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Afinacion

Agua regia

Caparrosa

Ceniza de soda

Chatarra de oro

Deflocuar

Dextrosa

Encuartar

Filon

Fleje

GLOSARIO

Purificar los metales, separando la mezcla o escoria en el crisol 0

la copela.

Mezcla de acido nitrico con acido clorhidrico y tiene la propiedad

de disolver al oro.

Sal compuesta de &cido sulfurico y de hierro. Nombre antiguo

dado al sulfato ferroso.

Nombre dado a la soda caustica, se deriva de soda Ash.

Nombre usado para referirse a la joyeria vieja de oro que es

desperdicio.

Eliminar la aparicion de floculos.

Nombre que se aplica a la glucosa por ser dextrogira.

Reducir a la cuarta parte el contenido de oro en la muestra.

Masa metalifera que rellena una antigua quiebra de las rocas de un

terreno.

Tira de chapa de hierro con que se hacen aros.
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Granalla Granos o bolitas de oro, formados cuando se rocia el metal

fundido sobre agua.

Liga Metales aleantes del oro en la joyeria.

Oro aluvionar  Se conoce generalmente como pepitas de oro.

Oro fino Nombre usado para referirse al oro puro.
Purificar Librar de todas las impurezas.
Quilate Cada una de las 24 partes en peso que contiene de oro puro

cualquier aleacién de ese metal.

Recocer Caldear los metales para que vuelvan a adquirir la ductilidad o el
temple que han perdido al trabajarlos.

Recuperar Volver a adquirir lo que antes se tenia.

Refinar Hacer mas fina 0 mas pura una cosa, separando las impurezas.

Temple Punto de dureza o elasticidad que se da a un metal.

Titulo Indica la proporcion de oro fino contenido en la aleacion y se mide
en milésimas.
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RESUMEN

En el presente trabajo de graduacion se evallan dos métodos de recuperacion y
refinacion de los metales preciosos a nivel laboratorio a partir de desperdicio de alto
contenido de oro, para encontrar asi, el método mas eficiente y luego pueda ser
implementado, dando con ello solucién al problema actual de la pérdida de los metales

preciosos de alto valor econdmico que principalmente tienen las joyerias.

Estos métodos son los de Encuarte y Agua Regia. Ambos son métodos
analiticos (gravimétricos) que se basan en la separacion por la precipitacion de uno de
los componentes en la aleacion, y esto permite que la separacion sea visible teniendo asi
mayor eficiencia en el método. Ademas son los mas adecuados para una refinacion a

pequefia como gran escala.

Se recuperd oro y como subproducto plata, a los cuales se les analizo
cuantitativamente el grado de pureza alcanzado por el método de Fluorescencia con
Rayos X, obteniéndose para el método de encuarte un promedio de 22.96 K y de 23.17
K para el método de agua regia.

Se comprobo estadisticamente por medio del analisis de varianza de dos factores,
gue tanto el método como el quilataje de la muestra influyen en la cantidad de oro
metalico obtenido, asi como en la pureza del mismo, sin embargo, estos factores no
interactlian entre si.

Segun estos resultados se concluyd que el mejor método para recuperar oro

metalico es el método de refinacion con agua regia y para la plata el método de encuarte.
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OBJETIVOS

e General

Evaluar dos métodos de recuperacion y refinacion de metales preciosos a nivel

laboratorio a partir de desperdicios con alto contenido de oro.

e Especificos

1. Evaluar la recuperacién de los metales preciosos por el método de agua regia.

2. Evaluar la recuperacion de los metales preciosos por el método de encuarte.

3. Determinar mediante técnica analitica instrumental el porcentaje de oro

obtenido y su quilataje.

4. Determinar mediante técnica analitica instrumental el porcentaje de plata

obtenido y su pureza.

5. Realizar una evaluacion estadistica de los resultados obtenidos.

XV



HIPOTESIS

e Hipdtesis de trabajo

Es posible evaluar dos métodos de recuperacién y refinacion para la obtencion de

metales preciosos a partir de chatarra de joyeria.

e Hipotesis estadistica

e Nula:
v' Ho": no existe diferencia significativa en la pureza del oro metalico ni en
la cantidad obtenida entre los dos diferentes métodos.
v Ho : no existe diferencia significativa en la pureza del oro metélico ni en
la cantidad obtenida debido al quilataje de la muestra.

v Ho : los métodos utilizados y el quilataje de las muestras no interactdian.

e Alterna:
v' Ha’: si existe diferencia significativa en la pureza del oro metalico y en la
cantidad obtenida entre los dos diferentes métodos.
v Ha : si existe diferencia significativa en la pureza del oro metalico y en la
cantidad obtenida debido al quilataje de la muestra.
v Ha : los métodos utilizados y el quilataje de las muestras si interactdan.
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INTRODUCCION

El presente trabajo tiene como objeto evaluar los resultados obtenidos cuando se
trata desperdicio de alto contenido de oro por dos métodos analiticos de recuperacion y
refinacion a nivel laboratorio.

Para ello, se utiliz6 como materia prima, chatarra de oro italiano de 10 y 14
quilates para establecer las variables significativas. El oro se recuperé y refind por dos
métodos analiticos diferentes para comparar el rendimiento en ambos procesos y asi
determinar cual es el mas eficiente. La plata, al obtenerse como un subproducto de la

refineria del oro, solo se recuperd y refind por un método para comprobarlo.

Para refinar el oro, muchas grandes refinerias en otros paises, utilizan diferentes
métodos, por lo que en este trabajo se evalud la constante de equilibrio y el grado de
completicidad para escoger el reactivo precipitante que de una mayor eficiencia al

método y sea més rentable econdmicamente para quien lo utiliza.

Ambos métodos utilizados permiten recuperar el oro, sin embargo, por el método
con agua regia se obtiene una mejor refinacion del oro, por lo anterior, este método se
puede utilizar para recuperar y refinar el oro, y para recuperar la plata como subproducto
el método de encuarte. De esta forma se pueden refinar y recuperar los metales

preciosos tanto a nivel laboratorio como a nivel industrial.
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1. MARCO TEORICO

1.1 La Metalurgia

La metalurgia se puede describir como el arte y la ciencia de obtener los metales
y de adaptarlos para que satisfagan las necesidades humanas. Es Util para la estructura y
conducta del metal. Esta comprension puede ayudar a explicar los problemas y
resultados que entran en el estudio.

Aunque los d&tomos metalicos abundan en la superficie terrestre, la mayor parte
de ellos se encuentran combinados con 4tomos no metélicos; tales como oxigeno, en
sustancias similares a la piedra o arcilla. EIl primer paso para hacer los metales
utilizables consiste en liberar a los &tomos metalicos de sus combinaciones. Esta es la
provincia de la metalurgia extractiva.

Un objeto util de metal debe tener una forma determinada. En esta fase de la
metalurgia, conocida como metalurgia mecanica, se utilizan muchos y muy diferentes

procesos de manufactura.

1.1.1 Metalurgia extractiva

La primera fase en la obtencion de los metales que pueden ser utilizados en las
estructuras de ingenieria es la recuperacion del metal a partir de su mineral. Para la
mayoria de los metales, este proceso de recuperacion esta compuesto de tres tipos de

operaciones:



Separacion del mineral que contiene metal y la ganga, operacion conocida como
preparacion mecanica del mineral.

Tratamiento quimico preliminar que produce un compuesto apropiado para
reducir el metal.

La reduccién del metal, a veces seguida de un tratamiento de afino.

1.1.2 Métodos de manufactura del metal

El producto obtenido de una operacion de reduccién de minerales pocas veces

estd en condiciones de ser utilizado directamente. A continuacién se describen

brevemente algunos procesos de manufactura metalurgica.

Casting (Vaciado): Este proceso consiste en introducir el caldo de metal liquido
en un molde en el que tiene lugar la solidificacion. Casi todos los productos de
metal acabados han sido colados durante alguna etapa de su fabricacion.  Este
proceso se puede hacer en: moldes de arena, moldeo en céscara, colada en
moldes permanentes (coquillas), colada por inyeccion, colada centrifugada,
moldeo a la cera perdida, moldeo en yeso, moldeo por versién y colada
continua.

Forja: En este procedimiento, el metal se calienta hasta una temperatura a la que
se le puede deformar facilmente mediante un martillo de mano. Un avance
I6gico en el desarrollo del proceso fue el martinete y mas tarde, la prensa de forja
en el cual la fuerza para deformar se aplica mediante presion hidraulica.
Laminacién: La laminacion no es solamente el procedimiento mas economico
para transformar el metal en piezas de gran longitud y de seccion uniforme. Se

pueden convertir los lingotes de 60 cm de espesor a chapas mas finas que el

papel.



Extrusion: La extrusién de un metal o aleacion se logra forzando el material
caliente a través de una matriz. Los lingotes colados de algunos metales, el
magnesio por ejemplo, pueden transformarse mas facilmente por extrusion que
por laminacién o forja.

Estirado de tubos: La fabricacion de tubos puede realizarse por diferentes
procedimientos. Las tuberias corrientes para conduccion de agua se fabrican por
soldadura de fleje de acero, al que previamente se le ha dado forma cilindrica.
Los tubos de metales no ferrosos se fabrican por extrusion. Sin embargo, en la
fabricacion de tubos sin costura, de acero de alta calidad, son necesarios dos
procedimientos especiales; el perforado y el estirado. El trefilado del alambre se
lleva a cabo en una maquina cuyo principio es similar al de la empleada en el
estirado de tubos.

Estampado, repujado, etc.: Un proceso muy empleado para la fabricacion de
grandes cantidades de piezas relativamente pequefias es el estampado. En primer
lugar, se preparan piezas en bruto cortadas de chapa o fleje, las cuales, en una
operacion posterior se transforman en la pieza deseada. El repujado es un
procedimiento para la fabricacion de pequefias cantidades de articulos con un eje
de simetria. En un torno se monta el disco cortado de la chapa y, mientras gira
rapidamente sobre su eje, unas herramientas de acero le dan forma mediante
presion. La embuticion profunda es un procedimiento més econémico  para la
produccion de grandes cantidades de dichas piezas. El acufiado es la impresion
de un disefio en una superficie metalica; es el trabajo tipico de la fabricacion de
monedas y medallas y se realiza con una matriz y un punzén en forma similar al

estampado.



1.1.3 Cristales

Los metales existen como cristales y por lo tanto poseen una estructura cristalina.

. Cubico centrado en las caras:

Se le llama asi porque es una estructura cubica simple que contiene seis &tomos
adicionales, uno en cada cara del cubo. Cada atomo puede formar 12 enlaces de
aproximandamente la misma longitud. Los metales que cristalizan de esta forma son:
estroncio, escandio, lantano, cerio, torio, talio, uranio, rodio, indio, paladio, plomo,

cobre, aluminio, calcio, oro, platino, plata, niquel y hierro (a alta temperatura)

Figural. Cudbico centrado en las caras

Fuente: Joseph Nordmann, Andlisis cualitativo y quimica inorganica, Pp. 254

. Cdubico centrado en el cubo
Esté estructura no es tan compacta, cada atomo tiene a su alrededor ocho atomos
equidistantes y otros seis 15% mas retirados, con los cuales también puede formar
enlaces. Los metales que cristalizan en esta forma son: rubidio, cesio, zirconio, tantalio,
tungsteno, uranio, cromo, litio, molibdeno, potasio, sodio, vanadio y hierro (a

temperatura ambiente).



Figura 2. Cubico centrado en el cubo

Fuente: Joseph Nordmann, Andlisis cualitativo y quimica inorganica, Pp. 255

o Hexagonal compacto

Se puede ver la celda unidad y cuatro a&omos extra. Debe notarse que la
concentracion atomica es mayor a lo largo del plano basal que en otras direcciones. La
compresibilidad es minima y la conductividad maxima en los planos basales. Los
metales que tienen estructura hexagonal son: vanadio, titanio, hafnio, renio, rutenio,

osmio, praseodimio, neodimio, erbio, berilio, cadmio, cobalto, magnesio, titanio, zinc.

Figura 3. Hexagonal compacto

Fuente: Joseph Nordmann, Andlisis cualitativo y quimica inorganica, Pp. 254

No es una coincidencia que facilmente los metales que se trabajan tienen la
misma estructura cristalina:  la forma del cristal es un factor que determina la

maleabilidad.



1.2 Metales preciosos

El oro, la plata, el platino, se comercializan aleados con otros metales para darles

un grado de dureza y color necesarios segun el entorno hacia donde vayan dirigidos.

La ley o titulo que antes se denominaba en quilates ahora se expresa en
milésimas. En el oro tanto los quilates como las milésimas indican la proporcion de oro
fino contenido en la aleacion y tambien la cantidad de aleacion. La denominacion del
oro por K viene de hace muchos afios y actualmente no se emplea en el ambito
profesional. En los K una pieza de oro se compone de 24 partes de las cuales 18 en el
caso de 18 k, son oro fino y el resto de aleacion. En las milésimas la misma pieza de oro
se divide en MIL partes de las cuales 750 son de oro fino y el resto de aleacion.

Entonces, la precision de los k es 1/24 ,una parte de 24, y la de las milésimas 1/1000.

Para pasar de quilates a milésimas: Milésimas = quilates x 41,666

1.2.1 Eloro

El més precioso de todos los metales, se encuentra en los tres tipos de rocas;
igneas, metamorficas y sedimentarias. Se forma en filones hidrotermales, normalmente
relacionados con cuarzo y sulfuros, diseminado en rocas. Tiene una dureza de 2.5 a 3,
densidad de 19.3 g/cm®, tiene un color amarillo dorado y es el mas maleable y ductil de
todos los metales.

El oro es muy inactivo, no le afecta el aire, el calor, la humedad ni la mayoria de
los disolventes. Sdlo es soluble en agua regia 0 una mezcla de agua y cianuro. Su punto
de fusion es a 1063 °C vy el de ebullicién a 2700 °C.



Se utiliza en articulos para joyeria, en la fabricacion de monedas, en la
informatica, en piezas dentales, en contactos eléctricos, en forma coloidal se usa en el

coloreado de vidrio y ceramica, etc.

En la joyeria se alea con otro u otros metales, (plata, cobre, etc) para darle
rigidez, solidez y color. Los aleantes mas comunes son la plata y el cobre, pero

muchos otros metales pueden ser usados.

Se alea con plata para reducir la intensidad de su color amarillo y formar una
aleacion verdosa que es usada mucho. EI cobre oscurece el amarillo del oro fino,
haciéndolo mas rojo y mas duro.

La triple aleacion de oro, cobre y plata es muy maleable y su color es muy
semejante al del oro fino. Las aleaciones contienen platino o paladio para formar el oro
blanco , a menudo usado con piedras preciosas. El oro blanco es usualmente mas duro y

mas durable que otras aleaciones de oro y dando delicadeza, aunque fuerte.

El zinc y el niquel son otros dos metales cominmente aleados con el oro para

crear nuevas caracteristicas.

Las proporciones legales de oro deben ser exactas antes de estampar la pieza con
el quilataje. Las aleaciones de oro pueden ser de 22, 20, 18, 14, 12 o 10 quilates, o

incluso menos.



Tablal. Aleaciones
_ Punto de | Gravedad
Simbolo| Nombre |Oro | Plata | Cobre | Zinc | Otro » .
Fusion (°C) | Especifica
Au Oro24 K | 100 1063 19.3
22 K
920 ) 92 4 4 977 17.3
amarillo
22 K
900 ) 90 10 940 17.2
(acunacion)
18 K
750 ) 75 15 10 882 15.5
amarillo
18 K
750 ) 751125 | 125 904 155
amarillo
750 18 Kverde | 75 | 25 966 15.6
750 18 K rosa 75 5 20 932 15.5
750 18 K blanco | 75 25 Pd 904 15.7
14 K
580 ) 58 | 25 17 802 13.4
amarillo
580 14 Kverde | 58 | 35 7 835 13.6
580 14 K rosa 58 10 32 827 13.4
580 14 K blanco | 58 42 Pd 927 13.7
10 K
420 ) 42 12 41 5 786 11.6
amarillo
420 | 10K amarillo| 42 7 48 3 876 11.6
420 10 Kverde | 42 | 58 804 11.7
420 10 K rosa 42 10 48 810 11.6
420 10 K blanco | 42 58 Pd 927 11.8

Fuente: Tim McCreight, The Complete Metalsmith, Pp. 141




1.2.2 Laplata

Metal precioso que se puede alear con todos los metales de bajo punto de fusion,
como el zinc, estafo, iridio, etc. Realmente la aleacion mas comun es la de plata/cobre .
Esta aleacion de cobre y plata fina es llamada plata sterling® si las proporciones
consisten en 925 partes de plata fina y 75 partes de cobre por mil partes. Otros metales
pueden ser usados, esta cantidad de cobre se ha encontrado que da a la plata la dureza
necesaria sin reducir su ductilidad ni su maleabilidad mucho. Ademas, el cobre permite
a la plata ser coloreado de manera controlada, un proceso que a menudo enriquece la
calidad de la superficie de los objetos de plata. Hay muchos otras aleaciones de plata,
algunas de las cuales son usadas hoy en dia, considerando que otras son encontradas
unicamente en trabajos antiguos. Las monedas de plata contienen 90 partes de plata fina
y 10 partes de cobre. Mucha joyeria vieja usa una aleacion de 80 partes de plata fina y
20 de cobre.

Uno de los problemas de las aleaciones de plata es su oxidacion bastante rapida,
gue notamos al cabo de cierto tiempo en el cambio del color de la misma, tendiendo esta
oxidacion al color amarillo, al azul, al negro etc.

La plata pura es un sélido blanco, brillante con lustre metalico. Es un poco mas
dura que el oro. Es muy ductil y maleable, siendo superada sélo por el oro y quizés por
el platino. Es soluble en &cido nitrico, &cido sulfdrico concentrado y caliente y en
disoluciones de cianuro.

La plata coloidal tiene color gris oscuro o negro.

La plata liquida toma hasta veinte veces su volumen de oxigeno y al solidificarse

lo desprende.

! Sterling: Su traduccion es de buena calidad, pero su nombre se deriva del afio 1300 de un pueblo aleman
Ilamado Easterling, que producia plata de muy buena calidad en un porcentaje de 92.5% de plata y 7.5%
de cobre, actualmente se le conoce como Plata Sterling ya que se hace en éstas proporciones.



La plata de ley se usa en joyeria, plateria, etc., donde es importante el aspecto.
Otras aleaciones importantes son las utilizadas en odontologia. Se utiliza en aleaciones
para soldadura, contactos eléctricos, baterias de plata-zinc y plata-cadmio. Es muy
importante en la fotografia donde se consume en un 30%. Se ha utilizado pintura con
plata para la realizacion de circuitos impresos. En la produccion de espejos,
depositandola por varios métodos: deposicion quimica, electrolitica o evaporacion.

Durante mucho tiempo se ha utilizado para la fabricacion de monedas, pero
actualmente debido a su precio, se esta sustituyendo por otros metales.

También se utiliza en acufiacion, cuchilleria, medicina, maquinaria quimica y de

procesado de alimentos. La plata comercial de calidad contiene, al menos 99.9%.

1.2.3 El platino

Metal precioso de color blanco/gris, brillante, y muy poco utilizado hoy dia en
joyeria debido a su alto precio y la falta de especializacion de joyeros que lo sepan
trabajar, se utilizaba antes para montar piedras de alto valor.

Es muy ddctil, solo superandolo el oro y la plata y se puede estirar en alambres o
planchas muy finas, es blando y se puede rayar con facilidad si previamente no se le ha
laminado. Si se alea con oro se vuelve fragil, con paladio se endurece relativamente y
con el iridio queda en un término medio.  Es el mas pesado e inalterable de todos,
dificilmente fusible (punto de fusion, 1750 °C) e inatacable por los acidos, excepto el

agua regia. Es muy utilizado en la construccion de aparatos de quimica.

Actualmente se habla de seis metales que conforman al grupo del platino:
platino, paladio, rodio, rutenio, iridio y osmio. Por su dureza todos son muy buenos para
gue en ellos se monten las piedras preciosas. Los metales del grupo del platino se

disuelven lentamente en el agua regia.
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1.2.4 El paladio

Tiene un color blanco entre el platino y la plata. Es algo méas duro que el platino
y menos ddctil. Es un metal raro del grupo del platino, que se halla en estado nativo y
también en aleacion con platino y con oro. Es utilizado en joyeria para las aleaciones de
oro blanco. Es muy a menudo usado, aleado con platino, como un metal basico para la
joyeria muy cara.

Es ductil, maleable y permanente en el aire, pero es mas ligero pues su peso
especifico es 11.9 y es mas facilmente fusible (1546 °C).

Para trabajar tanto el platino como el paladio se requiere equipo y técnicas muy
especializadas.

1.2.5 Elrodio

El rodio es un metal de color blanco parecido al del aluminio y su diferencia de
color con la plata es casi imperceptible. Es de la familia del platino, inatacable por los
acidos y dificilmente fusible, que se halla algunas veces con el oro y el platino. Se puede
alear con otros metales con facilidad.

Su uso en la joyeria se limita a los bafios de rodinado que se da al oro blanco o
platino.

1.2.6  Otros metales no preciosos utilizados en joyeria:

Titanio - cobalto - aluminio - niquel - cobre - zinc - cadmio - estafio - mercurio -

plomo — bismuto
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1.3 Mermas en el proceso

Todos los joyeros, al trabajar con metales preciosos, durante los procesos de fabricacion
y de acabado de las piezas que elaboran, sufren pérdidas de estos metales. Estas pérdidas son
conocidas con el nombre de mermas.

Las pérdidas de metal son mayores en las piezas complicadas que en las sencillas; en las

hechas a mano que en las fabricadas a maquina.

Aunque comercialmente se han establecido unos porcentajes de mermas aceptados por la
mayoria, éstos no pueden considerarse definitivos puesto que difieren mucho de un taller a otro.

Son muchas las operaciones en las que, segun la opinidén general, las mermas estan
justificadas. En algunas ocasiones son recuperables y en otras no. Los casos mas habituales

son los siguientes:

1.3.1 Mermas en la fundicion

Las pérdidas més frecuentes, en la fundicién se deben a:

e Salpicaduras de metal originadas por la presion de la llama: Si se funde con soplete
son muy dificiles de evitar. Una pérdida de 3 gr por Kg, suele ser habitual. Las
salpicaduras pueden evitarse trabajando en horno y empleando crisoles conicos que
reciban el calor a través de una llama envolvente o fundiendo en hornos eléctricos.

e Transformacion en Oxidos de ciertos metales que componen la aleacion, como
pueden ser el cobre y el zinc, y posterior volatilizacion de estos 6xidos: Es una buena
solucion fundir en hornos de alta frecuencia utilizando, al mismo tiempo, un gas
reductor. En estas condiciones las pérdidas de fundicion, provocadas por la formacién

de 6xidos son practicamente nulas.
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e Restos metalicos que quedan en la cazoleta o crisol: Los restos que quedan en los
crisoles constituyen un problema que aun no ha sido resuelto pero no significan una
pérdida real porque su recuperacion no ofrece ninguna dificultad.

e Pérdidas de oro con la salida de humos: Las pérdidas de oro a través de los humos
de la fundicién son de consideracion y la presencia de impurezas volatiles, tales como
zinc, puede incrementarlas. No es volatilizacion de metal sino que los mindsculos
glébulos son arrastrados por el extractor de humos. Estos cuerpos son tan pequefios que
algunos de ellos apenas alcanzan una micra de diametro. Pueden quedar en suspension,
asi que esto debe de tomarse en cuenta al disefiar el sistema de salida de humos.

Pérdidas similares, pueden tener lugar en el momento de vaciar el metal fundido.

1.3.2 Mermas en el laminado

En el laminado, si el metal es agrio o no se recuece a su debido tiempo, también
se producen pérdidas a causa del desprendimiento de trocitos de metal procedentes del
borde de la chapa que, a veces, pueden quedar en lugares de dificil acceso o donde no

pueden localizarse.

1.3.3 Mermas en el recocido

Cada vez que un metal se recuece y cambia de color, es que se oxida y toda
formacion de Oxido da lugar a una pérdida de peso. Al oxidarse, la aleacion adquiere

una tonalidad verde, debido a una pérdida de cobre en la superficie. Esto significa que,
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si se ha perdido cobre, habra aumentado el quilataje de la superficie. Sin embargo, al
pulirse ésta pieza recuperara su color original, lo que indica que la parte mas rica de la
superficie, que era deficiente en cobre, se ha eliminado, recuperandose su quilataje
original. Esto puede evitarse recociendo en hornos de atmdsfera controlada o bien
desengrasando el metal e impregnandolo, antes de recocer, con una solucion saturada de

acido boérico.

1.3.4 Mermas al serrary al limar

Mas pérdidas de metal se producen al serrar y al limar. Las limaduras van a
parar a las vestiduras o al suelo, desgraciadamente no todo cae en el cajon. Cuanto mas
fina es la limadura, méas facil es que vuele y se disperse. Este tipo de merma es mas
acusada en verano que en invierno porque, en esta época, las manos de los operarios
estan humedas y las limaduras tienden a adherirse en las mismas. Las corrientes de aire
y los ventiladores, también suelen ser causa de pérdidas. Los sistemas modernos de aire
acondicionado ofrecen buena circulacion de aire fresco en locales sin ventanas y, no sélo

filtran el polvo, sino también las particulas de metales preciosos.

1.3.5 Mermas debidas al esmerilado

El papel de esmeril usado contiene oro, por lo que debe incluirse en la basura del
taller. Debido a que produce una limadura muy fina es una de las operaciones que da
mas pérdidas, sobre todo si se lleva a cabo con medios mecanicos. El motor facilita la

dispersion.
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1.3.6 Mermas por el material que cae al suelo

El suelo del taller juega un papel importante en la recuperacién. Lo mas
adecuado es utilizar baldosas con relieves, de forma que lo que pueda caer no vaya de un
lado para otro arrastrado por lo pies al caminar. En la mayoria de casos, en vez de
baldosas con relieves, se utilizan rejillas. Los pisos de superficie dura, libres de grietas,
reducen las mermas; los pisos asperos, especialmente los de concreto, retienen las
limaduras. Se limpian con la ayuda de una aspiradora. Una buena iluminacion se paga
sola, ya que evita la acumulacion de basuras en los rincones oscuros. La maquinaria

pesada debe instalarse de forma que el aspirador pueda pasarse desde cualquier lado.

1.3.7 Mermas al soldar

Ocurre exactamente el mismo fendmeno que en el caso del recocido y la solucion

es la misma.

1.3.8 Mermas debidas al oro que queda en las vestiduras

El metal que se queda en las vestiduras, ha llevado a algunas firmas a facilitar
ropas de trabajo a sus operarios y a lavar toda esta ropa en maquinas instaladas en la
misma fabrica o taller. El agua que sale de estas lavadoras es tratada convenientemente
y, por regla general, el valor del metal recuperado sobrepasa con creces el valor de la

ropa.
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1.3.9 Mermas de la pulidora

En la pulidora queda mucho metal, aunque los sistemas de pulido han mejorado
ostensiblemente en los Gltimos afios, por lo menos en lo que se refiere a facilidades en el
trabajo y la recuperaciéon. Actualmente, antes del pulido mecanico, suelen abrillantarse
electroliticamente, lo cual, ademas de facilitar el trabajo, constituye una ayuda para la
recuperacion del metal. En el mercado, puede encontrarse una gran variedad de
instalaciones concebidas de tal forma que las pérdidas quedan reducidas al minimo. En
algunas de estas instalaciones los motores quedan practicamente encerrados en cabinas
que recogen todos los desperdicios que se van produciendo. La mayoria disponen de
potentes dispositivos de aspiracion que absorben las particulas mas insignificantes y las

llevan a unos filtros facilmente accesibles.

1.3.10 Mermas del lavamanos

El agua procedente de lavarse las manos, también contiene limaduras. Hoy en
dia pueden adquirirse instalaciones adecuadas, especialmente disefiadas para recuperar

estas limaduras.

1.3.11 Mermas en el local de recuperacion

Las pérdidas ocasionadas por salpicaduras, derramamientos de soluciones o
rotura de recipientes, son muy corrientes entre los principiantes. Esta es una de las
razones por las que se debe comenzar manipulando solo pequefias cantidades de metales

preciosos. Si se dispone de toallas de papel en cantidad suficiente y de abundante
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aserrin para empapar cualquier solucién que pueda derramarse, la pérdida se reducira
ostensiblemente. Unas pocas horas después de haber manipulado soluciones que
contenian oro disuelto, el principiante podra observar la aparicion de unas manchas de
color pdrpura en los dedos, estas contienen cantidades pequefias de oro. Las
salpicaduras producidas al calentar una solucion, también son causa de pérdidas de
metales preciosos. Se deben usar recipientes grandes para que el liquido no quede en el
borde. Un embudo invertido sobre una evaporadora en la que esta hirviendo una
solucidn, recogera las salpicaduras. La mesa donde se instale el quemador, debe poder
limpiarse facilmente, las superficies de esteatita y de lindleo son mas adecuadas que las
de ladrillo. Es evidente que los papeles filtro, suelen contener mas metal precioso de lo
gue aparentan. Las limaduras mas pesadas, quedan recogidas en el cono del filtro,
camufladas entre materiales méas ligeros y menos valiosos.

Como puede apreciarse, los caminos por donde puede perderse el metal son
muchos y muy diversos. Las pérdidas podran reducirse pero dificilmente podran
evitarse totalmente. Deben seguirse métodos de trabajo muy estrictos, encaminados a

reducir las mermas al maximo.

1.4 Desperdicios de alto contenido de oro

El desperdicio con alto grado es aquel donde el contenido de oro es mayor o
igual al 20%. Esto es el desperdicio de los bancos de los joyeros, el desperdicio del
casting, joyas viejas, sedimento de la tira del electrodo y se pueden refinar bastante

directamente.
Son los mas faciles de tratar, practicamente estan formados solo por metales;

unos deseables, que forman parte de la aleacion inicial y otros, que han llegado a ella por

accidente, que se consideran impurezas.
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Son muchas las circunstancias que pueden modificar las propiedades de una
aleacion, entre las que destacan las variaciones en los porcentajes de cada componente o

la homogeneidad pero, sin duda alguna, las impurezas representan la parte mas negativa.

Aln suponiendo que se haya preparado una aleacion utilizando Unicamente
componentes de reconocida pureza, durante su manipulacion se producen una serie de
contaminaciones que modifican las propiedades mecanicas hasta llegar a un punto en

que no se puede trabajar.

Los inconvenientes no siempre se limitan a cambios en las propiedades
mecanicas sino que, en algunos casos, incluso el titulo (quilataje) de la aleacion baja
ostensiblemente. Cuando se llega a una situacién de esta indole la Unica posibilidad es

refinar el metal.

El grupo de materiales con alto contenido de metales preciosos esta formado
principalmente por:
e Recortes
e Limaduras
e Piezas viejas de joyeria

e Oro aluvionar, en polvo o en pepitas.
Los tres mencionados primero pueden estar perfectamente limpios o

contaminados. El oro de alucidn, antes de comercializarlo debe refinarse para eliminar

las impurezas y ajustarlo al quilataje que se desee.
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Tabla Il. Contenidos tipicos de oro para varios desechos

Joyas viejas 39 a 73% de oro

Oro dental Aproximadamente 66%
Desperdicio de los bancos de joyeros 19a52%

Asentado en la trampa del lavamanos de joyeros Aproximadamente 6-8%
Alfombra y pisos de madera 0.1-9%

Crisoles viejos para fundir 0.8-5%

Polvo que queda en las maquina de pulir y

desperdicio que queda cuando se barre 0.5-5%

Pulseras de reloj y oro variado de desperdicio 0.25 - 5%

Estructura de lentes (seleccionados) 2 -4%

Papel esmerilado, suciedad del piso, cepillos y

otra suciedad de joyas 0.1-4%

Metal electrénico seleccionado, pines conectores, etc. 1%

Tablas electronicas y similares 0.007—0.03 %

Fuente: Roland Loewen, The Santa Fe Symposium on Jewerly
Manufacturing Technology 1989, Pp 333.
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1.5 Meétodos de refinacién del oro

1.5.1 Refinacion por el método de encuarte

Este es uno de los procesos mas asequibles e interesantes para el pequefio y
mediano taller. Permite la separacion del oro, sin grandes complicaciones, y requiere de

relativamente pocos medios.

Este sistema se basa en el hecho de que los metales comunes y la plata que
acompafian al oro en las aleaciones de 6 quilates, son fécilmente atacables,
disolviéndose en &cido nitrico puro o diluido. Si el contenido de plata es muy elevado,
el acido nitrico puede ser sustituido por acido sulfdrico concentrado. EIl oro queda como
residuo, bajo forma de barro oscuro.

Una de las condiciones indispensables para el buen éxito de la separacion es que
todos los metales que se encuentran aleados con el oro sean solubles en acido nitrico o

en sulfurico.

Este procedimiento no debe emplearse cuando se encuentran presentes metales
del grupo del platino pero, en ausencia de éstos, ofrece indudables ventajas.

Es una de las posibilidades que quedan al alcance de cualquier principiante. El
oro que se pretende afinar no abandona su estado sélido en ningin momento.

Las Unicas pérdidas posibles son las debidas a descuidos al decantar el acido o
las aguas de lavado y pueden evitarse filtrandolos antes de desecharlos.

La separacién por encuarte queda limitada al tratamiento de chatarras con alto

contenido de oro.
A través del sistema de encuarte se obtienen purezas de 994 a 996 milésimas.
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1.5.1.1 Encuarte

Para que el sistema resulte eficaz, es indispensable que el quilataje del oro a
afinar quede comprendido entre 6-6.8 quilates. Dicho de otra forma, el contenido de oro
debe ser la cuarta parte, en peso, del total de la aleacion; el resto corresponde a metales

comunes y plata.

Si el contenido de oro es superior a 6.8 quilates, la aleacion no sera totalmente
atacada. A un quilataje mayor correspondera un ataque menos efectivo.

En caso contrario, si el quilataje es menor a 6 quilates, el oro quedara reducido a
un polvo muy fino que requerira de una mayor atencion al decantar el &cido o el agua de

los enjuagues.

Célculos para reducirlo a 6 quilates:
e Primero determinamos cuanto oro fino contiene el oro que poseemos

Peso (quilataje en milésimas) = oro fino contenido en la aleacion 1)
1000

e Una aleacion de 6 quilates esta formada por 1 parte de oro fino y tres partes de
aleacion. Entonces el peso de la aleacion sera:
Peso del oro fino x 3 = peso de la liga 2

e El peso del material transformado a 6 quilates sera de:

Oro fino + peso de la liga = peso total 3)
e La diferencia entre estas dos cantidades, seran los gramos de liga a afiadir a la

aleacion inicial:

Peso total — peso inicial materia = peso de liga a afiadir 4)
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1.5.1.2 Ataque con &cido nitrico

Se mide una cantidad de &cido nitrico quimicamente puro que, en peso, sea de
unas tres veces el del metal, y se afiade a la capsula. Inmediatamente se producira una
reacciébn muy violenta, con gran desprendimiento de vapores rojos, nitrosos, muy

toXicos y corrosivos.

Tambien es posible emplear una solucién a partes iguales de acido nitrico puro y
agua destilada, o bien, de dos partes de agua por una de acido; el ataque resulta algo mas
lento pero se producen menos vapores y el material no queda tan desmenuzado.

Se afiade mas acido hasta que después de hervir unos minutos no se desprendan
vapores rojos ni el acido cambie de color. La plata y los metales comunes se habran

disuelto y el oro quedard como residuo. Se deja enfriar y se decanta el acido.

Se lava el oro con agua destilada y se filtra, volviendo a lavar con agua caliente.
Se sigue lavando dentro del filtro, hasta que el agua procedente del mismo, al mezclarla
con un poco de amoniaco no se vuelva azul.

Se seca el filtro con el oro, preferiblemente en un horno de secado, a unos 70-
80°C, se separa el oro del filtro y se lleva a un crisol nuevo de tamafio adecuado.

El crisol con el oro se introduce en un horno a unos 800°C, donde permanecera
hasta que adquiera el mismo color que las paredes interiores del horno.

Se retira el crisol del horno y se deja enfriar. EIl color del oro habra pasado de
marrén oscuro al amarillo caracteristico del oro fino.

Segun Alsina (1989), el lingote resultante debera ser oro fino de 994 a 996
milésimas. Tanto mas puro cuanta mas atencion se haya prestado a cada una de las

operaciones descritas.
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1.5.2 Método de refinacion con agua regia

Las materias implicadas en estos procesos son, acidos fuertes y producen gases y
soluciones acres que pueden quemar y manchar la piel. Materias muy valiosas se
implican también y tiene sentido tener el equipo y los procedimientos especiales para
evitar pérdidas, este trabajo se debe hacer en una campana de extraccion o en espacios
abiertos.

Mientras no haya problema en la seguridad personal, el problema sera el
derrame de la solucion de oro que puede ser tan caro que es digno de pensarlo
seriamente. Los contenedores para esto son normalmente de vidrio y vencerdn cuando

estos se rompan.

El cloruro de oro ([AuCls]™?) se forma cuando el agua regia hace digestion al
desperdicio de oro. El cloruro de oro tiene propiedades fotoquimicas semejantes a las
propiedades de las sales de plata usado en la fotografia. Cantidades muy diminutas de
esta solucién mancharan la piel. Cualquier trabajo con esta soluciéon de oro da como
resultado casi siempre manos manchadas de un parpura oscuro. La mancha solo aparece
horas después del contacto. No es peligroso, apenas muy visible. Pero se previene
Ilevando guantes de caucho.

El oro refinado se debe fundir y los crisoles de fundicion deben secarse
completamente antes de ser calentados en el horno de fundicion. Si no secd
apropiadamente, el crisol a menudo se desintegra explosivamente en el horno.

Todas las varillas de agitar y tenazas se deben entibiar completamente antes de
ponerlas en el crisol. Una tenaza fria en el metal caliente tiene como resultado a veces la

expulsion fuerte de metal.

Disolviendo con agua regia, se pueden alcanzar las 999 milésimas.
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Si el desperdicio contiene materia combustible, es mejor quemarlo antes de hacer
otro procedimiento. Esto se puede hacer en una sartén que no sea profundo (una cacerola

para freir es adecuada para series pequefias).

Después de quemar es bueno remover todo el hierro (hojas, etc.) con un iman. El
hierro en cantidades grandes puede ser un problema y los pedazos magnéticos grandes lo
pueden remover.

Los pedazos masivos de metal toman muchisimo tiempo para que el agua regia
les haga digestion.

El “Oro verde” tiene un contenido alto de plata y resiste la disolucion a causa de
la formacion de cloruro de plata que cubre la superficie. Tal oro se debe fundir aleando

con cobre para permitir que el agua regia trabaje.

1.5.2.1 Mezclado con agua regia

Este y muchas de las operaciones descritas aqui se llevan a cabo bajo una

campana eficiente en la extraccion de vapor.

El agua regia en una combinacion de &cido nitrico y acido clorhidrico (llamado a
veces acido muriatico). Es hecho mezclando 1 volumen de acido nitrico concentrado con
4% volumenes de acido clorhidrico concentrado. Esta mezcla es bastante estable y en
nuestra experiencia durard por muchos meses. Otra forma de mezcla es la relacion 1
acido nitrico a 3 acido clorhidrico en volumen esto reduce parte del trabajo y el gasto
del tratamiento posterior de agua. Se sabe que 1 a 3 volimenes mezclados es auto
destructivo sobre un periodo de tiempo. EIl agua regia se mezcla con apenas medicion
y vertiendo los acidos juntos, o puede agregar a la chatarra el acido clorhidrico primero

y luego el nitrico.
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1.5.2.2 Digestion del desperdicio

El desperdicio se coloca en un vaso de digestion. La cantidad de agua regia
requerida para varios lotes depende de la proporcién que el acido es soluble y la calidad
del metal presente. Ha sido encontrado que de 3.5 a 5 litros de agua regia se requieren
por kilo de desperdicio. (Aproximadamente %2 galon por libra.)

Si el desperdicio es limadura y polvo proveniente de los bancos de los joyeros,
el agua regia reaccionara muy rapidamente y puede sobre ebullir, asi que el acido se
debe agregar lentamente y con cuidado.

Si el desperdicio estd en forma de joyeria vieja 0 metal u otros pedazos grandes,
la reaccion sera mas lenta y una considerable cantidad de agua regia puede verterse en
el desperdicio. El cuidado es aconsejable ya que la reaccion es a menudo bastante lenta
al inicio y después de algunos minutos llega a ser muy, muy activa. El contenedor
puede calentarse para que aumente la velocidad de la reaccion. Generalmente, el agua

regia fria trabaja lentamente pero cerca de 140°F. (60°C.) es muy activo.

La reaccién del agua regia con los metales del desperdicio produce 6xidos de
nitrégeno. Estos son incoloros pero tan pronto toman oxigeno al alcanzar el aire y se

tornan rojo marron.

La préctica preferida es agregar el agua regia al lote en dos o tres adiciones
separadas. Cerca de tres cuartos de la cantidad de agua regia es agregado y la mezcla se
mantiene por algun tiempo. La agitacion ocasional es buena, especialmente con materia
finamente dividida.

Suficiente agua regia se debe agregar para disolver todo el oro. Sin embargo el
exceso de agua regia que se requiere para lograrlo luego tiene que ser removido ya que

se debe evitar que queden excesos.
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La reaccion va mas despacio también cerca del fin a causa de la cantidad
presente de lodo fino que tiende a restringir el contacto entre el oro insoluble y el agua

regia, asi que la agitacion frecuente es (til.

La mayoria de las aleaciones de joyeria contienen plata y el agua regia disuelve
el oro y otros metales aleantes dejando el cloruro de plata insoluble que sale como
residuo en el tamafio y forma original. Cuando la aleacion de oro contiene cerca de 8 o
10% de plata se forma una capa adhesiva de cloruro de plata y “protege” al metal de la
disolucién. El oro verde es mucho maés alto en el contenido de plata y es esencialmente
insoluble en agua regia. Fundir y diluir con cobre es la Gnica manera razonable de
disolver el material con alto contenido de plata.

Cuando el contenido de oro en el desperdicio es abajo 30% cualquier plata y

cobre presente se puede disolver con acido nitrico.

Au+ HNO3;+4HCI —» H,O + NO + HAuCl, (5)
HAuUCl,—/ H" + AuCly (6)
AuCl; = AuClz+Cl~ con pKi=56 @)

1.5.2.3 Filtrado

El agua regia ahora contiene varios cloruros de metal en la solucion y el cloruro
insoluble de plata asi como también mucha materia no deseada en el sedimento, y esta
mezcla se deben enfriar y luego ser filtrada. La razon para enfriarse es que el cloruro de
plata, aungue bastante insoluble en el agua, es levemente soluble en acidos fuertes y esta
solubilidad disminuye en acidos frios.

No puede ser util aunque es esencial diluir la solucion en este momento. El

cloruro de plata es algo soluble en &cidos fuertes pero menos en soluciones tan diluidas.
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Es buena practica agregar un poco de acido sulfurico al recipiente de la
disolucién antes de filtrar. Cuando hay plomo en el desperdicio (como acontece
ocasionalmente) esta forma es muy dificil de filtrar porque es una materia gelatinosa.
(Esto es también cierto para el estafio).

El sulfato de plomo es algo mas facil de filtrar, entonces la adicion de acido
sulfurico puede ayudar a la filtracién.

El acido sulfarico se debe diluir con 4 partes de agua (&cido en el agua). Cerca
de una taza de esto se agrega a la solucion de digestién con el cuidado de que se vea algo

pequefio blanco antes de filtrar.

La presencia del plomo en el oro metalico es una cuestién grave. Mas del
0.005% de plomo produce oro quebradizo. La adicion de &cido sulfurico es sugerida por

como una parte del agua regia original.

El nitrato de plomo, durante la reaccién del agua regia es posible que este
presente , es bastante soluble en el agua pero menos en el &cido nitrico. El sulfato de
plomo sin embargo es bastante insoluble. La solubilidad de sulfato de plomo (PbSO,) es
0.003 gramos de Pb por litro de agua y hasta 0.088 gramos de plomo (Pb) por litro de
HCI que depende de su concentracion y 0.029 gramos de plomo por litro de HNO;

dependiendo también de su concentracion. En soluciones diluidas se disuelve menos.

La plata en el desperdicio de oro presenta una actividad diferente a causa de su
insolubilidad.
Ag + NOCI = AgCl + NO (8)

El cloruro de plata es una materia muy insoluble y si esta presenta en cantidades

quizas mas del 8-12 %, forma una superficie de cloruro de plata en el oro y detiene

bastante efectivamente la disolucion.
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Aunque el cloruro de plata es muy insoluble en agua es algo mas soluble en el
acido clorhidrico y en soluciones de sales de cloruro. La solubilidad en el agua a 25°C
como 0.00172 gramos de AgCI por litro de agua. La solubilidad en el &cido clorhidrico
es de 0.035 a 0.56 gramos de AgCl por litro dependiendo de la concentracion del &cido.
Es también variable con la temperatura. Un rango similar de solubilidad es dado en las

distintas soluciones de sales de cloruro.

Dos capas de papel de filtro se usan para ayudar a la filtracién y evitar la ruptura.
El vacio se produce por medio de una bomba (aspirador) de agua disponible a los
suministradores quimicos de laboratorio. De plastico, no se deben usar bombas de metal,
con los humos de acido del agua regia que se filtran rapidamente se reduce la habilidad
de bombeo de una bomba de metal. Por la misma razén las bombas mecénicas al vacio
no se recomiendan a menos que proporcionen trampas eficientes de vapor del &cido que

se mantienen regularmente.

El filtrado es generalmente limpio y claro. Sin embargo, algunos sélidos pasan a
través del primer filtrado, entonces se debe parar mientras se espera y el sedimento

liquido regresa para ser refiltrado. Generalmente el liquido entonces seréa claro y limpio.

Si plomo o estafio estan presentes el filtrado sera lento. El estafio es un
contaminante improbable a menos que sea una aleacion de estafio, tal como bronces o
soldaduras suaves que forman parte del desperdicio. EI plomo es un contaminante mas
probable si centros de plomo formaban parte del desperdicio.

Todos los solidos se deben lavar en el filtro con un poco de agua corriente.
Cuando el filtrado es completo el papel y el lodo deben ser lavados repetidamente con
pequerias cantidades de agua corriente.

El papel del filtro ahora contiene la materia no deseada y también el cloruro de
plata. Se recomienda que esto se debe guardar hasta que por lo menos 30 galones se

acumulen.
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El liquido filtrado es generalmente de color verde claro, debido al niquel y al
cobre. Si solamente estuviera presente cloruro de oro, seria amarillento.

Si el trabajo de filtrado fue bien lento, la presencia del plomo es una posibilidad,
y si porcentajes fraccionarios de plomo atraviesan el final y estos se funden, el oro seré
quebradizo y hara castings muy pobres. Aunque el acido sulfirico se agregé
previamente encontramos que cuando refinamos el desperdicio muy sucio de las
barreduras es util agregar otra vez el &cido sulfarico al liquido en cantidades pequefias
de quizas media taza por galdn.

El precipitado blanco puede ser cloruro de plata (también menos soluble en
acidos diluidos) o puede ser sulfato de plomo o bien ambos. El sulfato de plomo muestra
cristales brillantes que nunca se veran en el cloruro de plata.

La solucion filtrada se vierte en un contenedor plastico (baldes plasticos de 5
galon son adecuados) para los proximos pasos de eliminacién del exceso de cido nitrico

y precipitacion del oro.

1.5.2.4 Eliminacion del 4cido nitrico

El exceso de agua regia que se agrego para asegurar la solucién completa de todo
el oro es, por supuesto, tranquila en esta etapa de la solucion y debe ser eliminado para
permitir que el oro sea precipitado.

El procedimiento clasico para la eliminacion del acido nitrico es ebulliendo
repetidamente a la sequedad cercana con la adicion de acido clorhidrico con algo de
acido sulfarico cerca del fin. Esto es un proceso largo y molesto y requiere de paciencia,

pocas veces usado hoy en dia.
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1.5.2.5 Precipitacion del oro

El método clésico de reducir el cloruro de oro en la solucién al oro soélido es
afiadir caparrosa a la solucion. Caparrosa es un nombre antiguo para el sulfato ferroso,
una sustancia quimica barata. Muchas otras sustancias quimicas reduciran también el
cloruro oro. Una sustancia quimica potencialmente Gtil es hidroquinona que no reduce el

cloruro cuprico. Tiene desventajas y nuestro uso ha sido sélo experimental.

Se puede usar formaldehido (una sustancia quimica ofensiva y desagradable), el
acido oxalico, gas de bioxido de azufre, hidracina; entre otros. Algunos de éstos
requieren calor, algunos son muy gaseosos Yy tienden a sobre hervir, algunos hacen un
muy lanudo precipitado y requieren filtros grandes.

Por muchos afios se ha usado una solucién de bisulfito de sodio (NaHSO3) es tan
bueno como agente reductor asi como también para eliminar el exceso de agua regia.
Una solucion de 35-40% de concentracion es conveniente. La solubilidad méaxima es

cerca del 44%. Mucha agitacion es requerida para obtener el bisulfito disuelto.

Mezcle la caparrosa verde puro con agua caliente (a razén de una libra por un
cuarto de galon de agua esta bien). Cuando ya esta mezclado agregar un poco de acido
clorhidrico para hacer una solucion verde clara.

La razon para usar caparrosa es que es un reductor menos agresivo y con lo cual
sale el platino en un estado quimico facilmente convertible a una condicion insoluble. El
bioxido de azufre y los sulfitos tienden a reducir el componente de platino

posteriormente a un estado soluble.
La precipitacion de oro se puede ver como una ‘nube’ de particulas en la

solucion. El punto final de la precipitacion es dificil de ver, algunos indicios se pueden

notar en lo denso de la ‘nube’ de particulas de oro. La solucion sera mas clara y
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notablemente menos amarillenta, especialmente si una gota se ve en una superficie de
loza blanca de china. Esto es porque el cloruro de oro amarillo se va y el verde de los
otros cloruros permanece. El cuidado durante este trabajo de precipitacion de oro es
prudente. Observe los signos y pruebe la solucion frecuentemente para evitar excesos de

precipitante. A veces la solucion parece mas oscura.

La precipitacion del oro de la filtracion de una solucion clara se llama
quimicamente reduccion. La reduccion es quimicamente lo contrario de la oxidacion que
es lo que el agua regia hizo primero.

El material clésico para la reduccion de oro es sulfato ferroso. La reaccion es:

3FeSO,. TH,0 + AUCls = Fex(SO4)s+ FeCls + Au + 7H,0 9)

Fe™ +1e0 __, Fe E;=0771V
e +AUP —> AL E;=15V

Keq=1.012 E 37
Grado de completicidad: % = 100 %

El punto final es determinado exactamente por una prueba para la presencia de
oro disuelto.

La prueba del cloruro estafioso se hace mojando un vidrio o la varilla plastica
con la solucion que va a ser probada y transfiriendo una o dos gotas en una de las
cavidades del plato.

Usando el cuenta gotas, una gota de la solucion de prueba de cloruro estafioso se
pone a la muestra en la cavidad. Si hay oro presente habra un cambio pronto a un color
muy oscuro. Un oscurecimiento leve indica algo de oro. Si no hay oro no habra otro
cambio que no sea la dilucion mutua de los dos liquidos. Esto es una prueba muy

sensible y discernira cerca de 1 ¢ 2 partes por millén.
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1.5.2.6 Filtracion

Cuando se desea eliminar el oro de la solucion se debe dejar reposar,
preferiblemente toda la noche. Aunque el oro es pesado y la mayoria de lo que esta se
asienta rapidamente, algunas particulas son muy pequefias y requieren tiempo para ir al
fondo.

Antes de hacer cualquier filtracion la solucion se prueba otra vez con cloruro

estafioso para estar seguro de que no hay oro en la solucion.

En el interés de reducir el tiempo y la agravacion de muchos filtrados, la porcion
superior clara de la solucién se puede decantar y solo las pocas pulgadas cerca del fondo
se ponen en el filtro. En ocasiones raras, la solucion de la cima del contenedor tiene oro

disuelto de la parte inferior.

1.5.2.7 Lavado del oro

El método preferido sera poner sobre el filtro pequefio y verter cuidadosamente
poco del liquido en el filtro teniendo cuidado que tenga tan poco oro como sea posible.
Cuando todo el liquido ya se haya vertido, agregar suficiente &cido clorhidrico
concentrado para cubrir generosamente el oro. Ponga una tapa en el contenedor y agite

completamente. Permita que se asiente y otra vez vierta el liquido en el filtro.

Después de mas o menos de 3 de estos tratamientos acidos el liquido acido
filtrado se pone en el tanque de cementacidn con la otra solucion que ha sido decantada.
Varias pulgadas de agua se ponen en el frasco de filtrado y se hace otro tratamiento
acido y es vertido en el filtro. Si se ha removido cloruro cuproso por los lavados previos
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el agua permanecera clara. Si el cloruro cuproso es disuelto por el &cido clorhidrico el
agua sera lechosa. Esto es porque el acido diluido no puede mantener al cloruro cuproso
en la solucion. Si esta lechoso repetir los lavados acidos y las pruebas de agua hasta que
la solucion diluida permanezca clara.

Entonces repita este tratamiento del oro con agua clara para quitar el acido
clorhidrico. Tres lavados son generalmente suficientes.

Entonces usamos el amoniaco concentrado (NH;OH) para otros dos o tres
lavados. Esto es un material ofensivo y trabajar bajo una campana es la Gnica manera de
que sea adecuado.

Al final 2 o 3 lavados de agua se hacen transfiriendo todo el oro al filtro. El
contenedor se restriega con un cepillo duro para que todo el oro pueda ser transferido al
filtro.

1528 Fundicion del oro

Cualquier horno de gas o eléctrico normalmente usado para fundir el oro o para

la produccion de aleaciones se puede usar para fundir el oro precipitado.

El material del crisol no es critico y puede ser escogido para acomodarse al
horno de fundicion. Los crisoles, sin embargo, deben estar limpios y usarlos Unicamente

para fundir el oro puro.

El papel filtro y el oro se ponen en el crisol. Cuando el oro se funde el papel
filtro se quemara y el oro que esté se adherira al crisol. Generalmente se quema muy
lentamente porque la llama del horno a la temperatura de fundicién del oro no tiene
oxigeno en exceso. Con tiempo esto se consumird. Esto puede ser acelerado reduciendo

el gas para que haya un exceso de oxigeno en la llama o el papel filtro se puede fundir
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muy rapidamente agregando una cantidad pequefia (1/4 de cucharadita o0 menos) de
nitrato de sodio. Aungue los fluxes no son una necesidad definitiva nosotros usamos a
veces un poco de bdrax o un flux mixto. Una mezcla de la mitad de cido borico vy la

mitad de bérax es un flux? bueno para fundir el oro.

El molde debe estar tibio y seco antes de que el oro sea vertido. La llama
humeante de acetileno hace buenos revestimientos de molde.

Es atil agitar lo fundido cuando ha llegado a ser liquido. Esto lleva al flujo de
aire cualquier porcion de papel oxidado. Un barra pequefia de 1/8 “ 0 3/16” de diametro
se usa.

El oro y cualquier escoria se vierten juntos en un molde. La escoria se separa
facilmente cuando es enfriado. El &cido sulfurico diluido o acido nitrico diluido quita las

trazas de la escoria adherida.

1.5.3 Refinacién por el Método de Miller

El proceso del cloruro de Miller ideado por F. B. Miller en 1867 es usado
extensamente. En términos generales las barras fundidas de oro o plata son inyectadas
con gas de cloro y metales despreciables y es formado cloruro de plata y luego son
removidos como escoria. El oro de pureza 0.995 se obtiene prontamente. La escoria se
trata para la recuperacion de plata y alguna cantidad pequefia de oro atrapado y trazas de

cloruro de oro.

2 Flux: Producto quimico que forma una pelicula sobre el metal a fundir o soldar que ayuda a que esto
suceda haciendo que fluya y es un aislante del oxigeno para que no se de una oxidacién en el metal.
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1.5.4 Refinacion por el Método Electrolitico de Wohlwill

El proceso electrolitico ahora generalmente conocido como la celda de Wohlwill
se describio en 1863 por Charles Wall de Sidney. En 1878, E. Wohlwill instalé el
sistema en Hamburgo. Este fue independizado en los Estados Unidos de Ameérica y

usado en Filadelfia en 1902.

La disolucién electrolitica de un anodo de oro en un electrolito de acido
clorhidrico y la deposicion del oro puro en el catodo es la base del método. Los detalles
del proceso son controlados, los metales diferentes al oro permanecen en la solucion o se
asientan fuera como un limo. EI método es capaz de separar la plata y los metales del

grupo del platino del oro para obtener oro de muy alta pureza.

La cara inversion de oro en la solucion y en el catodo y anodo hace a este un
proceso algo indeseable.
La celda de Wohlwill necesita el reemplazo ocasional del electrolito sucio por

una solucion de cloruro de oro de alta pureza.

Una variacion de la celda de Wohlwill llamada generalmente celda de “Fizzer”
se puede usar para producir este cloruro de oro. Es semejante a la celda de Wohlwill en
su mayoria. Sin embargo, el catodo se separa del anodo por un contenedor cerdmico
semiporoso 0 una barrera semejante que mantiene el cloruro de oro en la seccion del

anodo y lejos del catodo. El oro obtenido tiene una pureza de 999.999 milésimas.
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1.6 Método de refinacion de la plata

El método de “separacién” usa acido nitrico para disolver la plata y cualquier
cobre y otros metales despreciables. El oro, no soluble en el acido nitrico, permanece
como un sedimento o lodo y es separado luego por filtracion.

La solucidn clara que contiene la plata y metales despreciables se mezclan con
salmuera salada con lo cual se hace el cloruro de plata muy insoluble dejando los
metales despreciables disueltos. Cuando el cloruro de plata se separa de los metales

despreciables disueltos es convertido a plata metélica.

La plata es un metal bastante reactivo. Hay numerosas sustancias quimicas de
plata y la reduccion de recintos de plata a plata metalica se puede hacer de varias
maneras. Considerando la necesidad de dar calidad al desperdicio sin refinar y su
condicion fisica y quimica, la disposicion de productos secundarios (problemas de
contaminacion), conveniencia para la serie o la operacion continua, todos tienen que ver
con aspectos de costo, tiempo y tamafio. Los métodos, fueron explorados por bulsqueda
de literatura y por pruebas practicas en pequefios lotes de desperdicio de plata. Los

métodos investigados incluyen:

Refinacion Electrolitica (celda de Thum)

La reduccidn de nitrato de plata con soda caustica y el formaldehido.
Cementacion de la solucion.

Reduccién del fundido (crisol para horno) de cloruro de plata con ceniza de sosa.

La reduccién con borohidrido de sodio del cloruro de plata.

o g > w b F

La reduccion solida de la fase de cloruro de plata con ceniza de sosa (Max
500°C método de Kunda).
7. Cementacion del cloruro de plata (fase sélida en bandejas).

8. Reduccién con Na,S,04
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9. Lareduccion con dextrosa (azucar).

La usual celda electrolitica de refinacion no es acomodado a la operacion de
lotes, especialmente en una escala pequefia. La reduccién clésica con fuego del cloruro
de plata con ceniza de sosa es mas bien ruidosa con pérdidas en la escoria y en el humo.
Carecimos de el equipo adecuado para el método de Kunda que hace la reduccion del
cloruro de plata a la temperatura mas baja en el estado sélido.

El uso de formaldehido y sosa caustica para obtener plata del nitrato de plata se
tratd pero el formaldehido es desagradable, posiblemente cancerigeno y el proyecto

nunca se siguio al punto de determinar la pureza de la plata.

Nuestra decision de seguir hasta el ultimo de la lista se basé en varias cosas. Uno
era la posibilidad de usar equipo sencillo y materias bastante comunes. Nuestro éxito
en los experimentos tempranos (donde usamos jarabe de maiz) y nuestra habilidad
temprana de producir plata metalica de alta calidad fue un &nimo verdadero.

Las ventajas de este proceso son que son acomodadas a lotes individuales, usa
sustancias quimicas comunes, equipo comun y puede purificar el desperdicio de plata de
bajo grado.

Una desventaja menor del proceso recomendado es la necesidad de lavar la
materia muchas vez. Sin embargo esto requiere atencion ocasional por el operario. El
uso de lavados calientes de agua acidificados con acido nitrico promueve el

asentamiento rapido del cloruro de plata y el lavado procede en un paso razonable.

Algunas consideraciones de seguridad son requeridas. La disolucion de la plata
en acido nitrico productos gases que necesitan de una campana de vapor. El uso de
salmuera salada y dextrosa (un alimento) son sin peligro. El uso de la sosa caustica
necesita por lo menos proteccion para los ojos y guantes de caucho y un cuidado
deliberado para evitar las salpicaduras cuando esta hirviendo. El &cido sulfurico se usa
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en un procedimiento de lavado y la fundicion de la plata “arena” necesita el cuidado

usual para los hornos y del trabajo con metales calientes.

1.6.1 Resumen del proceso

1. El desperdicio de plata se disuelve en &acido nitrico diluido. La mayoria de las
monedas y todo lo sterling se disolverd completamente. Si hay oro presente
permanecera como sedimento.

2. La solucion se filtra.

3. Una solucién salada limpia (salmuera) se hace con sal ordinaria de mesa.

4. La salmuera es afiadida a la solucidn clara, filtrando el nitrato de plata y un
precipitado blanco de cloruro de plata. Esto se deja que se asiente.

5. La solucidon (que contiene las impurezas y es generalmente verde debido al cobre) es
decantado (quitado) por medio de un sifon sencillo.

6. Agua caliente acidificada con acido nitrico se agrega con agitacion vigorosa Y el
cloruro de plata otra vez se deja que se asiente.

7. Repetir los pasos 5 y 6 hasta que el agua del lavado este bastante claro y luego se hace
una prueba para completar los lavados.

8. Después del ultimo lavado (generalmente después de 12 a 15 lavados) el cloruro de
plata con una pequefia cantidad de agua residual es mezclado con la dextrosa, aunque
otras formas de azUcar se podrian usar posiblemente.

9. Las escamas de soda caustica (lejia) se agregan con cuidado. La materia se pone muy
caliente y el cloruro de plata cambia a plata metalica.

Después de reposar toda la noche se prueba si se ha completado la reaccion.
10. Un lavado con agua como se describid arriba es repetido con la plata. Un lavado con

acido sulfarico al 10% se hace después de cerca de siete u ocho lavados con agua.
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11. Después que las pruebas muestran la plata libre de impurezas (cobre) tres o cuatro
lavados adicionales se dan.
12. A la plata se le elimina el agua en un filtro, se seca, se funde y se vierte en un molde

de lingote.

La solucion filtrada del nitrato de plata se mezcla con cloruro de sodio, sal de
mesa:
AgNO; + NaCl = AgCl + NaNOs (10)

El cloruro de plata es muy insoluble y es lavado repetidas veces y entonces es
reducido a plata metalica. Una lechada acuosa de cloruro de plata se mezcla con la soda
caustica y la dextrosa. La dextrosa se conoce también como glucosa D, azUcar de uva,
azucar de maiz, etc.

Cuando el caustico es agregado el calor de la solucién es suficiente para que la
reaccion se de. Primero:

2NaOH + 2AgCl = Ag,0 + 2NaCl + H,0 (11)

El oxido de plata entonces es reducido a plata metalica con la dextrosa con

férmula quimica gue acortamos a RCHO:

RCHO +Ag;0 + NaOH = 2Ag + RCHONa + H,0 (12)
CeH1207 + 2H" + 26 —» CeH1,06 + HO  E =0.45V
Ag,0 +2H" +2¢¢ —> Ag° +H,0 E=1.17V
Keq = 5.382 E 48

Un sistema algo sencillo de refinacion se ide6 el cual consiste de una serie de
lavados de agua caliente acidificado del cloruro de plata sin prescindir de los metales
despreciables. Hemos sido capaces con muchos cuidadosos lavados lograr 99.99% de

pureza en la plata final.

39



A una lechada himeda de este lavado del cloruro de plata agregamos luego las
escamas de sosa caustica. El calor de la solucidn hace esta lechada bastante caliente con
lo cual se acelera la préoxima reaccion quimica. La dextrosa (también conocida como
glucosa D, azUcar de uva, azicar de maiz, etc..)

El cloruro de plata es reducido a la plata en un muy corto tiempo. La reaccion es
muy exotérmica y un cuidado deliberado es necesario para evitar la sobre ebullicién.
Cuando las pruebas muestran que esta reaccion se dio, una serie adicional de lavados

remueve la solubilidad y la plata est4 lista para ser fundida.

Es un proceso por lotes, no son necesarios cuidadosos controles quimicos. Con
excepcion de los lavados, es rapido y el lavado se hace entre otras tareas de la
refinacion. Es demasiado caro para la seria refinacion de plata pero bastante bueno para

la recuperacion rapida de un pequefio producto secundario.

Una reduccion mas directa se puede hacer con hidracina. Preferimos este porque
es menos problematico. Sin embargo esto se debe hacer bajo una campana para evitar
los gases de hidracina. Cualquier residuo de hidracina se debe destruir después que la

plata se ha precipitado y ha sido filtrada.
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2. METODOLOGIA

2.1 Localizacion

La parte experimental de la investigacion se llevdo a cabo en las siguientes

instalaciones:
e Laboratorio de Ensayo Fisico Quimico de la Seccion de Quimica Industrial del

Centro de Investigaciones de Ingenieria, Edificio T-5 de la Universidad de San
Carlos de Guatemala, zona 12.
e Taller de Joyeria, ubicado en la zona 5.

e ALMESA, S.A,, ubicado en la Av. Petapa, zona 12.

2.2  Recursos humanos

o Responsable del Proyecto: Carol Elizabeth Barrientos Rojas.

o Asesora: Inga. Qca. Telma Maricela Cano Morales.
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2.3 Recursos materiales

2.3.1 Para cada experimento por el método de encuarte se utilizo:

. Para 10 K:
v' 4 gr. de chatarra de oro italiano de 10 K
v’ 2.67 gr. de cobre electrolitico
v" 0.5 gr. de borax
v" 14 cc. de &cido nitrico al 70%
° Para 14 K:
v’ 4 gr. de chatarra de oro italiano de 14 K
v 5.33 gr. de cobre electrolitico
v' 0.5 gr. de borax
v’ 20 cc. de &cido nitrico al 70%

2.3.2 Para cada experimento por el método de agua regia se utilizo:

o Para 10 K:

4 gr. de chatarra de oro italiano de 10 K

13.5 cc de acido clorhidrico

3 cc de &cido nitrico

13.4 gr. de sulfato ferroso hepta hidratado (FeSO, ¢ 7 H,0)

26.8 cc de agua caliente

RN NN SR

1 cc de &cido sulfurico
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o Para 14 K:
v' 4 gr. de chatarra de oro italiano de 14 K
13.5 cc de &cido clorhidrico
3 cc de &cido nitrico
18.7 gr. de sulfato ferroso hepta hidratado (FeSO,4 « 7 H,0)

37.4 cc de agua caliente

ASERNEE R NN

1 cc de &cido sulfurico

2.3.3 Para la refinacion de la plata se utilizo:

o Para lo que proviene del método de encuarte:
v’ 25 gr. de cloruro de sodio
o Tanto para lo anterior y como para lo que proviene del método de agua regia se
utilizé:
v/ 27 cc. de dextrosa (jarabe Karo)
v 75 gr. de soda caustica

v" 5 cc de hidréxido de amonio.

2.4 Equipo y cristaleria

El equipo y cristaleria fue empleada para ambos métodos de recuperacion y
refinacion utilizados.

) Balanza Analitica del Laboratorio de Quimica Industrial, Marca Adventurer

con precision de cuatro cifras significativas.
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Soplete de soldador autégeno de oxiacetileno, Marca Harrys
Soplete de propano

Crisol de ceramica

Beakers de vidrio de 100, 150, 250, 400, 600 y 1000 ml
Lentes protectores

Guantes de latex

Mascarilla de doble filtro para vapores, marca Climax

Maquina laminadora manual ajustable, Marca Caballin, italiana, con cilindros

de acero templado y cromados.

Plancha de calentamiento del Laboratorio de Quimica, Marca Sybron

Thermolyne Model Nuova Il

Bomba de Vacio del Laboratorio de Quimica, Marca Gast Model No. 0523

U4F-G582 DX

Embudos

Papel filtro Whatman No 2 y 3 de 9 cm de didmetro.
Pinzas

Campana de Extraccion del Laboratorio de Quimica, Marca Serproma.
Pizeta

Pipetas de 10 ml

Perillas para pipetas

Vidrios de Reloj

Earlenmeyers de 250 ml

Kitasato de 500 ml

Varillas de Agitacion de vidrio

Probeta de 50 ml
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2.5

Metodologia experimental

2.5.1 Disefio de tratamientos

El efecto de la variacion de la pureza del oro metélico recuperado, se evaluo
variando el método utilizado y el quilataje de la muestra que se utilizd. Se trabajaron 2
métodos diferentes, y a dos quilatajes diferentes, para adquirir un criterio mas amplio
sobre el comportamiento de la variacion de la pureza del oro y cantidad recuperada.

Para determinar la pureza alcanzada se hizo un analisis cuantitativo no
destructivo por el método de Fluorescencia con Rayos X, por medio del cual se
determina en forma de porcentaje cada uno de los metales que estan presentes en la

muestra. Este andlisis se hizo en el laboratorio de la empresa ALMESA.

Para el oro de los diferentes métodos que existen se escogieron el método de
encuarte y el método con agua regia, porque con ellos se puede recuperar y refinar a
pequefia escala el desperdicio de alto contenido de oro, ademas de ser faciles y
eficientes. Y permiten dar un tratamiento posterior a la plata para que también sea
recuperada y refinada, ademas los reactivos a usar son accesibles. Entre los
precipitantes que se pueden utilizar en el método con agua regia, se evalud la constante
de equilibrio y el grado de completicidad para cada uno, y se escogié el sulfato ferroso
por tener ambos valores altos y ser un compuesto accesible y no toxico.

La plata como es un subproducto solo se refind por un método para no afectar en
el resultado y de esta forma poder comparar entre los dos métodos utilizados para el oro.

El método escogido para la plata es facil y no es peligroso.

El tratamiento preliminar de la materia prima como la fundicion y laminado de

las muestras recuperadas se llevaron a cabo en un taller de joyeria, donde se cont6 con la
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ayuda de personas con experiencia en estas areas, sin embargo toda la parte de
tratamiento quimico se hizo en el laboratorio de quimica de la Seccién de Quimica
Industrial del Centro de Investigaciones de Ingenieria de la Universidad de San Carlos
de Guatemala porque fue necesario equipo y seguridad para el manejo de sustancias

toxicas.

Los datos obtenidos se analizaron estadisticamente por medio del analisis de
varianza de dos factores y se pudo comprobar que la pureza y la cantidad recuperada de
oro metalico depende tanto del quilataje inicial como del método utilizado, sin embargo

no hay interaccion entre ambos.

2.5.2 Diseio experimental

El disefio experimental fue completamente al azar y se utilizaron dos metodos; el
método de encuarte y el método de agua regia y dos quilatajes, 10 y 14 K. Teniéndose

con ello cuatro tratamientos diferentes y un total de doce experimentos.

Ademas se recuperé como subproducto de cada uno de esos métodos plata.

2.5.3 Manejo del experimento

La materia prima se compro con joyeros que utilizan chatarra de oro para trabajar
y se tuvo cuidado de que esta no tuviera soldadura para evitar en lo posible la
contaminacion con estafio.  Segun el método utilizado fue el tratamiento preliminar que

se le dio a ésta.
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Para el método de encuarte, se calculd la cantidad de cobre necesario para
reducir el quilataje inicial de la muestra a 6 K. Para fundirlo se utilizd bérax como
fundente el cual facilita el proceso de unién formando una pelicula protectora que evita
la formacion de éxidos, disuelve los 6xidos de plata, hierro, estafio, zinc, niquel, pero no
los de aluminio ni los de plomo que puedan estar presentes y facilita la fluidez. Al estar
ya fundido se dejo enfriar y se hizo una lamina.

La ldmina se enrolld y se colocd en un beaker donde se atac6 con &cido nitrico.
El sedimento formado se separ6 por filtracion y luego de varios y diferentes lavados se
fundio. A la solucion que quedo se le agrego cloruro de sodio para precipitar el cloruro
de plata y luego este se redujo a plata metalica con dextrosa y soda caustica, se filtr6 al

vacio y se fundio.

Para el método de agua regia, la materia prima se dejo en su forma original por
no tener piezas muy grandes. Se ataco con el agua regia y luego se filtré al vacio para
separar el cloruro de plata formado.

A la solucion luego de eliminarle el exceso de acido nitrico se redujo a oro
metalico usando sulfato ferroso el cual se utilizé porque no es agresivo ni tOXico y su
constante de equilibrio es bastante grande y el porcentaje de completicidad de la
reaccién es del 100% dando la reduccion completa del oro a oro metalico, por lo que es
muy eficiente. Al precipitado formado se le hicieron varios lavados y se filtro al vacio,
por altimo se fundio.

El cloruro de plata se redujo con dextrosa y soda caustica, se filtro y se fundid.
Todas las muestras se fundieron junto con el papel filtro utilizando un soplete y
en un crisol nuevo para no contaminarlas. Se hizo una lamina de cada muestra y se

peso en una balanza analitica para determinar la cantidad de metal recuperado.

Finalmente se hizo un analisis por el método de Fluorescencia por Rayos X para
determinar el grado de pureza obtenido en cada muestra.
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25.4 Procedimiento

254.1 Método de Encuarte

La materia prima se encuarta con cobre, la muestra se funde con el cobre

electrolitico a 900 °C, al estar frio se hace una lamina de esto.

Figura4. Materia Prima

La lamina se enrolla y se coloca en un beaker y se ataca con acido nitrico. Esto
se calienta con una plancha y se le agrega mas acido hasta que ya no haya

presencia de vapores.
En el fondo queda un precipitado color rojizo y en la solucién se encuentran

disueltos los deméas metales.

Figura5. Ataque con acido nitrico
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3 Luego esto se filtra para separar el precipitado de la solucion, para que sea mas

facil se utiliza una bomba de vacio.

Figura 6. Filtracion del oro

4 Al oro que queda en el papel filtro se le hacen lavados con agua hasta que ésta al

mezclarse con hidroxido de amonio no se torne azul.

Figura 7. Prueba con hidroxido de amonio

5 EIl oro recuperado se funde a 1063°C con un soplete en un crisol de material
refractario nuevo junto con el papel filtro donde fue recuperado. Se deja enfriar y

se hace una lamina.

49



6

Figura8. Bolita de oro fundido

A la solucion que queda se le agrega salmuera, se agita y se deja asentar toda la
noche. Se forma un precipitado blanco que es cloruro de plata, este se filtra y se
coloca en un beaker, aqui se lavada con una mezcla de agua caliente y &cido nitrico,
se agita vigorosamente y se deja asentar el cloruro de plata, se decanta y se repite

esto unas seis veces hasta que el agua del lavado este bastante claro.

Figura 9. Cloruro de plata

El proceso siguiente es el mismo que se le aplica al precipitado que se forma al
usar el método con agua regia. Ver la continuacion del procedimiento en el

inciso 9 del método con agua regia.
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2.5.5.2 Meétodo con Agua Regia

En este método no se le da tratamiento preliminar a la materia prima a menos que

las piezas sean muy grandes.

Figura 10. Materia prima

Agregar al beaker que contiene la muestra acido clorhidrico y acido nitrico, en
relacion de 4.5:1 en volumen. Se calienta a 60 °C para que la reaccion sea mas
rapida. Todos los metales se disuelven, quedando Unicamente como precipitado
cloruro de plata en la solucion, para evitar la presencia de plomo o estafio se le

agrega un poquito de acido sulfurico.

Figurall. Ataque con agua regia
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3. Luego de que ya no hay reaccion, se filtra al vacio con la ayuda de una bomba
de vacio. En el papel filtro queda el cloruro de plata y en la solucion se

encuentra presente el oro en forma de ([AuCI]™).

Figura 12. Separacion del AgCl de la solucion

4, La solucidn se coloca en un beaker y se calienta hasta casi sequedad, agregando
poquitos de HCI.
Se prepara una solucidn se sulfato ferroso hepta hidratado con agua caliente. Se
mezcla ambas soluciones y se agita dejandolo reposar toda la noche. Se filtra

para separar el precipitado dorado que se forma.

Figura 13.  Filtrado del oro metélico
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Cubrir el precipitado con HCI, agitar y decantar teniendo cuidado para que no se
pierda precipitado. Repetir esto tres veces.
Filtrar y colocar en el kitasato agua, si el agua se pone lechosa al mezclarse con

el HCI hay que hacerle més tratamientos &cidos.

Figura 14. Lavados con HCI

Hacer tres lavados con agua, luego dos con hidréxido de amonio y por Gltimo

tres mas con agua.

Figura 15. Lavados con agua
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7. Fundir usando un soplete en un crisol nuevo de material refractario a 1063 °C,

junto con el papel filtro.

Figura 16. Fundicion del oro

Figura 17. Oro fundido
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La bolita formada se pone en un bote con agua para que se enfrié y luego se

lamina.

Figura 18. Maquina laminadora

Figura19. Lé&mina de oro

El precipitado de cloruro de plata se coloca en un beaker y se cubre con agua , a

esto se le agrega la dextrosa agitando.
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Figura 20. Al agregarle dextrosa al AgCl

10. Se agrega por pocos la soda caustica y se deja asentar toda la noche.

Figura21. Solucion al agregar el NaOH

11.  Se filtra la solucion, pero como ésta es muy dificil de filtrar se decanta con

cuidado un poco de la solucion de encima.

Figura 22. Filtracion de la plata metalica
A
i
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12. Hacer seis lavados con agua y luego cinco lavados con agua acidificada con
acido sulfarico.  Luego al agua de los lavados se le agrega un poquito de
hidroxido de amonio y si ésta se torna azul hay que hacer méas lavados &cidos.

Por altimo hacer mas lavados con agua.

Figura 23. Lavados de la plata

13.  Fundir junto con el papel filtro usando un soplete y un crisol nuevo.

Figura24. Bolita de plata

14, Laminar la bolita de plata al estar fria.

Figura25. Lé&mina de plata
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2.5.5.3 Diagramas de flujo

25531 Método de encuarte

Figura 26. Diagrama de flujo del método de encuarte

Hacer laminas de 3 mm de espesor y enrollarlas en espiral

11

Fundir a 900 °C, 4 gr. de muestra con 2.667 gr. de cobre si

es de 10Ky con 3.734 gr. de cobre si es de 14 K

11

Colocar en Beaker y agregar 14 cc de

HNO; para las de 10K y 20cc para las

de 14K

4\
_|/

Calentar hasta que

desaparezca vapor

1l

Enfriar y decantar

11

Agregar 10 cc de HNOg, calentar, dejar que se enfrie y decantar.

Repetir hasta que el &cido no cambie de color.

1l

Filtrar cuidadosamente

Sedimento (oro)

Solucién (plata)

iy

o

1l

Agregar salmuera de 25 grs. |\ Dejar que se
— .
de NaCl en 100 cc de H,O asiente
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N

Hacer lavados con H,O hasta que
esta agua al mezclarse con

amoniaco no se torne azul

Tomar una muestra de la solucion y agregar mas

salmuera y si ésta precipita agregar mas a todo.

11

11

Fundir junto con el papel filtro a 1063°C

i

Laminar y pesar

Decantar y hacer lavados con una mezcla de
agua caliente con HNOj hasta que el agua de

lavado sea clara

i

Colocar en un beaker de 400 ml y agregar 5 cc de H,O

11

Agregar 27 gr. de dextrosa y agitar, luego

agregar por pocos 75 gr. de NaOH y

dejar que se asiente toda la noche.

11

Hacer 6 lavados con agua decantando sobre

un papel filtro y luego 5 lavados de agua con
H,SO, hasta que la solucion este limpia.

11

Tomar una muestra de la solucion clara'y

agregar amoniaco y si se torna azul se

hacen més lavados acidos.

11

Filtrar haciendo lavados con agua y

fundir con el papel filtro a 961 °C.
Laminar y pesar.
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25532 Meétodo con Agua Regia

Figura 27. Diagrama de flujo del método con agua regia

En un beaker de 150 ml poner la muestra de 4 gr. |—\ Calentary
_|/ )
con 13.5 cc de HCl y agregarle 3 cc de HNO3 agitar

11

Si aun no ha hecho digestién todo agregar mas mezcla

11

Dejar enfriar y agregar un |- N~ :
poquito de H,SO4 —/| Dejar sedimentar

11

Filtrar

Solucién (oro)

11

Colocar la solucién en
un beaker de 250 mli

11

Precipitado (plata)

11

Colocar en un beaker de 400 mly

agregar 5 cc de agua

11

Ebullir varias veces hasta formar

jarabe diluyendo con HCI

11

Agregar 13 cc de dextrosa y agitar,
luego agregar por pocos 35 gr de
NaOH agitando

Agregar a la muestra de 10K 13.3 gr.
de FeSO4e7H,0 diluido en 26.7 cc de
agua caliente y a lade 14 K 18.7 gr. en

37.4 cc. de aqua caliente.
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Dejar que se asiente toda la noche




Dejar que se asiente toda la noche

1l

Probar si la solucion no precipita

mas, agregando un poquito de la
solucién de FeSO4e7H,0

11

Decantar sobre un papel filtro

para que no se pierda oro.

11

Cubrir el precipitado con HCI y agitar
vigorosamente y decantar. Repetir esto 3 veces.

11

Hacer 6 lavados con agua
decantando sobre un papel
filtro y luego 5 lavados con

agua acidificada con H,SO,4

11

Tomar una muestra de la solucién clara
y agregar amoniaco Y si se torna azul

se hacen mas lavados con acido.

Filtrar y poner en el kitasato 10 cc de agua, si
al mezclarse el agua con el HCI que pasa por el
papel filtro se pone lechosa, hay que hacer mas

tratamientos acido hasta que agua quede clara..

1l

Hacer 3 lavados con agua y 2 lavados

con hidroxido de amonio y por ultimo

3 lavados maés con agua

11

Fundir con el papel filtro a 1063°C.

Laminar y pesar.
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con agua.
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Fundir con el papel filtro
a961°C

11

Laminar y pesar




2.5.6 Evaluacion estadistica

2.5.6.1 Media aritmética

La media aritmética o promedio de una serie de datos, estd dado por la ecuacion:

ux =X X/n (13)
donde:
2. = sumatoria de datos N = ndmero de datos
Lk = media aritmética X = dato obtenido
Tabla I1l.  Media Aritmética del quilataje final obtenido
) Media del Error Media del Error
) o Media del K
Método K inicial final Porcentual Porcentual
ina
respecto al método | respecto a 24 K
Encuarte 10 K 22.92
3.82% 4.3 %
Encuarte 14 K 23.01
Agua Regia 10K 23.18
3.36 % 3.45 %
Agua Regia 14 K 23.16

2.5.6.2 Anélisis de varianza

Cuando existen dos factores que influyen en los resultados, el anélisis de

varianza de dos factores permite determinar no sélo si los dos factores influyen en la
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respuesta, sino también si existe una interaccion significativa entre ellos.  Este analisis

permiti6 probar las hipétesis planteadas para este trabajo de graduacion, utilizandose un

nivel de significancia del 5%.

Yijk = K+ o+ Bj+ (aP)ij + sij
Sobre la cual se imponen las restricciones:
2 ai =0 2B;=0 2 (ap)ij =0

La ecuacién queda: Yik=p+ €ijk

Donde:

i = métodos (1,2)

Jj = quilataje (1,2)

k = repeticiones (1,2,3)

Yijx = variable de respuesta ij-ésima
u = efecto de la media general

€ijx = efecto del error experimental asociado a la ij-esima unidad experimental

Tabla IV. Porcentaje de rendimiento

Quilataje

Método 10K 14 K

40.717 56.844
Encuarte 39.653 53.977
39.587 55.243
37.478 47.884
Agua Regia] 37.873 53.027
37.309 55.556
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TablaV. Totales
10K 14 K Total
Encuarte 119.957 | 166.064 286.021
Agua Regia] 112.660 | 156.467 | 269.126
Total 232.617 :322.531 555.147
Tabla V1. Andlisis de varianza
Fuente Suma Grados | Cuadrado
L . . F F (0.05), (18))
Variacion | Cuadrados | libertad Medio
Método 23.786 1 23.786 5.334 5.32
Quilataje | 673.712 | 1 | 673.712 | 151.080 5.32
Interaccion | 0441 | 1 0.441 0.099 5.32
Error 35674 | 8 4.459 '
Total 733.613 11
Ho": o1 = O = 03
Ho: By = B2 = B
Ho & (aB)u = (oB)iz = (@B)1s = ......

Ha: Al menos una es diferente

o Fi1> Foos), ag) por lo tanto se rechaza Ho" y se concluye que el método implica

diferencias en la pureza del oro metalico y en la cantidad obtenida.
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e F,>Fouos) 18) por lo tanto se rechaza Ho y se concluye que el quilataje implica

diferencias en la pureza del oro metalico y en la cantidad obtenida.
o F3< Foos), g Porlotantono serechaza Ho y se concluye que la interaccion

es insignificante al nivel 0.05. Ademas esto se puede observar en la figura

siguiente :

Figura 28. Efectos aditivos

60

50 A

40 1

30 A

Media

20 A

10 A

uilataje
Q ! —e— Encuarte

—m— Agua Regia
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3.

RESULTADOS

Tabla VII. Resultados del método de encuarte
Grs. %
K _ Titulo S % Error
Muestra| =~ | recuperado | % Au | K final ] Eficiencia o
inicial final Rendimiento | Porcentual
S masa total

1 10 K 1.699 95.86 | 23.01 | 958.55 | 101.920 40.717 3.66

2 10 K 1.651 96.07 | 23.06 | 960.65 [ 99.040 39.653 3.45

3 10 K 1.673 94.62 | 22.71 | 946.20 | 100.360 39.587 4.90

4 14 K 2.356 96.51 | 23.16 | 965.10 | 100.943 56.844 3.01

5 14 K 2.262 95.45 | 22.91 | 954.50 | 96.915 53.977 4.07

6 14 K 2.309 95.70 | 22.97 | 957.00 | 98.929 55.243 3.82

Tabla VIII.  Resultados del método con agua regia
A
K Grs. Titulo ] % Error
Muestra | % Au | Kfinal ] Eficiencia o
inicial | recuperados final Rendimiento | Porcentual
masa total

7 10 K 1.545 97.03 | 23.29 | 970.25 | 92.681 37.478 2.88
8 10K | 1565 [96.80| 23.23 | 968.00 | 93.881 37.873 3.10
9 10K | 155 | 9591 23.02 | 959.10 | 93.341 37.309 3.99
10 14K | 1991 [96.20 | 23.09 | 961.95 | 85.304 47.884 3.71
11 14K | 2198 9650 | 23.16 | 964.95 | 94.173 53.027 3.41
12 14K | 2295 | 9683 | 23.24 | 968.30 | 98.329 55.556 3.07
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Tabla IX. Resultados de la plata obtenida

Grs. ) Error
Muestra Método % Ag Titulo final
Recuperados Porcentual
13 Encuarte 1.091 99.855 998.550 0.144
14 Agua Regia 0.791 99.240 992.400 0.759
Tabla X. Porcentajes de los metales presentes en cada muestra
K .
Muestra| Método | | %AU|%Ag|%Cu|l%Ni|%Zn|%Fe|%Pb|%Sn
INiCla
1 9585|052 | 1.17 | © 0 |093][143]0.10
2 10K |96.07| 067 | 067 | 055 | 0.12 | 0.28 | 1.64 | 0.01
3 9462|079 | 130 [ 030 | 0 [119] 180 | O
Encuarte
4 96.51] 0.14 | 0.17 | 054 | 0.2 [ 0.66 | 1.72 | 0.05
5 14K |95.45] 0.08 | 0.73 | 051 | 0.23 1 093 | 207 | ©
6 95.70| 0.27 | 027 | 0.73 | 059 [ 034 | 210 | ©
7 97.03| 0.04 | 0.08 | 067 | 0.1 [ 0.61 | 1.44 | 0.02
8 10K |96.80| 023 | 031|059 | o | o044 | 156 | 0.07
9 Agua 9591 | 0.06 | 0.34 | 092 | 0.02 | 061 | 214 | ©
10 Regia 96.19] 0.18 | 066 | 0.42 | 0 | 0.77 | 1.74 | 0.04
11 14K |9650| 017 | 009 | 062 | 0.24 | 042 | 1.95 | ©
12 96.83| 0 0 1 016|018 18] 0
13 |Encuarte 003 [9986 0 |o011] © 0 0 0
Agua | Plata
14 _ 0.65 009 O 0 0 [002] 0
Regia 99.24
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Tabla XI.

Promedio y desviacion estandar de las impurezas presentes

Impureza Encuarte Agua Regia
10K 14 K 10K 14 K

Pb 1.623 +0.151 1.963 +0.172 1.713 £ 0.305 1.840 + 0.086

Fe 0.800 + 0.382 0.643 +0.241 0.553 + 0.080 0.457 £0.242

Cu 1.047 £ 0.272 0.390 + 0.243 0.243 £ 0.116 0.250 + 0.292

Ni 0.283 £ 0.225 0.593 + 0.097 0.727 £ 0.140 0.680 + 0.240

Ag 0.660 £ 0.110 0.163 + 0.079 0.110 + 0.085 0.117 £ 0.082

Zn 0.040 + 0.056 0.340 £ 0.177 0.040 £ 0.043 0.133 £ 0.099

Sn 0.037 £ 0.045 0.017 £0.023 0.030 £ 0.029 0.013+0.018

Tabla XII.  Evaluacion economica

Muestra] Meétodo | g fino en muestra |Precio en $| g impurezas| Pérdida en las impurezas $
1 1.629 18.301 0.070 0.790
2 1.586 17.823 0.065 0.729
3 Encuarte 1.583 17.793 0.090 1.006
4 2.274 25.550 0.082 0.924
5 2.159 24.261 0.103 1.156
6 2.210 24.830 0.099 1.116
7 1.499 16.845 0.046 0.516
8 1.515 17.023 0.050 0.563
9 Agua 1.492 16.769 0.064 0.715
10 Regia 1.915 21.522 0.076 0.850
11 2.121 23.834 0.077 0.864
12 2.222 24971 0.073 0.817
13 | Encuarte 1.089 0.625 0.002 0.001
14 |Agua Regia 0.785 0.451 0.006 0.003

El precio esta segun cotizacion del mercado para el dia jueves 7 de agosto de 2003.
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Figura29. Comparacion de la pureza a 10K
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Figura 31. Comparacién de la pureza obtenida en la plata como subproducto de
la mezcla proveniente de la refineria de la chatarra de oro por ambos métodos
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Figura 32. Quilataje promedio obtenido de la refineria por ambos métodos
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Figura 33. Niveles de impurezas presentes en las muestras de oro recuperado por

el método de encuarte
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Figura 34. Niveles de impurezas presentes en las muestras de oro recuperado por

el método con agua regia
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Figura 35. Promedio de las impurezas existentes en el oro recuperado
por ambos métodos
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Figura 36. Impurezas existentes en la plata recuperada como subproducto de la
refinacion del oro por ambos métodos
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4. DISCUSION DE RESULTADOS

Como producto de este trabajo de graduacion se encontraron varios resultados,
que son de mucha utilidad para comparar los dos métodos de recuperacién y refinacion
utilizados en la metodologia. Se logrd determinar el método mas eficiente, facil y
econdémico de recuperar y refinar el oro y como subproducto la plata, lo que fue
comprobado por medio de andlisis estadistico y con ello dar solucién al problema actual
de la pérdida de los metales preciosos de alto valor econémico. Ademas con estos
resultados se podra implementar el mejor método y crear asi un nuevo medio de ingresos

al pais y de generacion de empleo.

En el presente proyecto de investigacion se utiliz6 materia prima de alto
contenido de oro, la razon de ello es que no requiere de tratamientos complicados
preliminares y de costo elevado y esta formada Unicamente por metales, ademas de
poseer un alto contenido de oro. Entre la materia prima de alto contenido se prefirio la
chatarra de oro, que son joyas viejas irreparables, y como puede observarse en la Tabla
Il (pagina 19) contiene entre 39-73 % de oro, esto depende del quilataje que posea.

Las variables respuestas son el porcentaje de recuperacion y la pureza obtenida
por los métodos utilizados, ya que estos son los datos que se obtienen y que determinan
cual es el método mas eficiente. Y las variables independientes son dos quilatajes y dos

métodos de refinacion.

Como puede observarse en las tablas VII y VIII y graficamente en las figuras 29
y 30 de la seccion de Resultados, se obtuvo una pureza mayor en el método con agua

regia para el oro tanto para las muestras de 10 como para las de 14 K. Y si se compara
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entre ellas como en la figura 32, donde se muestra graficamente el promedio de los
quilates obtenidos en cada método y a cada quilataje, se puede observar que para el
método de encuarte se obtuvo una mejor pureza para las muestras de 14 K, sin embargo
entre las muestras del método con agua regia no hay diferencia significativa. Esto nos
permite observar en el método de encuarte que entre menos impurezas hayan al inicio en
las muestras, se obtiene un mejor resultado final, ademéas se estd confiando que
inicialmente la muestra posea la cantidad de oro indicado, pero esto no es del todo cierto
porque el quilataje puede variar y solo se puede saber analizando cada muestra.

Si observamos el peso final obtenido del oro recuperado, es mayor el del método
de encuarte, pero esto es debido a que en ellas hay mas impurezas y se tiene un peso adn
mayor al que se debid obtener, por eso el porcentaje de eficiencia en la masa total
obtenida es muchas veces mayor del 100 %. Esto también lo podemos analizar desde el
punto de vista econémico como puede observarse en la tabla XII, donde se demuestra
que hay mas pérdidas econdmicas por las impurezas si se utiliza ese método. Esto
quiere decir que si una persona compra una muestra que fue tratada por el método de
encuarte estaria perdiendo aproximadamente 95 centavos de dolar, en cambio si compra
una tratada por el método de agua regia serian 72 centavos. Se observa que hay mas
pérdidas econdmicas en las muestras de mayor quilataje, pero es debido solamente a

(ue son mayores en tamafio.

Para la plata se puede observar en la tabla IX y en las figuras 31 y 35, que es
mejor el resultado para el método de encuarte que para el de agua regia. Si miramos la
pureza es porgue en el método de encuarte al cloruro de plata que se forma al reaccionar
el nitrato de plata con el cloruro de sodio, se le hacen una serie de lavados que ayudan a
eliminar los metales presentes como impurezas, y por tanto el cloruro de plata
proveniente del método de encuarte contiene menos impurezas que el proveniente del
método con agua regia. El resto del procedimiento es el mismo, asi que ya no hay

diferencias significativas y si hay contaminacion es durante la manipulacion y el proceso
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mismo, pero relativamente seria el mismo para ambas muestras. Ahora si evaluamos la
cantidad recuperada, también es mayor cuando es subproducto del método de encuarte,
esto es en primer lugar porque como puede observarse en la muestra 10 de la tabla VI,
se recuperd menos cantidad de oro que las demas muestras debido a que quedaron partes
de la muestra de chatarra que no fueron atacadas por el agua regia por la formacion de
una capa de cloruro de plata que inhibié por completo el ataque del agua regia, y por tal
motivo no se pudo recuperar ni el oro ni la plata existente ahi y esto afectd al resultado
final, pero esto también nos demuestra que no todas las muestras poseen la misma
cantidad de los metales aleantes, y en ésta en particular se pudo observar por la
formacion de la capa de cloruro de plata que se forma Unicamente cuando la cantidad de
plata es muy alto en la muestra y se ataca con agua regia y que también se puede
demostrar con la tabla | (pagina 8), donde hay diferentes formas de hacer las aleaciones
para un mismo quilataje. Por lo tanto el resultado final también depende de la cantidad
original de plata presente en cada muestra, la cual no se puede saber y que de esta
dependera también la pureza obtenida en ella, porque a mayor cantidad inicial en la
muestra utilizada se obtendré una mayor cantidad en lo que se recupere en plata.

Las impurezas presentes se muestran en la tabla X y se pueden observar
graficamente en la figura 33. Aqui puede observarse que hay plata, cobre, niquel, zinc,
hierro, plomo y estafio. Muchos de estos metales aparentemente no deberian de estar
presentes porque segun la tabla Il no forman parte de las aleaciones propuestas.
Ademas se usan diferentes tipos de aleaciones segun el tipo de joyeria que se vaya a
fabricar, porque cada una requiere de diferentes propiedades. Esto da una gran variedad
de diferentes tipos de aleaciones existentes en el mercado y que ninguna es igual a la
otra, pero ninguna de ellas utiliza hierro, plomo y estafio.

Por lo que todos estos metales si no estaban presentes originalmente fueron
adquiridos en algun proceso de su fabricacion, como es el caso del hierro que proviene

de las herramientas utilizadas.
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Todas las muestras poseen en mas alto porcentaje al plomo y esto se debe a que
las soldaduras de estafio utilizan plomo, sin embargo el estafio a pesar de estar presente
no lo esta en gran cantidad. Asi que mucho de este plomo ademas de provenir de la
soldadura, su mayoria proviene de fuentes externas por no usarse condiciones

controladas especiales para una refineria.

Asi que todos estos metales estan presentes inicialmente en las muestras
utilizadas y en diferentes proporciones. Esto solo puede saberse si a la muestra que se
utilizara se le hace un analisis preliminar. Sin embargo el método de rayos X como el
que fue realizado a las muestras finales, es un método no destructivo y puede conocerse
los porcentajes de los metales presentes; para el método el equipo es dificil de conseguir
en nuestro pais, y solo da un andlisis superficial. Ademéas como puede observarse en el
anexo se hacen unicamente dos lecturas y entre cada una hay una gran diferencia en los
resultados, esto nos demuestra que el analisis a pesar de tener un error muy pequefio no
es el mas satisfactorio y que a nivel molecular las muestras a pesar de poseer su
estructura cristalina no son homogéneas sino que existen &tomos extrafios que

sustituyeron a algin atomo normal de la red y estan presentes como impurezas.

Se puede observar en la figuras 33 y 34 que todos los metales presentes como
impurezas en mayor porcentaje son aquellos que tienen la misma estructura cristalina

que el oro, en cambio el zinc y el estafio como no poseen ésta, su porcentaje es minimo.

También se puede observar en la figuras 33 y 35, que las muestras que fueron
tratadas por el método de encuarte tienen un porcentaje mayor en todas las impurezas,
esto es porque como el oro nunca deja su estado metalico, quedan particulas pequefas de
estos metales adheridos al oro que no reaccionan con el &cido nitrico porque el oro
inhibe el ataque. Ademas de la cantidad de impurezas que habian inicialmente en las

muestras dependera la cantidad que exista al final, pero también puede verse que las
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muestras que fueron tratadas por el método de encuarte poseen un porcentaje mayor de
cobre y es debido a que se utilizd cobre para encuartar las muestras y mucho de ese

cobre que se agreg6 no pudo ser eliminado al final.

La presencia del zinc se explica porque éste se utiliza para la elaboracion de las
aleaciones ya que modifica el color empalideciéndolas y es un antioxidante, se emplea
para la preparacion de las soldaduras y se utiliza para bajar el punto de fusion de la
aleacion . Ademas se emplea en las aleaciones de oro blanco.

El resultado de la pureza para el método de encuarte fue de 22.96 K que
comparado al dato dado por Alsina (1989), hay un error porcentual de 3.82% , y el
resultado para el método con agua regia fue de 23.17 K con un error de 3.36 %. Pero si
comparamos ambos resultados con el ideal que es de 999.999 milésimas (24 K), el error
para el método de encuarte es de 4.3 % y para el de agua regia 3.45 %. EI Gnico método
segun Loewen (1995) que da una pureza de 24 K es el método electrolitico de Wohlwill,
por lo que los resultados obtenidos son muy cercanos a los datos tedricos.

Por todo lo anterior y con los resultados obtenidos del andlisis estadistico se
determina que el resultado obtenido depende tanto del método utilizado como del
quilataje inicial de la muestra (aunque esto ultimo se aplica mas al método de encuarte),
sin embargo no hay interaccion entre estos dos factores. Graficamente se muestra en la
figura 30, donde se puede observar que las rectas son paralelas, porque si fueran
perpendiculares habria interaccién entre el método y el quilataje. Esto se llama efectos
aditivos, la diferencia entre las medias poblacionales para los tratamientos j y jes la
misma para cada tratamiento, y la diferencia entre las medias poblacionales para los
tratamientos i e i"es la misma para cada bloque. (9-526) Esto quiere decir que las lineas
paralelas muestran un conjunto de respuestas medias para las cuales los efectos de

quilataje y método son aditivos.
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Por lo tanto con el analisis estadistico se pudo determinar que al evaluar por
separado el quilataje y el método estos influyen en los resultados obtenidos, pero si
ambos se combinan no influyen. Con esto, los resultados y todo lo que se ha discutido
se puede demostrar que el mejor método para recuperar y refinar oro del desperdicio de
alto contenido de oro es el de agua regia, porque a pesar de que con el metodo de
encuarte se obtiene una mejor eficiencia en la masa total recuperada esto no sera tan
significativo como en la pureza obtenida porque econdmicamente se obtendran mas
pérdidas. Y el mejor quilataje en la muestra inicial es el de 14 K, aunque en el método
con agua regia esto no influye significativamente en el resultado final, dando con esto

una ventaja mayor para quien lo utiliza.
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CONCLUSIONES

La pureza final de oro obtenida y la cantidad recuperada depende del método de
refinacion utilizado y del quilataje inicial de la muestra tratada, sin embargo

ambos factores no interactian en el mismo sentido.

Con el método de agua regia utilizado se obtuvo una pureza promedio de 23.17
K con un error porcentual de 3.45% y la eficiencia en la masa total recuperada
fue de 92.73 %.

Con el método de encuarte utilizado se obtuvo una pureza promedio de 22.96 K
con un error porcentual de 4.33 % vy la eficiencia en la masa total recuperada

fue de 99.45%, siendo mayor debido a las impurezas presentes.

El método utilizado para recuperar la plata como subproducto de la refineria del
oro que di6 un mejor refino es el de encuarte tanto en la cantidad recuperada

como en la pureza.

La pureza del oro recuperado por refino en ambos métodos evaluados se ve
influida por la presencia de metales contaminantes que en su mayoria es plomo,
gue no se pudo determinar su origen por ser proveniente de fuentes externas al
no usarse condiciones controladas especiales para una refineria; siendo para el
método de encuarte en las muestras originales de 10 y 14 K de 1.623 £ 0.151 y
1.963 + 0.172 y para el método con agua regia de 1.713 + 0.305 y 1.840 £

0.086 respectivamente.
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6. En el método de encuarte el cobre que se agrego para encuartar aparecio como

contaminante del oro refinado obtenido.
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RECOMENDACIONES

Antes de comenzar el tratamiento de refineria analizar el oro (chatarra), el cobre
(encuartante) y el borax (fundente) para comprobar que no estén contaminados

con metales pesados.

Para mejores resultados hacer un refinamiento inicial por el método de encuarte
y luego uno con agua regia, de esta forma se obtendra un oro y una plata de

mayor pureza.

Para obtener un oro de mayor pureza (999.99) volver a procesar el oro obtenido

pero electroliticamente.
Comprobar si hay estafio presente luego de haber realizado los lavados,

haciendo una prueba con una llama, si esté se torna azul indica la presencia de

estafio.
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APENDICE 1
Datos originales

Tabla XIIl.  Método de encuarte
Muestra K g Cu |gAuinicio]l] g 6K | g Aufinal

1 10 2.680 4,018 6.620 1.699

2 10 2.675 4.012 6.573 1.651

3 10 2.677 4.015 6.597 1.673

4 14 5.341 4.006 9.251 2.356

5 14 5.332 4.004 9.158 2.262

6 14 5.341 4.005 9.204 2.309

Tabla XIV. Método con agua regia
Muestra K gAuinicio| cc HCI |cc HNO3| g FeSO4 | cc H20 | g Au final
7 10 4.004 135 3 13.35 26.7 1.545
8 10 4.03 135 3 13.43 26.87 1.565
9 10 4.017 13.5 3 13.39 26.78 1.556
10 14 4.001 135 3 18.67 37.34 1.991
11 14 4.006 13.5 3 18.7 37.39 2.198
12 14 4.004 13.5 3 18.68 37.37 2.295
Tabla XV. Datos de la plata
Muestra Método g Recuperados
13 Encuarte 1.091
14 | AguaRegia 0.791
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% Eficiencia Error Pérdida en
Muestra | Método A f?nal Quilataje Titulo final | en la masa % Porcentual g fino en |Precio en ] J impurezas
tedrico final recuperada Rendimiento en el método muestra $ impurezas s
1 1.674 | 23.01 958.55 101.483 40.534 3.67 1.629 |18.301| 0.070 0.790
2 1.672 | 23.06 960.65 98.764 39.534 3.45 1.586 |17.823| 0.065 0.729
3 Encuarte 1673 | 2271 946.20 100.005 39.439 4.90 1.583 |17.793| 0.090 1.006
4 2.337 | 23.16 965.10 100.820 56.759 3.01 2.274 |25.550 | 0.082 0.924
5 2.336 | 22.91 954.50 96.846 53.923 4.07 2.159 |[24.261] 0.103 1.156
6 2.336 | 22.97 957.00 98.834 55.174 3.82 2.210 |[24.830] 0.099 1.116
7 1.668 | 23.29 970.25 92.607 37.440 2.87 1499 |16.845| 0.046 0.516
8 1.679 | 23.23 968.00 93.201 37.591 3.10 1515 |17.023| 0.050 0.563
9 Agua | 1.674 | 23.02 959.10 92.965 37.151 3.99 1492 |16.769 | 0.064 0.715
10 Regia | 2.334 | 23.09 961.95 85.307 47.872 3.71 1915 |21.522] 0.076 0.850
11 2.337 | 23.16 964.95 94.059 52.947 3.40 2.121 |23.834] 0.077 0.864
12 2.336 | 23.24 968.30 98.259 55.501 3.07 2222 |24971] 0.073 0.817
13 Encuarte 998.55 0.144 1.089 | 0.625 | 0.002 0.001
Agua

14 Regia 992.40 0.759 0.785 | 0.451 | 0.006 0.003
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Tabla XVII. Datos calculados de las impurezas
Encuarte Agua Regia
[
@ Promedio y Promedio y Promedio y Promedio y
é— 10 K | Desviacion | 14 K | Desviacion | 10 K | Desviacion 14 K | Desviacion
- Estandar Estandar Estandar Estandar
1.43 1.72 1.44 1.74
1.623 + 1.963 + 1713+ | 1.840 +
Pb | 1.64 2.07 1.56 1.95
0.151 0.172 0305 ... 0.086
1.80 2.10 2.14 1.83
0.93 0.66 0.61 0.77
0.800 * 0.643 £ 0553+ |___ 0.457 +
Fe | 0.28 0.93 0.44 0.42
0.382 0.241 0.080 |_._._. . 0.242
1.19 0.34 0.61 0.18
1.17 0.17 0.08 0.66
1.047 + 0.390 £ 0243+ | 0.250 £
Cu | 0.67 0.73 0.31 0.09
0.272 0.243 0116 | 0.292
1.30 0.27 0.34 0.00
0.00 0.54 0.67 0.42
] 0.283 0.593 0721+ | ___ 0.680 +
Ni | 0.55 0.51 0.59 0.62
0.225 0.097 0.140 | _._.__. 0.240
0.30 0.73 0.92 1.00
0.52 0.14 0.04 0.18
0.660 + 0.163 £ 0110+ |___ 0.117 +
Ag | 0.67 0.08 0.23 0.17
0.110 0.079 0.085 | _._._._. 0.082
0.79 0.27 0.06 0.00
0.00 0.20 0.10 0.00
0.040 £ 0.340 £ 0.040+ | ___ 0.133 +
Zn | 0.12 0.23 0.00 0.24
0.056 0.177 0.043 | _._._. 0.099
0.00 0.59 0.02 0.16
0.10 0.05 0.02 0.04
0.037 0.017 + 0030+ |___ 0.013 +
Sn | 0.01 0.00 0.07 0.00
0.045 0.023 0029 | _._._._. 0.018
0.00 0.00 0.00 0.00
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APENDICE 3
Calculo de muestra

A continuacion se presenta la muestra de los calculos realizados para la
obtencion de los resultados del presente proyecto, siempre se utilizan los datos para la

primera muestra:

1. Célculo de la cantidad de gramos recuperados tedricamente:
Gramos fino = g muestra * K/24
4.018 g * 10/24 = 1.6742 gramos de fino

2. Célculo de la cantidad de gramos de cobre para encuartar:
g fino + 3 g fino — g muestra=g Cu
1.6742 +(1.6742) — 4.018 = 2.6788 g Cu

3. Cantidad de HNO3 por muestra para el método de encuarte:
Muestra encuartada (3 g HNO3 / 1 g oro) (1 cc HNO3/ 1.4061 g HNO3) = cc HNO3
6.62 g (3/1)(1/1.4061) = 14.1 cc HNO;3

4. Cantidad de agua regia que se agrega por muestra:
g muestra (4 cc agua regia/ 1 g muestra) = cc agua regia
4.004 g (4/1) = 16.016 cc agua regia

5. Calculo de la cantidad de reactivo precipitante:

5.1 Calculo del FeSOy - 7 H,0:
Muestra (K/24) (8 g precipitante/ 1 g fino) = g precipitante
4.004 g (10/24) (8/1) = 13.35 g precipitante

93



5.2 Célculo de la cantidad de agua donde se disuelve:
g precipitante ( 2 cc agua / g precipitante) = cc de agua
13.35g (2/1) ) 26.7 cc agua

Célculo de la cantidad de dextrosa y soda caustica:

6.1 Caélculo de la cantidad de dextrosa:
fr>h*0.15 (1cc dextrosa / 1.38 g dextrosa) = cc dextrosa
1 (3%)(8.8)(0.15)(1/1.38) = 27 cc dextrosa

6.2 Caélculo de la cantidad de soda caustica:
1 r>h*0.3 = g soda caustica
1(3)(8.8)(0.3) = 74.65 g NaOH

Célculo del quilataje y titulo final:

7.1 Calculo del quilataje obtenido:
% Au*24/100=K
95.85% * 24 /100 =23.0 K

7.2 Calculo del titulo obtenido:
K * 1000 / 24 = milésimas
23.0 * 1000 / 24 = 958.5 milésimas

Calculo del porcentaje de eficiencia en la masa total recuperada:

Dato experimental / dato teorico * 100 = % Eficiencia
1.699/1.674 * 100 = 101.483 %
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9. Célculo de la cantidad de oro fino recuperado en la muestra final:
% Au * muestra recuperada / 100 = g fino recuperado
95.85 * 1.699/ 100 = 1.629 g fino recuperado

10. Calculo de la cantidad de impurezas presentes en la muestra final:
muestra recuperada — g fino recuperado = impurezas presentes
1.699 — 1.629 = 0.07 g impurezas

11. Calculo del porcentaje de rendimiento:
g fino / muestra recuperada * 100 = % rendimiento
1.629/4.018 * 100 = 40.53 %

12. Célculo del precio del oro por gramo:
349.5 $/onzatroy * 1 onza troy / 31.10359 =11.2367 $ /g

13. Caélculo del precio del oro recuperado:
g fino recuperado * 11.2367 $/g = precio $
1.629 * 11.2367 = 18.30 $

14. Calculo de la pérdida en las impurezas presentes por muestra:
g impurezas * 11.2367 $/g = pérdida
0.07 *11.2367=0.79 $

15. Caélculo del error porcentual en la pureza obtenida:

(dato tedrico — dato experimental) / dato tedrico * 100 = error porcentual
(995 - 958.5) / 995 *100 = 3.67 %
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16. Calculo del promedio y desviacion estandar de las impurezas presentes en el oro

recuperado:
16.1 Caélculo del promedio:

¥ datos obtenidos / nUmero de muestras
(1.43+1.64+1.8)/3 = 1.623

16.2 Calculo de la desviacion estandar:

¥ |media — dato obtenido| 2/ nimero de muestras

(11.623-1.43)* +|1.623 — 1.64/* + [1.623 - 1.8 ) /3 =0.151
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ANEXO

Figura 37. Carta de Aleacion de Metales

Aleacion de Metales, S. A.

Ave. Petapa 46-11, Zona 12
01012 Guatemala, C. A.
PBX: (502) 479-3880

Fax: (502) 479-3879

Guatemala 21 de julio de 2003

Seilorita
Carol Barrientos
Presente

Estimada sefiorita Barrientos:

En referencia a los analisis de laboratorio solicitados, adjunto los
resultados obtenidos por método de FLUORESCENCIA DE RAYOS X

para las 14 muestras.

Equipo utilizado: CMI Coating Measurement Instruments Series
XRX Serial Number: 98699

Error : 2-5 partes/mil

No de muestras: 14

No de lecturas/muestra: 2

Atentamente,

/!-"""'6 <~
. do Cabrera
Laboratorio/Refineria

 ALMESA
[ Nean de Nees, 3.1, ]
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Tabla XVI111: Andlisis de Espectrofotometria

CMI SmartLink FP Readings

App Name : Gama de Metales.app

Reading Material % Au % Ag % Gu Date/Time

1 96.11 0.43 113 7121103 11:54
2 1.21 7/21/03 11:55
3 7/21/03 11:57
4 7/21/03 11:58
5 7/21/03 12:00
6 7/21/03 12:00
7 7/21/03 12:02
8 7121103 12:03
Avg.

9 7/21/03 12:06
10 7/21/03 12:07
Ava.

11 7121/03 12:09
12 7/21/0312:10
Avg.

13 7121103 12:11
14 7121703 12:12
Avg.

15 7/21/03 12:14
16 7/21/03 12:15
17 7121/0312:19
18 i 721/0312:19
19 7121/0312:22
20 7/21/03 12:23
Avg.

21 7121102 12:24
22 7121103 12:25
23 ¥/21/03 12:27
24 Ti21/0312:28
25 7/21/03 12:31
26 72103 12:31
27 721103 12:35
28 T121/02 12:36
Avg.

i | “ v ; q |
E"L!CHHCL de Melgles, 6. ﬁ..]
Combkine International, Inc. - Machine: SE659 12:38 PM, Monday, July 21, 2003
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