출잔류물에서 나타났다. 석고가 나타나는 원인은 정광

에 포함된 방해석, 황철석이 마이크로웨이브 질산용출에 의하여, 즉 

(9)-(13)의 반응이 일어났기 때문이다(Karaca et al., 2003; Sracek et al., 

2004; Gao et al., 2009). 

CaCO3+2HNO3 = Ca(NO3)2+H2O+CO2(g)                   (9)

FeS2+4HNO3 = Fe(NO3)3+NO(g)+2S
0+2H2O                  (10)

2HNO3+S
0 → H2SO4+2NO(g)                              (11) 

Ca2++SO4
2-+2H2O = CaSO4·2H2O                         (12)

또한, 정광에 포함된 형석이 마이크로웨이브 질산용출에 의하여 (13)처

럼 석고가 형성될 수 있다(Ibrahim and El-Hussaini, 2007). 

CaF2+H2SO4+2H2O = CaSO4·2H2O+2HF(g)                  (13)
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Fig. 3-13. XRD patterns of leaching residue from Guemsan after microwave 

nitric acid leaching as a function of nitric acid concentration. Ad: adularia, 

C: calcite, G: gypsum, F: fluorite, M: muscovite, Py: pyrite, Q: quartz.
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⓶시간효과

용출시간 3분을 수행한 용출잔류물에 대한 XRD 분석에서 황철석은 나

타나지 않았고 석영, 빙장석, 석고, 백운모 및 형석이 나타났다. 이는 6M

의 질산농도로 마이크로웨이브 용출시간을 3분만 진행하여도 황철석이 완

전히 용해된다는 의미로 볼 수 있다(Fig. 3-14). 따라서 6-24분 용출시간 

모두에서 황철석은 나타나지 않았다. 용출시간 18분에서 anglesite가 나타

난다. 이는 정광에 포함된 방연석(PbS)이 마이크로웨이브 질산용출 과정에

서 (11)과 (14)에 의해서 혹은 (15)에 anglesite가 생성되었을 것으로 사료된

다.

3PbS+8HNO3 = 3Pb(NO3)2+2NO(g)+4H2O+3S
0               (14)

PbS+2H2SO4 → PbSO4+S
0+SO2(g)+2H2O                    (15)

용출잔류물을 납 시금법에 적용하여 금 입자들을 회수하였다. 용출잔류

물에 포함된 anglesite는 납 시금법 과정에서 (16)과 (17)에 의해 납(Pb0)으

로 환원 후 금을 포집하는 역할을 한 것으로 생각된다(Chen et al., 2016; 

Zhan et al., 2019). 

PbSO4+C = Pb
0+CO2(g)+SO2(g)                            (16)

PbSO4+Na2CO3+C
0 = Pb0+Na2SO4+CO(g)+CO2(g)             (17)
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Fig. 3-14. XRD patterns of leaching residue from Guemsan after microwave 

nitric acid leaching as a microwave heating time. A: anglesite, Ad: adularia,  

G: gypsum, F: fluorite, M: muscovite, Q: quartz.
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⓷시료첨가량 효과

8M 1,000ml의 질산용액에 정광시료를 변화(30-100g)시켜 첨가하여 24분 

동안 마이크로웨이브 질산용출 실험을 각각 수행하였고, 그에 따른 용출잔

류물의 특성을 각각 기술하였다. 용출잔류물에 대한 XRD 분석에서 황철석

은 나타나지 않았다. 이와 같은 결과는 100g의 시료첨가량에서 Fe 용출률이 

완전(100%) 용출된 것과 관련된 것으로 사료된다. 시료첨가량(30-100g)에 대

한 용출잔류물의 XRD 분석에서 빙장석, 경석고(anhydrite), 형석, 석고 백

운모 및 석영이 나타났다. 경석고의 부분적인 피크(3.48Å)로 생각되는 시

료는 30g, 40g, 50g, 60g, 70g 및 90g에서 나타나고 있다(Fig. 3-15). 이 피

크(3.48Å)는 백운모와 중첩(overlap)된다. 마이크로웨이브 질산용출 후 용

출잔류물을 건조기에서 건조하는 과정에서 석고(CaSO4·2H2O)가 탈수되어 

바사나이트(bassanite)(CaSO4·1/2H2O) 혹은 경석고(CaSO4)로 상변환 되었

을 것으로 생각된다(Azimi and Papangelakis, 2011; Pironon et al., 2013). 
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Fig. 3-15. XRD patterns of leaching residue from Guemsan after microwave 

nitric acid leaching as a sample addition amount. Ad: adularia, An: anhydrite,  

B: bassanite(CaSO4·1/2H2O), F: fluorite, G: gypsum(CaSO4·2H2O), 

M: muscovite, Q: quartz.
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  나) 모이산 시료

정광에 대하여 마이크로웨이브 질산용출 실험을 질산농도별(1-6M)로 수

행한 후 용출잔류물에 얻었다. 이들 잔류물에 대하여 XRD분석 한 결과, 

황철석의 피크들은 질산농도가 증가할수록 감소하여 나타났고 반면에 원

소 황의 피크들은 증가하는 경향으로 나타났다(Fig. 3-16). 이와 같은 원인

은 정광에 포함된 황철석이 (18)과 같이 마이크로웨이브 질산용출에 의하

여 용해되어 제거되고, 이에 따라서 원소 황(S0)이 생성되기 때문이다

(Ibrahim and El-Hussaini, 2007; Gao et al., 2009). 

FeS2+4HNO3 = Fe(NO3)3+NO(g)+2S
0+2H2O                    (18)

또한, 광석에 포함된 황동석(CuFeS2)이 (19)와 같이 마이크로웨이브 질산

용출에 의하여 용해되어 제거되고 원소 황(S0)이 생성되기 때문이다

(Habashi, 1973).

3CuFeS2+20HNO3 → 3Cu(NO3)2+3Fe(NO3)3+6S
0+5NO+10H2O   (19)
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Fig. 3-16. XRD patterns of leaching residue from Moisan after microwave 

nitric acid leaching as a function of nitric acid concentration. Py: pyrite, S: 

sulfur, Q: quartz.
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  다) 영천 시료

마이크로웨이브 질산용출 실험을 질산농도별로 수행한 후 용출잔류물에 

대하여 XRD 분석하였다(Fig. 3-17). 그 결과 1M 질산농도로 용출실험 한 

용출잔류물에서 석영, 황비철석, 황철석, 원소 황(S0)의 피크가 나타났다. 

원소 황이 나타나는 원인은 황화광물(황철석과 황비철석)이 질산용액에 의

해서 용해되었기 때문이다. 2M와 3M의 용출잔류물에서 황철석, 석영, 원

소 황의 회절선들이 나타났다. 1M에서 나타났던 황비철석은 2-3M 용출잔

류물에서 나타나지 않고 있다. 4M에서 6M의 용출잔류물에서 석영과 원소 

황이 나타나고 있다. 3M에서 나타났던 황철석의 피크가 4M부터는 나타나

지 않고 있다. 따라서 질산농도 4M에서 마이크로웨이브 용출하면 황비철

석과 황철석이 완전용해 되는 것을 확인하였다.
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Fig. 3-17. XRD patterns of leaching residue from Yeongcheon after 

microwave nitric acid leaching as a function of nitric acid concentration. 

A: arsenopyrite, M: muscovite, Py: pyrite, S: sulfur, Q: quartz. 
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라. 금 입자 회수

1) 납 시금법

금 분석을 AAS나 ICP를 이용하는 경우, 일반적으로 필요한 시료량은 

1g이다. 이와 같이 작은 양의 시료를 채취하는 경우 gold nugget effect 현

상이 일어나기 쉽다. 따라서 시료양이 많을수록 대표적인 시료가 된다. 그

러므로 대표성이 높은 금 함량을 얻기 위해 납 시금법에 투입하는 시료의 

양을 10g로 선택하였다.

용출잔류물에 대하여 납 시금법을 수행하여 금 입자를 회수하였다. 잔류

물에 포함된 석영(SiO2)과 형석(CaF2)은 납 시금법에서 융제로 작용해 슬래

그 및 납추가 원활하게 분리되는 역할을 했을 것으로 사료된다(Mclntosh, 

2004). 

가) 금산 시료

질산용액 농도별에서 회수된 금 함량은 1M의 용출잔류물에서 2,821.90g/t, 

2M에서 3,632.60g/t, 3M에서 4,229.40g/t, 4M에서 3,242.20g/t, 5M에서 

3,872.60g/t, 6M에서 3,700.20g/t, 7M에서 4,133.70g/t 그리고 8M에서 3,708.70g/t

으로 나타났다(Fig. 3-18). 

마이크로웨이브 조사시간에 따른 회수된 금 함량은 용출시간 3분에서 

2,931.30g/t, 6분 2,464.60g/t, 9분 2,643.60g/t, 12분 3,509.00g/t, 15분 5,568.20g/t, 

18분 5,093.20g/t, 21분 4,560.50g/t 그리고 24분에서 6,029.40g/t으로 나타났다

(Fig. 3-19).

시료첨가량에 따른 회수된 금 함량은 시료첨가량 30g에서 4,576.10g/t, 40g에

서 5,507.80g/t, 50g에서 6,253.40g/t, 60g에서 5,973.30g/t, 70g에서 4,229.80g/t, 

80g에서 52,952.80g/t, 90g에서 39,916.80g/t 그리고 100g에서 4,056.00g/t으로 나

타났다(Fig. 3-20).
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Fig. 3-18. The stereoscopic microscope image of gold particles in the 

leaching residue from Geumsan sample as a function of nitric acid 

concentration on the filter papers by lead fire assay. The scale bar is 

0.5mm(5/10 millimeter) in length.
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Fig. 3-19. The stereoscopic microscope image of gold particles in the 

leaching residue from Geumsan sample as a microwave heating time on the 

filter papers by lead fire assay. The scale bar is 0.5mm(5/10 millimeter) in 

length. 
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Fig. 3-20. The stereoscopic microscope image of gold particles in the  

leaching residue from Geumsan as a sample addition amount on the filter 

papers by lead fire assay. The scale bar is 0.5mm(5/10 millimeter) in length.
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나) 모이산 시료

질산용액 농도별에서 회수된 금 함량은 1M의 용출잔류물에서 47.30g/t, 

2M에서 57.60g/t, 3M에서 25.60g/t, 4M에서 118.10g/t, 5M에서 124.40g/t 그

리고 6M에서 452.50g/t의 금이 회수되었다(Fig. 3-21). 

Fig. 3-21. The stereoscopic microscope image of gold particles in the 

leaching residue from Moisan as a function of nitric acid concentration on 

the filter papers by lead fire assay. The scale bar is 0.5mm(5/10 millimeter) 

in length.
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다) 영천 시료

마이크로웨이브 질산용출 실험을 질산농도별로 수행 후 용출잔류물 10g

에 대하여 납 시금법에 적용하여 금 입자들을 회수하였다. 1M 용출잔류물

에서 27.70g/t, 2M에서 28.10g/t, 3M에서 36.20g/t, 4M에서 50.60g/t, 5M에서 

53.50g/t 그리고 6M에서 63.80g/t의 금을 회수하였다(Fig. 3-22). 

Fig. 3-22. The stereoscopic microscope image of gold particles in the 

leaching residue from Yeongcheon as a function of nitric acid concentration 

on the filter papers by lead fire assay. The scale bar is 0.5mm(5/10 

millimeter) in length.
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4. 결론

본 논문은 비가시성 금을 함유한 황화광물 정광(금산, 모이산, 영천)을 

마이크로웨이브 질산용출 실험을 통하여 금 정광 내 황화광물을 용해 및 

비가시성 금을 단체분리 시키고 용출잔류물은 납 시금법을 이용하여 금을 

회수하였다. 

실험에 사용된 금 정광시료에 대한 광물학적 특성은 현미경 분석 및 

XRD 분석을 진행하였다. 금산 시료는 황철석, 황동석, 방연석, 섬아연석과 

같은 황화광물과 석영을 포함하는 규산염광물, 방해석과 백운석을 포함하

는 탄산염광물 그리고 형석을 포함하는 할로겐 광물이 주로 관찰되었다. 

모이산 시료에서는 황철석, 황동석, 주석 그리고 석영을 관찰할 수 있었고 

영천 시료에서는 황철석, 황동석, 황비철석, 휘동석 그리고 석영을 관찰할 

수 있었다. 특히 영천 시료를 전자현미경 분석한 결과 황비철석 안에 들어

있는 비가시성 금을 EDS 분석으로 확인할 수 있었다.

시료를 대상으로 마이크로웨이브 질산용출 실험을 수행한 결과, 용출조

건에 따라 금산 시료는 최소 29%, 최대 68%의 무게감소율을, 모이산 시료

는 최소 21%, 최대 85%의 무게감소율을 그리고 영천 시료는 최소 22%, 

최대 81%의 무게감소율을 보였다. 시료마다 무게감소율 차이를 보이는 이

유는 모이산과 영천 시료는 구성광물이 황화광물로만 이루어져있어 질산

에 용해가 잘 되었으나, 금산 시료는 황화광물뿐만 아니라 빙장석, 형석 

등 질산에 용해가 이루어지지 않는 물질로 구성되어있어 무게감소율이 크

지 않은 것으로 확인하였다. 용출조건 중 무게감소율과 온도에 영향을 주

는 요인은 질산농도와 마이크로웨이브 조사시간이었으며, 금산 시료에서 

확인한 것처럼 시료첨가량은 별다른 영향을 주지 않았다.

마이크로웨이브 질산용출 실험에서는 용출잔류물과 용출용액을 채취하

였다. 용출잔류물을 XRD 분석한 결과, 금산 시료는 빙장석, 방해석, 석고, 

형석, 백운석, anglesite 그리고 석영이 관찰되었으며 질산농도가 높아질수

록 황화광물 피크가 줄어드는 경향을 보였다. 또한, 기존의 분석에서 확인

할 수 없었던 석고와 anglesite가 발견되었는데 이는 시료에 포함된 황철

석, 방해석, 방연석 그리고 형석이 질산용출에 의해 생성된 것으로 사료된
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다. 모이산 시료와 영천 시료는 황화광물(황철석과 황비철석), 백운석, 석

영 그리고 원소 황이 관찰되었다. 원소 황이 관찰된 이유는 황화광물이 질

산용출에 의해 원소 황이 생성된 것으로 사료된다. 

용출용액을 AAS 분석한 결과 금산 시료는 질산농도 3M에서 Fe가 100% 

용출되었으며 Pb는 질산농도 7M에 100% 용출 그리고 Zn은 질산농도 5M

에 100% 용출되었다. 모이산 시료는 질산농도 6M에서 Fe가 100%, Cu가 

63%, Pb가 43% 그리고 Zn은 84% 용출되었다. 영천 시료는 질산농도 6M

에서 Fe가 96%, Cu가 100%, Pb가 49% 그리고 Zn은 100% 용출되었다. 이

로써 질산의 산화력은 Au를 용해하지 않으며 황화광물만 신속하게 용해하

며, 이는 황화광물에 고용체 및 비가시성으로 함유되어있는 Au를 단체분

리 시킨 것으로 해석된다. 

용출잔류물을 납 시금법 한 결과 금산 시료는 정광(Au= 1,840.00g/t)보다 

금 함량이 최소 1.33배(Au= 2,464.70g/t)에서 최대 28.8배(Au= 52,952.80g/t)

로 높게 나타났고, 모이산 시료는 정광(Au= 54.40g/t)보다 최대 8.3배(Au= 

452.50g/t) 금이 얻어졌다. 영천 시료는 정광(Au= 15.80g/t)보다 금 함량이 

최소 1.75배(Au= 27.70g/t) 최대 4배(Au= 63.80g/t)이상 얻어진 것을 확인할 

수 있었다. 따라서 황화광물 내 비가시성으로 존재하는 금 정광을 마이크

로웨이브 질산용출 그리고 납 시금법을 이용한다면 효과적으로 금을 회수

할 수 있다고 예상된다.
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