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CAPITULO |

INTRODUCCION

La galvanotecnic o3 aquella parte de la electroquimico que se ocy
pe de los proaesos ne cescrios pora e lectrodepasitor capas de metales sobm plezos metéll

oo y on olgunas casos no metSlicos.

Lo operacion de electrodepésito es conocida desde hoce mas de cien
ofcs, y 5o meneiond por primera vez en lo literoture aproximodomente en 1800, En los
setento ofics subsiguientes se conservd cosi como un orte, del que poco se sobia en los as-
pectos quimicos y metolungicos esi como de los meconismos de regulacion y los condicio=
nes optimas de trobojo. En ese perlodo, los enchopadores trabojoban con formulos secre~
fas que pasobon de padres @ hijos. Con el gron o&l‘mw on los conocimientos de los pro=
piedodes fisicoquimicas de los soluciones, con el perfeccionomiento de lo moguinario y
de los instrumentos oe medicion y con lo obundoncio de sustancios quimicas de suficiente
purezo obtenidos e~ los dos primeres decenios del siglo presente, se sentaron los boses po-
16 que el depinitc electrolitico de metales dejoro de ser un orte y se convirtiera en un pro=
o910 teenico cientifico. A portir de 193C, la técnico de revestimiento metalico por lo co-

miente elacirico adquirio un lugor importante en lo ciencio y en la industrio.

Una gron proporcion de los electrodepasitos tiene el proposito de -



la produccion de un ocabodo decorativo como el dorado de proteccian sobre un mate -
rial base; como en el electrodepinito de xinc 6 galvonizodo. El objeto de estos proce=
308 o3 o produccion de uno superficie resistente o lo corrosion y frecuentements los ob-

jetivos de belleza y proteccion s obtienen simultaneomente .,

En olgunos emos el depdsito electrolition produce una superficle
que resiste ol desgaste meccnico como ¢l camo del cromodo, mientras que en olguncs -

ofres los electivodepisitos sirven gBro restouror portes gestodos.

Lo golvenstecnio trata de depdsitos metdlicos tales como: cobre,
cadmio, crome,oro, niquel, platino, rodio, plate, estafte, zinc, etc., siendo pesible
depositer oleaciones toles come lae de foton ( cobre - zinc ) y brence ( cobre ~ estafio ).

Esta tesis tretord en especial del control quimico del proceso de do-

rado, o sec lo obtencion de capos delgodos de oro sobre piezas metalicos.

En la Ultiens generacion el uso del dorodo en la industrio electrs -
nico, elactrico y asrosspacial he tenido un incremento ocelerodo, que ho relegado los
depdnitos de oro con fines decorstives, o un trmino relotivemente secundorio. El incre-
mento en el uso de oro pora los industrics menclonados onterlormente se debe fundomental
mente o las asrocteristicas espeeWicos de los depdsitos y s efectos sobre lo funcion de -
los componentes en las cuoles m resalize el electrodepbsito. En muchas de sws opliceclo -
nes ol oro es ¢l imico metol precieso que suministra los requerimientos ode cuados poro -

ello.

Los dotes emistentes paro el dorado se han vuelte répidomente olwo-



letos, debido o los avanaes te cnologicos en este p asi se ha podido ver que oque=~
llos sisremas usedos hace diez ohos hon sido mejorados con muchas innovaciones. Los
bofcs ontigucs pora el dorodo depositabon copas de oro o pequenas peliculas de clec -
ciones de oro. Los sistemos que han sido desarrolledcs en o dé codo pesado permiten =
hocer combics en los propiedades fisicas de los e lectrodepositos, medionte la incorpora
cion de swstoncies orginicas y de metales codepositodos con el oro. En lo actualidad

lo industric electranico e industrias colaterales mquieren de recubrimientos de ore que

seon g , durcs, resistentes ol uso, resi o la corrosion y de bojo porosidad,
misntras que poro los procesos de dorado con fines decorativos s necesiton depdsitos mey

brillantes, ductiles y resistentes ol uso con uno gron voriedad de colores y quilatajes.

Los necesidodes de produccion de copas de dorodo de difersntes
propiedodes quimicos, fisicos y meconicos han obligado al desorrolio de divernos tipes
de bofos que requisren de un control de composicion lo mas exacto posible pera produ=
cir piezos de colidod uniforme. En este trabojo se presentard una discusion de las Nani=
cos oneliticos necesarias pora llevor a cabo el control quimico adecuodo de los bofcs de
doredo de tal formo que se puedo conooer, o lo lorgo del tiempo, los voriaciones sufri=
dos por cado componente del befo y poder hocer Ias comeciones necesarios paro restable

cor lo compasician originol del mismo.



En el proceso de dorado se pueden empleer diferentes tipos de éno~
dos que generolmente son de platino, titanio platinizado, grofito y ocosienclmente oun=

que no recomendable, anodos de oro.

Los catodos siempre serbn los plezos o orticules o los que se les -

quiere aplicor lo copa de oro.

El mctificador de corriente o fuente de poder, tronsforme lo co -
wiente elactrico ollema en corriente elictrico dirseta que es lo inica copaz de produ™

civ lo reoceitn cotodico de mduccion.

€l voltfmetro servird para conooer lo diferencio de potencial entre
ol Gnodo y el citodo, mientras que o) omperimetro permitird saber lo intensidod de lo cae
rriente pasado en lo csldo electrolitico de formo tel que ol dividir la intensidad en ampe
w3 entre ¢l oreo del cotodo por recubrir se conoxoo la densidod de corriente de opero -
cion expresade en omperes por unidod de érea, que es uno de los foctores mbs importen-

tos en electroquimico yo que mide lo velocidod de lo eaccion de reduccion de los fenes

metdlicos duronte ¢l proceso.

Poro oblener un buen depdsito metalico sobre un catodo, indepen=
dientemente del tipo de ion contenido en la solucion, el orticulo por e lectrodepositer
necesito mcibir un proceso de preporacion de superficie que la deje perfectomente lim=

pio, libm de oxidos, grosos e incrustaciones.

¢! proaeso poro logror lo preparacion de superficie ontes menclo-

nodo o8 2omn lo obtancion del electrodeposito de oro, consiste en los siguientes pames:



CAPITULO 1l
PROCESOS DE DORADO

El principio de lo depositocion del oro se boso fundomentalmente
en uno celda electrolitica, en lo cuol, el anodo esta suspendido en el bofo y conecto-
do o la terminal positiva de un rectificodor de corriente, usando como catodo lo pieza
por doror y que tombién se suspende en lo solucion conectandola o lo temmina! negotive
del mismo; durante lo operccion lo corriente eléctrico produce uno reoccion de reduc =
cion de lcs iones ds oro, monovalentes o trivalentes, o oro elementol que se deposite
on ol atodo, de acuerdo con las siguientes moccienes:

Aut +1g ecennne ce AyPccecccecae (1)
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En ol prooeso de dorado s pueden empleer difsrentes tipos de éno~
dos que generalmente son de platino, titanio platinizodo, grafito y ocosionolmente oune

que no recomendable, anodos de oro.

Lot catodos siempre serin los plezes o erticulos o los que e les -

quiers aplicor lo copa de oro.

El mctificador de corriente o fuente de poder, tronsforme le oo -
rriente eléctrico allema en corriente elictrico directo que es la (nico copez de produ®

cir lo resceion cotodico de mduceion.

El voltfmetro servird paro conocer lo diferencio de petenciel ente
ol Gnodo y e| ctado, mientras que el omperimetro permitiré saber la intensided de la caw
rriente pasado en lo aelda electroliticn de forme tol que ol dividir la intensided en empe
s entre ¢l drec del chtodo por rmcubrir 38 conozan lo densidod de corriente de epero -
cion expresado en amperes por unidod de &ren, que es uno de los factores mis importen—
te1 en electroquimico yo que mide lo velocidad de lo reaccion de reduccion de los fones

metélicos duronte el proceso.

Paro obtener un busn depdsito metalico sobre un cotodo, indepen=
dientemente del tipo de ion contenido en la solucion, el articulo por electrodepositer
necesito mcibir un procsso de preparacion de swperficie que o deje perfectomente lim=

pio, libm de dxidos, grosos e incrustaciones.

€l proceso poro legror lo preparacion de superficie ontes mencie~

nodo osi como o obtencién del elecirodeponito de oro, contiste en oy siguientes pases:



V.- Fcbricacion de los componentes por doror .
2.~ Pylido de lo superficle por doror,
3.- Desengrose preliminar de lo superficie.
4.~ Electro desengrasado por inmersion en bofo alcoline.
5.- Enjuogodo por inmersian en oguo corriente .
6.~ Enjuogado por inmenidn en oguo cerriente.,
7.= Activado de lo sperficie,
8.- Enjuogodo por inmenion en agua corriente.
9 .= Enjuogodo por Inmersion en oguo cerriente.
10.- Electrodepdsito de cobre.
11, - Enjuogado por inmersion en ogue corriente .
12.- Enjuogodo por inmenin en agua corriente .
13.- Electrodepdsito de niquel .
14.- Enjuogodo por inmension en oguo corriente.,
15. - Enjuogado por inmersion en ogua corriente,
16.- Electrodepisito de oro.
17.- Enjuogado por inmenion poro recuperacion de errastre de oro.
18. - Enjuogodo por inmersién en oguo corriente .,
19.- Secado de las plezos dorodos .
20,- Obrencion de! producto terminedo.

De todo este proceso en acasiones s pusden omitir alguncs de los
pasas come ol estrizado, niquelodo y les enjuagues correspendientes pero todm los de -

mbs etapor sen imprescindibles paro obtensr pisras daradm cen un asahndn de cnlldnd -



A continuacion pasaremos @ describir en forme breve code uno de

los pasos ionados en el p ontes todo.

| .~ Fabricacion de los componentes por doror.~ Este proceso co-
mo s titulo lo indico es especifico poro cade planto de derado por lo que s deseripeiin

dependsra del tipo de articulo por doror.

2.~ Nulido de lo superficie por doror.~ En esto etapo lo superfi -
cle de los onievios por doror s pulen pora eliminar imperfecciones de lo superficie y
dejoria tersa y brillonte con lo cvol se logrard oblener depisitos de doredo tombién ter-
s0s y brillantes, yo que, ¢! metal elecivedepasitado seguirh el contomo de lo superficie
sobre lo cusl se depesiton electroliticamente las diferentes copms mquerides come pusdse

ser cobwe, niquel y oro.

El pulido de lo pieza se hoos gensralmente por medio de nedas -
de monto, montodos en un dispositivo que los permite girar o unes 1750 rpm. Sobre eof
cento de los discos de telc w aplico uno pesto que contiene acido estedrico, suintensios
grasos y el polvo obrasivo que vo 0 pulir y abrillantor lo superficie de los orticules por

electrodepositor.

En algunos casos se utiliza el proceso de electropulido el cvel, es
mds caro que ¢! pulido mechnico mquiridndose condiciones de aperacion dificiles do -
controler por lo que su uso 316 poco difundido, eim cuondo con tendencia © incremen=

tor sy wiilizecion .



el punto anterior, duronte el pulido se empleon postas que contienen substoncies grasos
que se adhieren firmemente o la superficie por electrodepositor y que es necesorio eli -
minar de los piezas poro obtener electrodepositos odherentes de olto colidod. Los com -
puestos grasos pueden ser de origen mineral o de origen orgonico y coda uno de estos tie
pos necesita un proceso diferente, asi por ejemplo, los grosas de coeite de origen mine-
rol no son suponificobles, como los grasas de origen orginico, por lo que w eliminacion

-

se llevo o cabo mediante el lovodo con disolventes orgoni toles como: gasolino, ben

ceno, triclorostilenc entre otros. Estos disolventes se pueden utilizar toanto en fase If =
quido como en fase vapor, siendo mas recomendable esta Ultima. En este coso los ontf =
culos por desengrasor son suspendidos en uno comora cerrade, poniéndolos en contecto
con los vaposes del disolvente que se encuentro en ebullicion. Los vopores del disolven
s condeman sobre los piezes frics y disvelven los residuos groscs que son errastrodes
por las gotes del disolvente condensado que coen nuevamenie en el fondo de lo camaro,
en donde el solvenie se encuentra en ebullicion, repitiéndose el proceso de e vaperacitn
y condensocion en formo continua, de tel forma que lo operacion de desengrose se com -

plete en lapsos oaproximodos de un minuto.

El disolvente deberd producir vapores pesados pora mducir les pér=
didas por evaporacion al minimo y tomblan deber de tener un bojo calor lotente de eve-

porac on paro osegurar su condensacion rapido,

De acuerdo con lo onterler el triclorostileanc reune los carocreris -
ticas maneionados en el parrofo onterior por lo que su uto e3ta ampliomente difundido,

senlaFig. (2) s tiens un esqueme explicotivo de la forme en que 1o efechio ol de -
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serjrae con ese solvente.

Una de las tecnicos mas modernas para desengrosor eficientemen-

(] labe b

te las piezas por electrodepositer utiliza el ultrotonido y el procedimé
en tener un tanque en el cuol s pone un detergente o solucion desengrosonte o tempe -
raturas de 70 °C 6 moyores. Les plezas por desengrasar se introducen en el tanque y en-
tonass se acciono el dispositivo que produce ondes ultrosénicas, que ol mboter sobre lo
piezo con graso lo desprende en formo mechnico, siendo lo grasa copturada finolmente

por la solucion demergente.

4.~ Electrodesengrasodo por inmersion en bofo olcaline .- El desene
grase por solventes o por ultrasonido no elimine totalmente las gresas orgdnicas soponifi-
cables remonenies por lo que estes s eliminon eprovechondo la prepiedod que estos tie-

nen de formor jabones.

Las groses saponificables reaccl con los @lcolis poro formar jo-
bones, @i por ejemplo, o esreering es sopenificable y estd formade por un ester o so! o
g8nico cuyo nombre es estecroto de glicerina. Cuondo lo esmeoring reccciona con wn él-

csli so saponifico libsrondo glicerina, de acuerdo con lo siguiente meccin:

CyMs (C17 Mg €00 )y + 3 KOH ———em
esteorato de glicsring + hidroxido de potasio

( espmoring )

———w= 3(17 H3s COOK ¢ C3Hs ( OH )3

esteararn de sodio + glicerine
[ inkdin



-1 -

Reacciones similores ocurren entre los Glealis y otras grasos comu-

nes toles como los derivados del dcido oleico y polmitico.

Ei resultado de la saponificocion es la formacion del jabon que es

soluble en oguo por lo que se puede eliminor de lo superficie por lavado.

€l proceso de formacion de jobon pueds coslerarse conectondo los
pieTos que se quieren dessngrasar como catodos en una celdo electrolitics. El énedo lo

forma generalmante el toanque que contiene lo solucion alcalina y, que es eonstruido con

1amino de casro de bojo corbono el cual no es Jo poe le solucion olcalina.

El proceso se llevo o cobo eplicondo uno densidod de corriente ]

todico de 3-4 -p/émz, durante un tiempo que pusde vorier de 30 segundos o 2 minutos,

Lo solucion alcolino se traboja o rempereturas superiores @ los 70°C,
Durente el proceso en el catedo se liberon burbujos de hidrogeno que oyudan o eliminor =

lo graso por efecto de orrostre,

Los soluciones olcalinos desengrasontes son muy veriodas en su com
posicién y #sto depende de! tipo de metol por desengrasar pero podemos decir en N rminos

omplios que los tes fund tales son productos quimicos que produzcen pH ol-

L 44

colino, @3 decir, superior 0 7, cuondo se disvelven en aguo.

Los componentes mos usados son: hidrbxido de sodio ( NoOM ),
carboneto de sadio ( NoaCO3 ), fovfero trisddion ( NayPO, ), silicete de sodio ( Nop$iO3 ),

cianuro de 1adio ( NeCN ) y borex ( Nozl‘07 )e



Las soluciones desengrosantes alcolinas se preporon en concentro-

ciones que oscilon desde 80 g/| hasto 260 g/1.

5.~ Enjuogado por inmension en ogua corriente .~ Después del de~
sengrase de los piezas por elecirodepasitor, estas son lavadas por inmersion en un tan =
que en ol que fluye ¢! egua en formo constonte paro que el oguo de! lavado no incremen~
te su confenido de impurezo con loy orrastrodas del 1anque de desengrase ol tanque del la
vado. Esto aperacion duro apraximadomente de 5 - 10 segundos.

6.~ Enjvagado por inmenion en aguo eorriente .~ Este segundo en-
jvogue se realizo en formo similor o lo descrito en ¢l paso anterier y aseguro lo comple~
to eliminocion del jobbn formado durante el desengrese .

7.= Activado de lo superficie.~ Durante este paso e ¢liminon las
trazos do omido que pusdan existir en lo superficie de las piezos por electrodepositor y
lo remocian se logro sumergiéndoles durente 5 - 10 segundos en una solucion de beido -

clorhidrico dilvido,

8.~ Enjuogodo por inmeribn en aguo corrienm .- En esto etapa
eliminan ¢! 8cido adherido en les plezas duranm lo octivocion de lo superficie. Lo in-
menion de Ias plezcs en ¢! aguo de enjuague torda oproximadamente de 5 - 10 segundos,

utilizendo como en las enjuogues anteriores aguo corriente

9.- Enjuogedo por inmanién en aguo corriente .~ Este segundo en-

jvague completo les ne cridedes pemeguida en ¢l pemo enterior.



10.- Electrodepdsito de cobre .- Algunos articules por doror, como
los piezos de joyerio borato que son fabricados o partir de metales y aleaciones tombién
borotas, necesitan recibir un e lectrodepinito de cobm brillonte pore oblener un depdsi-

to finel de oro de bueno colidod.

Depsndiendo de! tipo de metal por cobrizer, lo obtencidn de fe
copo de cobme s8 hace utilizando bofos Scidos, bafos alcolinos & ombos.

El proceso de cobrizedo acido utilizo une solucion de sulfoto de -
cobre con una congeniracion de esto sal entre 200 - 250 /1. Adiciondndole acido sulfd
rice en uno proporcién de 50 g/1 y operando © temperoturo embiente, con une densidod
de corriente cosidico de 1-2 omp/dm?. Exto densidad de corriente pusde mr incremen-
tode hosto 10=15 amp/dm2, si lo solucion de cobrizado o los plezes por ebecivodepositer
mciben ogitecian o movimiento.

El esbrizado elcolino se logro utllizando seluciones de clenuss ol-

colines complejos d» cobre .

Lo formulocitn bisico de | solucion de cobrizado olcalino comsise

o on lo sigviente:

Cienurode cobm  ..0...o.0v.s 8-87 g/l
Clenuro de sodioc  .......o0oen 5675 9/
Midebxido d® 10di0 ...o..0veees 7.5-159/1
Donsidad de corrient ........... 2amp/dmi

Temperoturo de operacion ........ 60°C



Como el motivo de lo tesis es el control quimico del doredo, no
nos extenderemos mds en le discusion de este punto, que es motivo de un estudio inde-

pendiente ol que nos ocupo.

Los pasos 11 y 12 corresponden o enjuogodos por inmension en oguo
corriente similares o los descritos anteriormente que eliminan los componentes de la so -

lucion da cobrizedo, adheridos o les piezas por electrodepasitor.

13, Electrodepdeito de niquel.~ Posterior o! cobrizado se oplican
o las piezos por doror copas gruesos de niquel que aywden a eviter o aparicion del metel
bese cuando ls copa delgoda de oro elecirodepceitodo se desgaste y que ocasione un a8 =
pecto indesscble en las piezes de joyerio bersto.

El niquelodo se llevo @ osbo con solucionss formuladas o base de

swifoto de nigus!, elorure de niquel y acido bbrico, que octio como rmgulader del pH.

Lo formulocion basico se debe ol investigador Waths, o cve! eon-

tiens los siguientes componentes

Sulfero de nique! hexshidrotado «.evevssoo 300 g/1
Cloruro de niquel cesereesses 55
Acido borico coseesecanne L
Temperoturs de operackdn  ....eceiaes 50-60° C
Dorwidod de carriente  .e..oeuvons 1-10 omp/dn?

'“ 00000 esessrsrenrne 3.5"05



Tonto en el proceso de niquelodo como en el proceso de cobriza~
do acido o olcolino actualmente se ogregon algunos ogentes de adicion, que cumplen
lo funcion de producir depdsitos brillontes, que no requisren ningin pulido adicional

do iniclol , o los plezas criginoles ontes de electrodepositone .

al propor

Por las mismas razones explicodas en el caso del cobrizade, tom -

POCO Nes extends mos M en et proceso de niquelade.

14.- Enjuegado por inmenion en oguo comriente.- En esto etapo
0 elimine lo solucion de nique! odheride @ los piezcs nigueladas, pero eviter que los
soles que componen lo solucion de niquelodo puedan contaminar posteriemmente i 50 =
luciones de dorado.

15.- Enjuogado por inmersién en oguo comriente .- Con este segun-

do enjuague se gorantizo lo eliminacion totol de lo solucian de ;\k;wldo.

16.- Electrodepésito de oro.~ Este poso es el mas impertante pero
ol deserrolio de esto Mesis por lo que oqul solomente lo describiremos someremente , y en

ol copitvio siguiente se hord une descripcion mas detalleda del proceso.

£l proasso de dorado servird paro oplicor copas de oro que pueden
verior desde frocclones de micro hosta espesores apreciobles cuondo se requieron trabo -

jos de corocteristions especieles.

El dorodo se puede efechvar depositando oro puro de 24 K o oleo -
clones que tendrin menor kilataje dependiendo de la contidod de otros metales que s

codepesiton simuiréneomente con el ero y, que le imparten a lo copo de derodo prepie-



dodes especificas o bien diferentes tonos .

17.- Enjuogado por inmersion para recuperacion de orrastre de

oro.= Dodo el alto volor que tiene el oro contenido en los soluci de dorodo el en
juogodo preliminar poro este proceso no se hace por inmersion en aguo corrlente, sino

que se hoce en un tanque con oguo estatico en donde se disuslve la solucion de dorodo

orrastrado .

€l aguo de esto primero etapo de enjuague servird para adicionar-
lo, conferme se mquiere ol tanque conteniendo la selucién de dorado con el objeto de
mantener constente el nivel original que se va abotiendo en forme constonte debido o
perdidos pot eveporocion, yo que las soluclones de dorodo también se trobajon en co -

liente, como los de cobrizode y niquelado.

18.- Enjuogodo por inmenion en aguo corriente .- Este segundo
enjuogue s leve o eabo utilizando oguo cortlente y morce lu etopo final del proceso
de electradepésito yo que los dos siguientes posos que describimos o continuacion sdlo

servird poro obrerer el anticulo dorado finol,

19,- Secodo de los plezas doradms .- En esto etapa se eliming el
oguo residual acrerido o los superficies de los plezes dorados y el secodo se puede lle -
vor @ cobo deis~4o los piezas ol medio amblenm pere preferiblemente s hace por me -
dio de aenrrifugacion con ol caliente que elimina o posibilidad de manchas de sales
dejodon por el ¢;u0 ol e voporane sobre lo plezo yo que lo centrifugacian desalojo to -

tolmerre los miiduos de ague.
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20,- Oblencion del producto terminado.= Como su solo titulo lo

indico, este pao del proceso permite obtener las plezas dorodos que seran sometidos o

inspeccion o fin de ejecutor la operacion de aceptacion o de mechozo de los mismas, lo
cucl depende de si cumplen o no con los requisitos y normas de colidad requeridos por el

fabriconte y el comprador.

Con la breve descripcion anterior se ha bosquejedd ¢! proaeso ne-
easorio poru oblener piezcs dorodas y dado el fin de esto tesis, esto s enfocord sobre lo
impertancie que tiens ¢! control quimico en las soluciones de dorede, por lo que precede-
remos ¢ pasar ol sigwiente copitulo, en el cuol, s describen los diferentes tipes de bonos
empleados poro ¢) dosado, asn cbjeto de conocries, y ol estableesr los porbmetros ne -
avsorics poro ls ejecucian del contvol quimico ade cuado de los mismes .



CAPITULO 11}

T1P0S DE BAROS DE DORADO

En el copitulo anterior . menciond que en lo actvelided se tie -
nen procaesos de dorodo que depesitan cupes ée oro de 24 K daleeciones de oro oo otves
metoles como cobre, niquel, zinc, codmio, indio y ploto entre los principoles que pro -
duaen depositos de oro de quilateje inferior o los de oro puro.

Tonto el depaeito de capes de or puro como de clsociones de o
58 pusden liever 0 buen Nrmino con tves tipes de seluciones, que de eaverdo con su pH

® pueden ciamificor en:

Bo%os alcolinos
Boros Neutros

80%as Acidos

A continuacion explicoremos en que consiste cado tipo de boRo :
BARNOS .72, .25, Generalmente los woluciones alcalinas se refleren o electroli-
108 Que cOP* e~ e~ cionurD, OUNQUE o3 necssario menclonar que se han derorrollode olgu-
nas olucioses coneniende ferrocianuro y que ne san tonicos como los soluclenes cianu-

rados, sin emborgo, |@ seluciones olesline cen ferrssianure haste la focho tolo hon



nido aplicacion comerciol limitodo.

0 ).- Soluciones Cianurodas.- Debido o que el oro es un metol -

coro he sido costumb: tener el ido de oro en lo solucion lo mas bojo posible
generoiments entre 1 y 3 /1, como resultado de lo anterior lo densidod de comiente de
berd ser mantenida muy bojo yo que la eficiencio catedico de depisito se incremento

con lo concentracion de! metal disuelto en lo solucién.

E! efecto de lo concentracién de oro sobre le eficiencio catddico

do| depdeito se muesive en lo figura (3).

Algunas composiciones tpicas de bafes clamuredas son:

BAROS CIANURADOS DE 24 KILATES
COMPONENTE N oA o/
Oro como clanuro 21 8.4 10
Cianuro de potasio libre 5 n 12
Fosdoro disodico 4 0 0
Corbenato olcalino Vorieble Verisble Vorieble

Estes soluciones se trebojon o temperatures que fluchion de &5 o

70°C yde 0.30 0.4 omp/dm?, con ogitacion vigorasa,
Los soluciones diluldas que hemos descrito han mostrodo a lo lergo

de! tiempo que no son tan economians como se creio el principio, debide o su bajo con-

tenido de oroectuaimente en les Estodos Unidos de Norteamirico se esthn empleandu so-

luciones con lo siguiente compasicion:
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DORADO DE 24 KILATES

Oro como cianuro
Cianuro de potasio libre
Tempercturo

Dersidod de corriente

8-l4gN
15-30 g/1
60-70°C
0.2-1 amp/dm?

Mientras alguncs electrodepositodores tambitn adicionan de 15-30

@/1 de fosfato y corbonato a este electrolite, es aparente que esto no es almolutamente

esencicl poro o bueno operocion de dorado, yo que el fofaro pusds ser perjudiciel po-

ro ol dorado cuando se utilizan soluciones con aditivos organices.

€n Rusio los bafos poro dorado rapido con depdsitos gruesos de oro,

tienen la siguiente formulocion:

DORADO RAPIDO DE 24 KILATES

Cianuro de oro y potasio
Cianuro de potasio libre
Corbonato de potasio
Hidroxido de potasio

Demsidad de corriente cotodlco
Demidad de comiente anadico
Temperature de operocion

Anaodos

15-25 g/
8-10 g/
hosta 100 g1
hasta | g/1
2-4 omp/dmd
| omp/em?
55-65°C
Oro



Bouer desorrol16 uno solucion de oro que contradice olgunas de las ideas iniciales se ~

guidas haita haoe poco.

Durante mucho tiempo se creyd que los depdsitos de soluciones -

sadben raembe

con alto contenido de oro tenfan una alte fendencia a formor depdsitos poco

Por otra porte lo lireraturo mencionobo que el contenido de cianu~
1o libre no deberic de exceder de 15-20 g/1, yo que cantidades moyores producian de -
positos de color rojo intenso, sin emborgo, Bouer encontro que le concentrecion de clo-
nuro libre pusde ser incrementada apreciablemente sin lastimar fe solucién. A bojes omn
tenidos de cionuro libre, por ejemplo, con relociones molares de cianure libre 0 oro de
201, el deposito de oro oblenido consisie en cristales grandes que tienden o former or -
boresaencio de color cbscuro en los bordes.

Por otro perte o relociones molores muy grandes de clanuro libre o
orode 80 a 1, los depdsitos también son cristales grusscs pero que sole se depositen per-

ciolmente sobre lo superficte.

Los mejores resultades son obsenides o relaciones molores de esrco

de 200 1.

Como conchnidn de su estudio Bover propuso la sigulente composi-

cian que es la mejor:



DORADO GRUESO DE 24 KILATES

Oro 1891
Cionuro de potesio 120 g/
Hidréxido de potasto 4gn

Sulfito d» perasio 4N
Veinillina 0.3/
Temperchura de operocidn 80°C

Deneidad de corriente 0.5-2 emp/de?

El propésito de! sulfito y lo vainilline son praducir depisitos de om0
de grano fino de consideroble espesor, por ejemplo hasto 10 milésimas de pulgade pero
o pesor de fodo o averior esta solucion no tiens gran importancio o lo fecho.

b ).~ Bofios olcalines paro depdsites de aleociones.- Los anterior
mente descritos producen depdsitos de oro de 24 K, pero actualmente, 1o wan muchms
soluciones alcolinas clanurodos pora depositor sleociones. Algunas de estas formulacio
nes produasn depdsites de colores especificos come omorillo, verds y rojo. Otras solu~
clones clanvredas producen depdsitos de propledades determinadas, misniras que un ter~
oer grupo depositen copas de bajo quilataje que mducen el costo del oro electrodeposi=

fodo,

Como ejemplo de soluciones que producen depésitos con diferentes

coloms renames las siguientes formulaciones:



ORO VERDE

Cionuro de oro y potasio
Cionuro de plata
Cianuro de potasio
Temperoturo

Densidad de corriente

ORO ROJO PALIDO

Cianuro de potasio y oro
Ferrocicnuro de potosio
Cionuro de cobre
Cionuro de potasio
Temperoturo

Dersidod de corriente

379N
0.7-1.5 g/t

7.5/

lchluq;/dm2

3.7/

30.0 9/
1.5-3.0g/1
75N
40-70°C
204 aup/thz



ORO AMARILLO PALIDO 10 K

Cicmuro de or0 y potasio 379/
Ferrocionuro de potasio 30.0 g/1
Cianuro de niquel y potasio 1.8g/1
Cienuro de potasio 3.7/

Tempe roturo &0-70°C
Densidod de corriente 2 0 4 ewp/dm?

OR0O ROJO

Cianuro de om0 y potasio 3.7/
Ferrocionuro de potasio 30.0p/1
Cianuro de niquel y potasio 1.8/
Cionuro de cobre 1.8/
Cionvro de potasio 7.5/
Temperoturo 60-70T
Densidod de corriente 2 0 4 amp/dm?

En los oleaciones oro-aobre enumerados en los tablas enteriores,
50 pusden obteervor todos las voriaciones del color desde e! amearilio hasta el rojo pro -

fundo poro 1o aleocion rico en cobre ,

Los contenidos de ploto produoen aleaciones con colores que van
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werdose de color verde definido.

Los combios de color en los depdsitos de oro producidos por les -
comstituyentes de aleacin s musstran en lo siguiente tobla:

CAMBIO DE COLOR EN LOS DEPOSITOS DE ORO MODUCIDOS
POR LOS CONSTITUYENTES DE ALEACION

ALEACION cCoLORr

Cobre do amerillo pme o rojo phiide hawte refe
Nigw! do amerilio pese @ ameritio phiide hmte Maneo
Cobsle o amarillo pme @ nsrenje haste verde
Cadnio do emorilio @ verds

Flee do amorilio @ verde

Slamte & amarilio o vielete

Peladie do amorilio @ amarifie pflide

indie y plato Asul clele

A eantweciin @ pressnten des tebim dends 0 chsorve lo infhan-
cie o lo doraidud o corvients en lo cempmiciin do elossionss d ero-esbre y cre-plete,



ALEACION ORO - COMRE
Electolito: 0.20 N KCu ( CN )y, 0.04 N KM(CN):, 0.07 N XCN
Tompevatura: 70 °C
DENSIDAD DE CORRIENTE COMPOSICION DE LA ALEACION
CATOODICA
(amp/de? ) A% %
0.3 7.0 890
0.4 L AT 1284
0.5 neo 7353
0.6 s421 ar
0.7 Q0 5880
0.73 34.0 &40
ALEACION ORO-PLATA

Elocaolito: C.ﬂNKAu(CN)’ 0.0' N KAg (CN )y, 0,148 N KCN
Temporonwe: 10°C

OENSIDAD DE CORIENTE COMPOSICION DE LA ALEACION
CATODICA
(amp/de? ) A% Ag%
0.1 3 707
0.2 4“4 836
0.3 ©.5 »4
0.4 .6 04

0.8 ne 202



Estos ejemplos son suficientes para indicor lo dificulted osociado
al intentor depositar uno aleacion de color perfectamente definido lo cual solo se puede
lograr zon un mantenimiento exacto de lo compesicion del bofto y de los condiciones de
operacion. Ademds se comprende que s absolutomente indispensable mucho experiencio
proctica paro el depasito de cleaciones, ontes de que este tipo de boflo puede ser upb!

do sotisfoctoriomente .
8ANOS NEUTROS

Estcs bofics como en el caso de los alcalinos se dividen en dos gru-
pos: uno para depasitar oro de 24 kilates y el otro pora obener cleaciones, En ofos re~
cientes se ha puesto algo de interds en las soluciones poro 24 kilotes. Ain cuondo lo -

principal ventojo de los bofios neutros se encuentro en el depdsito de cleaciones de oro.

Dorodo de 24 kilotes.- Lo principal eplicocion pere este tipo de

soluciones, esta en el compo de los circuitos impresos, con objeto de reducir el otoque

que generalmente se tiene en los boRos alcolines. Las soluch gene s ope -

ran o pH ligaromente acldos, es decir, de 6.5 a 7.5 el cual se obtiene por lo odicion de

soles cidos o la solucion de cionuro doble de oro y potasio.

€/ boho se ope-o con poco o noda de cionuro libre y lo concentro-
¢ion de oro recomendable no debe ser inferior o 8 g/1, lo cual presento un problemo se-

rio an los pardidas de oro por arrastre mecanico de los plezos dorados.



los bofos alcalinos convencionales con alto contenido de cianuro libre,

Una formulacian tipico de este tipo de bofos es lo siguiente :

BARO PARA DORADO DE 24 K

Oro, como KAu (CN), 8 g/

KH PO, 15 g/
Voltoje de operacion 2 voins
Densided de corriente 0.5 omp/dm?
pH de eperacien 85075
Temperoturo de operacion &-75°C

En este bofo e! fosfato monopotdnico en solucion montiene el pH

de lo solugién & un mBximo de 7.5 duronte lo operacion electrolitico de depasito.

Este tipo de bohos tiene uno olte eficiencio de coriente compora=
ble con aque!los bones alcolinos de alte velocidod. Le estructura del depdsito obtenido
o3 algo diferenie de los resulitantes ol dorer en bofos alcalinos convencionales pero lo -

durezo del deposito de oro es 50 % mayor,

Depésito de aleaciones.- Existen vorias formulaciones paro depo-
siter aleaciones o partir de bofos neutros, alqunos de los cuales estén patentados como
el proceso Exudor, que emplea una solueidn conmniendo soles buffer toles como el for-
foto moncsadico que montiene el pH de lo solucian entre 6.5 y 7.5. Con este tipo de

bakos s obtienen depoeitas peodos con espesores de 0.020 mm (0 # -~
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godo ).

Como metoles aleantes s utilizen cobre, plate y niquel, oin cuon
do el min comin de ellos o3 el cobm, que importe al depdsito de oro un tinte rojizo. El
aslor abienido depende de lo composicion de lo oleecion depositede, lo cwal, o w vez
o8 funcién de lo compasicién del bafo,

Lo composician del boflo presente ciertas dificultodes con espec-
1o ol cobre, yo que dependiendo de lo cenesniraciin de cianure es posible tener un equl
IThrio vorichie entm los tres complejos anidnicos de cobve, que esln presentes en lo so~
lucian y las concentrociones de estos @ w vez, efectan lo composicién de lo cleeciin -

elo ctrodepositods .

Debido o lo anterior,los resultados consistentes solamente s pue -
dsn obtener con un estricio cantrel de temperaiura, concentrocion de cianuro, concen=

trosion de! metel base y egitecién.

€l cobwe y el oro forman dos compusstos metélicos: CujAu y
CuAu, lo presencia de todo el cobre en el depinito tol y como s indica en estos com -
puestos, pusde eseguror unc buena resistencio a lo corrosion y une alte dureza, sin em -
bovgo, en la practico siempre @ encusnire algo de cobre libre, circumtancio que ofec -
to severomente las propledades flsicms del electrodepdsito ein cuando un tratomiento Nr-

mieo de los articulas dorados atenio lo influsncie negotivo del cobre libre .,

A continusclén » menclonen olgunes fermilantamas Ao -
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BAROS NEUTROS MRA ALEACIONES

COMPONENTE ] " "
Ovo, como KhAu ( CN)g YY) N 6N
KH,y PO, 2 PV 10gA

NH PO, s

Cu, como KyCu (CN ), 241

Ni, como KyNi ( CN ), '

Ag, camo KyAg (CN )4 0.5/
Tompereiuro do epereciin &-75°C &-75°C &-75°C
pH do eperaciin 6.8-7.5 6578 65-7.8
Veltels d eparociin 2-3vein 2-3 voin 2-3 woin
Dernided d» earrionte 0.5-1 emp/de?  0.5-1 anp/én? 0.5~ om/dm2

8AROS ACIDOS DE DORADO

Los electrolites Gcidos que emplean clerure de oro y bcido clorhi-
drien, s comooen desde hoes muchas afies pero, no 18 ha chservodo que estos lengen el-
gune ventojs schre los boftes clanvrades, es min, tienen un gron nimero de desventajes,

como s olto neturelesze cerrsive.

Sorprendentemente durente los Gltimos afes, 19 encontr que el cio
nure doble de oro y potasio tiens gran estobilidad a pH ten bejes como 3.1, en tal for -

Ao

mo que los investigadores Rinker v Duve hes aualnsade aete bo b oo -4 o



vanoteania, hobiendo desorrollado soluciones que producen depdsitos con une gran vo -
riedod de propiedodes, que hooen que este tipo de bafos seon actuaimente los més uso-

dos en lo industrio del dorodo.

El descubrimiento de los electrolitos Gcidos se inicio con lo nece-
sidod de encontrar soluciones que pudieran ser empleadas pare doror circuitos impresos,
sin producir dofios sobre el material bose, sin emborgo, ¢l alcanas de aplicocién de es -
tos boflos acidos se ho ampliodo enormemente poro lodos los aspectos de lo indusrie de!

dorode .

Los boftos @cidos de dorado, como los bafos alcalinos y les bofos
neutros s8 clasifican en dos tipes: bofos pora deplsitos de 24 kilotes y bofos poro depd-
sites de oleociones. Les bofos pero doredo de 24 kilotes también se conocsn como solu-

clones sin eleacion.

Dorodo Gcido de 24 kilotes.- El desorrollo de estos bohos fué he -
cho algo despuis que ¢l dorodo Gcido de aleociones, principalmente porgque lo demando
pedio depasitos durs y brillantes que eran més faciles de obener de soluciones contenien
do metoles como oobolto, que por b0 adicion de aditivos organicos ol electrolito, tal y -

como suasde en el dorodo de 24 kilates.

Durante los Gltimes 10 ofes se ha incrementado el interés por deso-
rollor electrolitos dcidos capoaes de producic depdsitos de alto pureza, que tisne propie~
dodes fisicas algo diferentes de los oblenidas o portir de electrolitos cianurades, osf por
ojomplo, les depdeiton o portir de electrelites Scldas son mence porosos y tienen mayor -
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dumza.

Lo composicion de los bofes cidos pare dorado de 24 kilotes ho
sido estudioda exhoustivomente por el investigodor Ehrhordt, quien propone lo siguien-

te formulocion:

BANO ACIDO PARA DORADO DE 24 KILATES
Citroto de emonio dibasico 25-50 g/1
Cianuro doble de oro y dv sodie 15-30 g/

Bofios Scidos paro depésito de aleacienes.- A este tipo de bofos
fombién 0 les conoce con el nombre de bofios tipo cleecion y representan el principal
#xito en ol compo de electrolitcs Gcidos, debido 0 s habllidad poro codepositer otvos

metoles, junto con el oro que producen eopas de dorado que don extroordinario mwsisten

| ' 1,

¢io o lo corrosian ademis de otras propiedades toles come: alta p ,
cic of desgaste, bojo porosidod, buencs propiedodes el ctricas y en el aspecto decorati
vo tipo de consistencic y elevodo brillontex @ los espesores requeridos .

Los principoles tipes de aleacion depositodas emplean fundamentel-
meonte o los elementos nigue!, eobolto ¢ indlo y las compasiciones tipicas se pesenton en

la siguiente roble:



BAROS ACIDOS PARA DEPOSITO DE ALEACIONES

A ] c D 3
COMPONENTE ¢/ ¢ L7 (Y o/
KAu (CN ), 15 8 8 8 8
Acido organico + lo sal sddice 100 80 50 80 100
Niquel 0.75
Cobolte 0.75 0.75
indio 5 s

Estas soluclones operan o tempersturo ombiente o ligeramente supe=

rior, por ejempo de 20 a0 40 °C, utilizondo un pH de! orden de 3.7.

Lo eficiencio de depositos es funcion de los dos voriables antes -
mencianados y elevondolas ambas, se pueden llegar o obrener eficiencias de! orden de

100 %, como se pueden ver cloromente en los graficos (4 ) y ( 5)

E! foctor mas importonte paro los procesos de deposito de aleacio -

icion de lo aleacion obtenide eun con soluciones viejas.

nes es lo istencio en lo comp

Los electrolitos aeidos se trobojon utilizondo anodos insolubles y de=
pendiendo del tipo de snlucion, estos pueden ser de carbion puro, acero inoxidable o tite=
nio platinizedo, que es ¢! mas usodo en lo actualidod yo que bojo condiciones adversos
de electrodeposito los anodos de corbon w desintey.an lentaments, mientras que los de -

oaero inoxidable se disunlven anaranmis— -
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de la solucian es cteolutomente indispensable, debisndose tener ademds un control de
temperciura constonte. Lo observancio de estos medidas precoutorios conducen o lo ob=

tencion de un dorado de excelente colidod.

Finolmente es importante recalcor que lo estabilidad de los elec-
trolites Gcidos suministran lo ventojc mas importante de estos sobre los bafos clanurodes
convencieneles ..



CAPITULO IV

CONTROL QUIMICO DE LOS BAROS DE DORADO

Los bofos de dorado ol ser utilizodos en forma continue sufmen ol

s en su composicion que dan por miultodo voriacidn en los caracteristions y pro-

piedodes de los copas de oro electrodepesitadas, lo cual nos de une clere indicocién
de lo importancio que tiene el conocer en un momento dado y en lo formo mds ripide «
posible, lo concentrecion de cado uno de los distintos componentes que infervienen en

lo formylacitn del bofo que se encuentre en opsracién,

Estudiondo los formulaciones establecidas pora los tres diferentes
tipos de electrolitos, se saco en conclusidn que los constituyentes mis importantes de -

controler quimicomente son los siguientes:

V.- Bofos alealinos:
0 ). Bohos clcalinos de 24 kilares.- Oro, cionuro libre, clo
nuro total, cerbonatos, fosfores, hidroxido.
b ).~ Bofos alcalinos pore aleacionss.- Oro, cionuro libre,

clonuro fotal y componentes como plata, niquel y cobre.

2.- Boros neutros



b ).~ Bofos neutros de aleacion.- Oro, fasfoto monopotdsico,

plota, cobee y niquel.

3,- BoMos dcidos:
a ).~ Bohos de 24 kileres.- Oro y pH.
b ).~ Bafos cidos de cleacian.- Ovo, niquel y pH.

Estudiando los componentes que hay que analizor pera Ias diferen~
tus solucienss de dorado, podemos msumir ol control quimico en lo neassided de reunir
mbrados que sean exoctas, ropidos y sencllics pera los sigulentes compuestas y ¢lemen =

L1

1il,=  Corbonatos
V.- Hidroxidos
V.- Plowe

Vi.- Fosforos
Vi.- Cobm
Vill.- Niquel!
IX.- pH

Tomondo en cuento como yo dijimos onleriorments que o3 neceso -
rio disponsr de mibtodas ropidos y sencilies, e ebvio que e intentord seleccionar hesto

donde w08 posible mitados volumbirians o colorimitricos que generalmenre son min ro -



pidos que los gravimétricos.

2o

De acuerdo con la tonico anterior 0 conti " ionan

les W cnicas analiticas seleccionadas y que son suficientes pore ejecutor un buen con -

trol quimico en plantas de dorado.
l.- ORO,

El oro puede ser analizado volumétricomente de ocuerdo con el
siguiente procadimiento yodométrico, que como su nombre lo indico se bmo en |iberar
iodo que e tilulade posteriormente poro determinar la centided de oro presente en lo

solucian.

El mitodo e3td basodo en lo destruccion de cualquier complejo o
mywuihci&vha&o»do&ulhel&bw, 000 que se logro facilments ata -
cando un volumen de muestro de lo soluckon de doredo, con aguo mgia de ccuerdo con

lo siguiente ecvacion:
Au(CN); + IHCI + HNOy ==---—= AuCly + 2HCN + NOp + HyO

Durante lo meccién se libero dcido clanhidrico que es muy vene-

naso por lo que el ateque con el ogue regio deberd de ser ejecutado en uno compana de

extraccion de gases.

Los iones ouricos tienen un potenciol oxidante enbrglco que oxide

los iones ioduro o lodo e lemental, segim e sigulents maccion:



AuCly + 2Kl ==eeseeemcc AUCl + 2KCI + |

Como se ve en esto reaccion ol liberarse iodo, los fones ouricos

( Av3* ) se tromf o iones ( Aut). Es obvio que cuolquier otro oxidante

que se encuentre en lo solucion tombién liberoro iodo, por lo que es neaeseario eliminor

letamente cualquier otro oxidonte como cloro 6 acido nitrico presente en lo mues-

W

P

tre que se quiere titulor.

Lo condicion anterior se logro evaporando la muestra vorias veces,
cosi haste sequedad hociendo adicl de acido clorhidrico despuds de cado evepore -

cion. Comseguido lo transf ién de 6n a ion durico y eliminando cuclquier
otro oxidante, lo contided de iodo libsrado en lo muestra deberd corresponder en formo
equivalerwe o lo cantidod de oro presente en lo muestrs original. Expuesto lo anterior

ol andlisis volumdtrico de oro se llevors o cobo en los siguientes posoe:

1.- Se coloco lo solucion de dorado en uno buretg enjuaogade con
le wlucion por analizar y se vierte en un motraz erlenmeyer de 250 ml uno cantided de
solucian de dorado que pueds ser de 5, 10, 15, 20 ml, etc., dependiendo de le expe -

riencia en o/ manejo de | soluciones de dorodo.

2.- Se diluye lo muestro con 20 ml de oguo destilada y se le ogre-
9on 20 ml de acido clorhidrico conaentrodo y 5 ml de acido nltrico concentrado, operan
do como yo s dijo onteriormente bojo compano para no aspirer los vapores venenascs de

acido cianhidrico que se despranden,



casi ¢ :22.edad, con calentamiento lento sin llegar o ebullicion y al final de lo evapo-

racion 2 ie vuelve o odicionar 10 ml de acido c'orhidrico trodo poro elimi
complerzmente el acido nitrico remonente. Esta operacion es neaesario repetirla cuan-

do menaos uno vez mas.

4.- La solucion resultonte se diluye con 50 ml de agua destilado

y s le ogrega | gromo de ioduro de potasio paro liberor el iodo.

5.- Se titula el lodo libserodo, mediante una solucion de tiosulfoto

de sodio 0.01 N, utilizando 2 ml de solucion de olmidon soluble como indicodor,

Lo titulacion termino cuando el color violeto de la solucion, co-

racteristico del lodo libre con #ste, desoporece dejando lo solucion eristalino,

6.~ Preporacion de la solucion valorada.- Lo solucion 0.01 N de
tiosulfaro de sedio ( Noy$704.5H70 ) se prepara disolviendo 2.5 gromos de la solen -
un litro 42 aguo destilado. Pore titulorla se pesan 0.0492 gromos de oro metalico que so
disue!ven en aguc regio evaporondo la solueion resultonte culdodosomente hasto que ten-

go consistencio de jorobe. Lo evoporacion debe de ser hecha p referentemente en bafo

maria.

A lo solucion resultante se le ogregon 50 cc. de ogua destilado y

d» | 0 2 qramos de ioduro de potasio agitando paro que se disvelva. Finalmente se le o=

greqar 2 ml de solucion de almidon que funciona como Indicodor y se titula agregondo

lo w,li,2i?a. de tinwulfare hasta que el color desapareon .



Caleulos.

Como lo maso ctomica del oro es de 196,967 y en o reaccion de

oxido - reduccion el oro bio de Aud* a Au*, el cambio total de valencio poro la

misma serG de 2, por lo que el miliequivalente del oro serd igual o lo mass otémico en-

tre 2, lo cuol da un valor de 0.09848 g de oro .De acuerdo eon lo contidod de oro
miliequivalente

pesado poro titulor el tiosulfato, se tiene que 0.0492 gramos de cro es igucl @ 0.5 mi-

liequivalentes de orq por consiguiente, permitiron eslculor lo normolidad del tiasulfato

on la siguiente forma:

0.5 milisquivalentes deoro = N
TR ENaEs - N0 =

E! contenido de oro de lo solucion de dorodo se obtiene en losi -

guiente forma:
le ~°25203' N;ﬂ . 0.09848 %‘_ M 1000 '?_l
g/l de or0 = 2
M ml de muestro

Si el msultado se quiere expresar en términos de cionuro de oro y

poramio, el factor utilizado en 1o ecuocion deberd ser de 0.2883 § KAV (CN )y
meq



Il.- CIANURO LIBRE .-

Lo determinacion de cionuro libre se fundamenta en lo considera-
cig~ 2 que el cianuro de oro es una sal insoluble que puede disolverse en un exceso de
cien .o ce sodio o potasio para formar un comple jo soluble. Cuolquier cantidad de cio-
nu-o oe sodio o de potasio en exceso de lo que es necesario pora formor el complejo, se
le denomina cianuro alcoline libre, por lo que debe quedor claro que, el lmino de clo

nuro alcaline libre o s medicion por medios analiticos, es un volor relativo y no abeo-
luto.
El onalisis quimico cuantitativo del cianuro libre olcolino se fun-

damanto en las siguientes reacciones:

2KCN + AGNOy =—=--=----- KAg (CN); + KNOy (1)

£l complejo de ci doble es soluble y cuclquier exaeso de ni-

trofo de plate nos do un precipitado de clenuro de plato insoluble .

KAG(CN)y + AgNOg ==-e--c-ecoe-- 2 Ag(CN) + KNOj )
sumondo lo reaccion ' | ) mos lo maccion (2 ) tenemos lo reaceion fotol: (2)

2KCN + 2A9N03 ——= 2Ag(CN) + 2 KNO3
€l prooedimiento de ondlisis volumdtrico es el siguiente:

1.- % tomo uno muestrn de 10 ml de lo solucion o enolizar y se -



2.- Se adicionan 40 ml de ogua destilode.

3.- Se agregan 5 ml de solucion de ioduro de potasio ol 20 %,

4.- Se titulo con solucion de nitrato de plata 0.1 N, con ogite -
cion constonte hosta que se formo lo primera turbidez amarillo palido permanente,

5.= El contenido de cianuro alealino libre se calcula de la siguien

te formo:

(leAgNOs)(Nuq/ml)(Fg/m)(lel/l)

M ml muestro

g/\de KCN =

Como en nuestro coso generaimente se uso cien:ro de potosio en la
solucion de dorodo, se tomo el pese moleculor de este compuesto que tiene el valor de -
65.120, y como dos mol@culas de nitroto de ploto se combinon cen dos moléculas de cio-
nuro de potasio, entoness el equivalente debera ser el doble del peso moleculor del cio-
nuro de potasio, o 80 130.240, de tel formo que sustituyendo en lo ecuacion onterior re

AOMOS ;

( Vml AgNO3 ) (0.1 meq/ml ) ( 0.13024 g/meq ) ( 1000 ml/1 )
g/ de KCN libre = TO ml de muestra

Lo preporacion de la solucion de nitrato de plote 0.1 N se llevo o
cobo, disolviendo oproximodamente 17 gromos de nitrate de plata, en sufic.ente oguo -
destilodo libre de cloruros, aferondo a un litro y se almncena la solucion e~ un frasco om

bor .



tasio. Se peson exoctomente 0. gromos de cloruro de potmio, el cual ha sido previo-
mente secodo por dos horas & 105 °C. Se tronsfiere cuidadosomente el cloruro de poto-
sio o un matroz erlenmeyer de 250 mi, se ogregon 100 ml de ogua destilada y dos gotos
de uno solucion indicadora de cromato de sodio al 2 %. Se llena una burete de 50 m!

con solucion de nitrote de ploto y s Hiulo hesta que oporezco un color rojize.

Los coleulos se reclizan en la siguiente forma:

%ﬁ = No. de miliequivalentes
No. de milieguivalentes

= Nonmelided o lo solueiin do Ag
VeT & AoND; gmvedss Nermelid NOy



1l.- CARBONATOS.

Poro onalizar los corbonatos contenides en les soluciones de doro=
do, es necesario seporarlos de lo solucian clanurado yo que el cianuro presente impide

agregor el acido tiulante, por la formacion de acido cianhfdrico que es venenaso.

COj + Bo(NO3)2 = BoCO, + 2 NOj
80CO3 + 2 HCl === QaCly + €Oy + HO

Proasdimisnto:

1.~ Se tomo una alicuoto de 10 m! de la solucion de dorede y s

vierte o un metrax erlenmeyer d» 250 mi.
2.- Agregar 50 m! de aguo destilade.
3.- Calentor o 82-87 °C

4.- Adiclonor lentamente 25 ml de solucion de nitrete de berio ol

10%.

5.~ Colentar durante 10 minutos y dejor reposer.

6.- Filtror utilizando pape! filtro Whatman ¥ 1,

7.- Adiclonor al filtrado | ml de la solucién de nitrero de bario o
10%.

8.- Si se forma un pmcipitedo denso, calentor a 8 °C y odicionor



lentomente 20 ml de la solucion de nitrato de bario.
9.- Laver el precipitodo tres veces con agua destilada.
10.- Colocor e! pope! filtro con precipitado en el motraz originel.

11~ Adicionor aproximadomente 50 ml. de aguo destilodo y 5 go=

tas de anaranjedo de metilo ol 0.2 %.

12.- Titulor con &cido clorhldrioo 0.5 N, con egitocién constante

heasto que el color raso permonecs .

13.= €l corboneto presente en la solucion s ulwio de losiguien=

./“.Kico; - lean;/::.x;%::g":!mml/l

En este ecvocion:

V 1 ml de acido elorhfdrico 0.5 N

N : Normalidad del acido clorhidrico en meq/ml

F 1+ Valor del miliequivalente de corbonato de potasio expresodo
on gramos por miliequivolente, ( 0,069106 g/meq. )

M : Mililitros de muestra de lo solucion de dorado.

Lo solucion de acido clorhidrien 0.5 N se prepora midlendo 40,0

ml de acido clorhidrico concentrodo de 1.195 § . de densidod con 38.16 % y que cor



matrico de 1000 ml se diluye hasta lo morca con aguo destiledo. Lo normolidad del &-
cido clorhidrico se obtiene por medio de corbonato de sodio anhidro ( NozCO, ) que

reocciona con los dcidos fuertes de la siguiente manero:
N02C0342 HCl cceccecace- HyCOq + 2 NoCl

Lo dererminacion de lo normalidod del &cido clorhidrico se reoli-

20 como sigue:

Se pesa cuidadasamente en unc bolanes analftico cproximodomen-
o 1 gromo de corbonato de sodio enhidro grado activo, ¢! ewol ha sido previomente
secado 0 105-115 °C en una estufo por dos heras. Se tramsfiere excctomente lo contidad
pesada de carbonato de sodio © un matraz erlenmeyer de 250 ml y se ogrego aproximodo=
mente 25 mi de oguo destiloda y se ogito hasto disolucion de lo sal. Se ahoden 3 gotas
do uno solucion indicadora de anoranjodo de metile ol 0.1 % a la solucion de corbonoto
de sodio. Se lleno unc bureta de 50 ml. con lo solucion de acido clorhidrico y se ogre-
90 0 lo solucion de corbonato hasta alcanzar un coler rosa como punto final. Este mismo
procedimiento se efectuo tres veces, para obtener un resultodo promedio de lo normali -

dad de la solucion de acido clorhidrico.

El peso equivolente del corbonato de sodio es su peso moleculor en-
tre ¢l nimero de hidrogenos con que reacciona, o o, 106/2 lo cucl nos do un valor de
53, de tol monera que los miliequivalentes de carbonato de sodio te caleulon dividiendo

ol peso del carbonate de sodio entre el volor del miliequivalente que e3 0,053 g/meq
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c
;%5?7_:3 = Nimero de miliequivolentes

Lo nomalidod de lo solucion de acido clorhidrico se obtiene divi-
diendo los miliequivalentes de carbonato de sodio pesados entwe ¢! velumen de doldo -
clorhidrico weoado

W- Nermolidad dol HC ( meq/mi. )



V.= HIDROXIDO DE POTASIO.

€1 endlisis do! hidvéxido de potasio contenide en le selucién & do
rado s determing faciimente medionte otro método voluméirico.

€l procadimiento es el siguiente;

1.= Tomor uno muestre do 10 m! y coloaorie en un metrez erieame-
yor ds 250 ml, adicionondo 50 m! de aguo destilade.

2.- Agregor 10 gotes de indicader svifure nerenje de Ls Matle,
que viro entve pH 11,2°0 12,8,

3.= Titvior con ecido clorhidrico 1.0 N hasto que ¢! indiender vi-

» @ color amerilio.

Les clauwias que = requieren son:

Vi x N Fo/meq x 1000 mi/}
Ndekon. ™"

- M mi do muestre

Usende siompre ol mismo volumen de musstre y siempre que lo nor-
molidad de lo solucion w0 1.0 N, los calculos so simplifican el obiensrse un foster cons

fante que os de;

Vml HCI x 1.000 meg/ml x 0,0561) o, meq x 1000 miN
/1 do KOH = W ol do musstro

g/1de KOH = Yml do HCI x 5.6))



V.- PLATA,

Lo plato contenido en las soluci de dorado paro depositar a~

#c: ones de oro, se puede analizor usondo un método volumétrico que se llevo o cobo

¢ la s’suente forma:

1.~ Tomar una muestra de la solucidn de dorado previomente fil ~
troce oe 30 ml, que deberd contener oproximodomente de 20 o 50 mg de plote y poner

lc muestro en un matrax erlenmeyer de 250 ml,

2,- Agregar 15 m! de &cido swifirico concentrodo, teniendo el mo-
*roz ¢~ MO COMPANG pora extraccion de gases, que impldan se mpie el Geido clanhl -
drico cue se desprende cuondo lo solucion de dorodo es clenvrada. Si la solucion no es
cianurada esto pre cducian es inne cesorio, sin embargo, por razones de seguridod y pora
evi'cr aonfusiones de fotales consecuencias, es conveniente hacer este paso slempre con

¢! 85 3¢ 'a campona de extraccion de goes,

3.- Calentar la solucion a ebullicion y ogregar 5 ml de Gcido nl -
- = sonantrado, concentrando ¢! volumen de la muestro hasto la aparicién de humos

blar cos y densos de tridxido de ozufre,

4,- Conseguido lo anterior enfriar lo solucion o lo temperaturo am-
t'e-w y ogregorle cuidadosomente, poro evitar proyecciones, 100 m! de ogua destilado,

¢ 4~'an3> la solucion si es necesario pera disolver las cristoles que puedan precipitane .

5.- Enfrior In salucion o emperaturo omblente y agregarle 5 m! de



solucion soturoda de sulfato ferrico omonico, contenienco olgo de acido nitrico libe.
paro asegurar que todos los iones fierro de esto solucion se encuentren como iones ferri

cos, que son los que en realidod trobajan como indicodor en este metoao volumétrico.

6.~ Titulor la muestro obtenido en el inciso ( 5) con solucion
0.05N de sulfocianuro de sodio. Mientras lo solucion contenga iones plete, el sulfo ~
cianuro de sodio formora con estos un precipitodo blonco de sulfocianuro de plate y cuen
do se terminen de precipitor los iones plota, se formara el sulfocionuro ferrico de eolor
rojo que le importird o lo muestra que se titulo una ligera coloracion naronjo y que nos

morcord el final de lo titulocion.

7 .- Lo solucion valorode de sulfocionuro de sodio se prepore disol~

viendo 10 gromos de lo sal con aguo destilade, en un motraz oforodo de 1000 ml,

Lo solucidn de sulfocianuro de sodio se valoro con una selucion de
nitrato de plato 0.1 N, tomando olicuotos de sulfocianuro de sodio de 20 ml y titulando=
lo con el nitrato de plate volorada, usando lo mismo cantidod solucion indicodors de sul-

foto fémico omdnico, hasta obener el tinte rojo maranjodo.

Lo normalidod de la solucion de sulfocianuro de sodio se obtiene usan

do lo ecuscion:

vlml x Ngﬂ. 2 v?m' x szﬁ-

donde

/v om e s0lycion valoradn de nitrato de plora



Ny = Normalidad de la solucion de nitrato de plota
Vg = ml de la solucion de sulfocianuro de sodio
NZ = Normolidad buscoda de lo solucion de sulfocianuro de sodio
N, - 1 . NI
V2
Por lo tanto:

me ml
v...m.scmr«-ﬂ-‘? x o.wm!ﬁq x mooT

A =
97 de plate M mi de musstro



DETERMINACIONES COLORIMETRICAS

£l analisis quimico paro determinar el contenido de fosfatos, co -
bre y niquel en los soluciones de dorado, se lleva a cobo en formo rapide y focil me -

dionte métodos colorimdtricos, siendo conveniente que las soluciones por onalizor se fil

tren previ te, poro eliminor todo la materio en suspension que podria dor resultados
emmanecs en el proceso de medicion de los colores desarroliodos por los soluciones en el
fotocolorimetro. Les determinaciones colorimétricas que o continuacion se van o des =

cribir se llevorin o cobo en un Fotocolorimetro Spectronic 20 fabricado por lo Case

bausch & Lomb. -

Vi.- FOSFATOS.

El mdtodo colorimétrico poro lo determinacion de forfotos estd bo-
sado en e/ color azul deserrollado cuando se reduce el complejo amerille de fosfomolibdo-
to. Este recccion no es completomente especifico para fosfotos, yo que puede ser interfe-
rido por los silicares, cuyo influencia, sin embargo, puede ser eliminedo por acidifico -

cién de lo muestro antes de ogreger acido molfbdico.

1.~ Pipeteor exactomente 2 ml de muestro y vertirlos en un motraz

oforado de 100 ml,
2,- Aforer con aguo destilade y agitar,
3.- Tronsferir 5 ml de esto muestro dilufdo a otro motroz de 100 ml.
4,- Adicionor oproximudamente B0 ml de ague destilode.

5.- Agragar | ml de HC.| concantradn,
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6.~ Adicionor 5 ml, de acido molbdico

7.- Agregar 2 ml de reactivo 1-amino=2-noftol-4-acido sulfonico.

8.- Aforor con ogus destilado y ogiter.

9.~ Despuis de 20 min. ( pero no mas de 30 ) del paso ¥ 7, llenor
fo e ldo de 23 ml con solucion del paso ! 8 y tomar la lecturo en el forometro utilizan=
@o filtro rojo, se utilizard oguo destilodo, como celdo de referencio y una longitud de

ondo de &50 mps
10.- Lo lecturo obrenido en el fotocolorimetro se lleve o uno gra -

fica de colibrocion tipo.

Lo curvo de calibrocion tipo se prepore disslviendo exoctamente
0.1495 9. de fosfoto dibimico de sedio ( Na,HPO ) anhidro en 200 m! de aguo dmtile-
da y 100 ml do uno solucian de aeido sulfirico | N. Se trafieren o un motraz volumd

trico de 1000 ml y se oforo con oguo destilade.

Se considera que un ml de lo solucion onterior contiene aproxima=

domente 0.1 mg. de fosfoto.

Lo solucion de acido sulfiria 1 N s efectio diluyendo 28 mi de

acido sulfirian concentrodo y cforando o 1000 ml,

De !0 s0lucion estandor de fesfoto se tomen I siguientes portes -

olicuotas;
0).-1ml

bj.-2ml



€)= 3ml
d).~ 4ml

e).=5ml

los cwoles se tronsfleren @ matraces volumitricos de 100 mi y se oforan con ogua destilo~
do, siguiendo les mismes pascs con que 98 1resd la solucian problemo. bhmtu.b
los colores deservollodos se lsen en un colorfmetre @ uno lengitud de ondo de 650 milimi-
cres, y e camstruye uno grifico de esneenirecion v olsorbencia.
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Vil.- COBRE.

Este método e3td basado en el color axul que forman los lones c-

pricos con el amonfoco y que corresponden of complefo tetraomin ciprico Cu ( NHy ) Aad
€l procedimiento en cuestion se menciene o continuacion:

1.- Se pipeteon S ml (5 = 25 mg de cobre ) de lo solucion de do =

rado filtredo previamente y se vierten o un motraz erlenmeyer,

2.- Se le adicionan 10 ml de ocido wifurico 6l 50% y, 2.0 ml de
écido aftrico concentrado. Los adiciones se hooen bojo campane, pora eviter la pesibi-
lidod de lo libsrocion de acido clenhidrico, si es que lo solucion es clanurade.

3.- Se colienta lo solucidn hasto ebullician, y uno vez alcanzodo

oste punto se continio el colentomiento durante 5 minutos mos.

4.- Posteriormente se enfria y se le odicionan 10 ml de oguo desti=
lado, neutrolizando con hidroxido de amonio que debe ser agregado lentemente pare evi
tor proyecciones. Esto operocion puede ser mis faciimente molizado con el ouxilio de
uno bureta. Al alconzor lo meutralizacion, se formo un precipitodo azul verdaso que
solubilizo ofadiendo unas gotas de exceso de hidroxido de omonio; teniendo cuidado en
que este exce10 800 suficlente pero disolver el precipitado formado, sin olcalinizar de -

masiado .

5.- A un motraz volumétrico de 100 ml, se e ogregan 20 ml de hi

droride de amonio concentrado v cuando la mumeten maienllemda dod oo /AN -



fria se transfiere o este, lavando las poredes de! matraz cuidodosomente, con tres o cuo
tro lovodas de 10 ml codo una, pero evitar la posibilidod de que algo de cobre se quede

adherido o las paredes.

6.~ Si duronte lo dilucion se forme un precipitado, es conveniente

filtrar lo solucion o traves de un papel filtro seco.

7.- A continuacion la muestro filtroda se afora con ogua destileda.

Si no se formo precipitodo, el aforo se hooe sin filtror lo solucion.

8.- Se lleve lo celdc de adsorcion de 22 mm de diometro con lo

solucion obtenido en el incito anterior, y se compara con un testigo de oguo destilodo

on un colorismtvo que tengo filtro rojo empleando una longitud de ondo de 450 L

9.- Por medio de uno curve de calibrocion previemente elaborado

se leen los gromos de cobre por litro que la solucion de dorado contiene ,

Lo curve de calibracion tipo estondar se prepare tratando 2.0, 5.0
y 10.0 ml do muestra de una solucion de cobre tipo que contiene 2.5 gromos de cobre
por litro, en lo mismo forma que se troto lo muestro de la solucion del problemo. Hecho

lo onterior se graficon los lecturos leidas en el fotocolorimetro contro los volores de --

0.005, 0.0125 y 0,025 gromos por !itro de cobre .



Viil.- NIQUEL.

Lo determinacion colorimétrica de niquel se bosa en lo formacian

de lo 10l de coloracian rojo que produce este elemento con lo dimetil glioxima ( niquel

dimetil glionima)

.2

Se ran o conti los poscs seguides pero enalizor por

este método o el nfgquel:

V.= Pipeteor 5 ml ( 15 mg de niquel ) de lo solucion de dorede

filtrado y ponerios en un motroz erlenmeyer de 250 mi,

2,- Agregor 10 ml de écido sulfurico al 50 %, hociendo lo opero=
cion bojo compone con s precauciones especificodas pora ¢l ondlisis de lo plote. Lie-
vor lo muestra @ ebullicion lenta agregando 2.0 ml de aeido nitrico concentrado y her -

vir lo solucian durante § minutos.

3.- Enfrior y transferir cuantitativomente o un motraz oforado de

250 ml, oforondo con oguo destiloda. Si se forma un precipitado se filtra lo solucion.

4.- Pipeteor uno alicuota de 10 mi de lo solucion de! paso ( 3)
y ponerlo dentro de un motrox de 100 ml oforado, ofadir 40 ml de oguo destilada y ogi-
tor .,

5.- Adicionar 5 m! de una solucion de acido citrico al 20 % y

agitor.



6.- Adicionor 5 m! de oguc de bromo saturado y ogiter.
7.- Adicionar 3 ml de amonio concentrado y agitor,

8.- Adicionor 4 ml de dimetil giloximo ol 1 % en etanol.
9.~ Adicionar 5 m! de oguo de bromo soturado y agiter.

10.- Se dejo en reposo 60 segundos y se ogregen 10 m! de solucion
de hidroxido de sodio ol 24 % y m diluye o lo morco de oforo con oguo destilado, mez ~

clando vigorosomente .

11.- Lo musstro se dejo en reposo S minutes y entonoes se comporo
con aguo destilada en un colorimetro con filtro verde tomondo la lecturs o une longitd

de ondo de 525 mps

12.- Por medio de uno curvo de colibrocion previomente elaborode

s leen los gromos por litro de niquel.

Lo curvo estandor de colibrocion se prepara disolviendo 0,659 gre-
mos de niquel puro en acido nitrico, une vez disvelto el nfquel, se vierte lo solucion o
un motroz volumetrico de 1000 ml, oferando con oguo destilado, de lo muestro osi prepa =
rodc se tomon 2,0, 5.0 y 10,0 ml de esta solucion de niquel estandar y e siguen los po -
301 anteriormente enunciodos, groficando los lecturas lefdos en el colorimetro, contra los

conantraciones de los mussiras de niquel,



1X.~ pH

El pH de los electrolitos se determine electrometricamente, en lo
realizocion de este trobojo s word un Polencidmetro mores Coming, tipo digitel 109,



CAPITULO V
CONCLUSIONES

Despuis de hober examinedo los procesos requeridos para doror oen
diferentes soluciones, quedo claro que independisntemente del sistemo escogido poro el
objeto, @1 ainclutamente indispensoble conocer su cempasicion inicial y trater, o como
& lugar, ds manteneria dentro de lo especificocion seleccienada con objeto de que le
produccion de los electrodepdsitos de oro tengen siempre les mismos propiedades y corec~
teriitices de superficie requeridas por el cliente, esi como, lo compasicion de lo eleo -

cién solicirado.

Poro lagror lo anterior, s necesario disponer de mitodos enalfticos
ropidos, simples y poco complicodos y hasto clerto punto economicos, poro que en formo
eficiente y weloz e pusdo dererminor en un momento dado lo composicion del bofo de -
dorado que = encusnira en operacion y compenser los reactivos foltantes mediente las -

aodiciones correspondientes .

€l objetivo mencionodo en el parrafo anterior, creemos se ho logre=
do integromente con los matodos desarroliodos en el capliule previo, yo que con nueve
W anicos anoliricas o sober, cinco volumbtricas, tres colorimétricas y uno potenciomitri=

co, o1 whiciente pore conocer la mayerio de les mectivos que comstituyen los dh - -



tintos tipos de dorado, tanto de oo puro ecomo de aleaciones, en medios alcalincs, neu~

tros © bcidos.

Lo descripcion de los mitodos que se han seleccionodo poro esta
tesis manifisston por si miemos que ¢l montoje del laboratorio de control quimico pore -
los bofos, es poco complicado y econdmico, yo que ¢l equipo mas coro lo mpesentan
solomente un fotocolorimetro, un medidor de pH, una balonza enelitico y una compana
de extraccion de gmes, siendo el resto del equipo relativamente boroto como son pipe =

tos, buretes, motvecss, parilles, etc.

Los Noniom de control quimico ontes mencianados, tienen odemds
otr0 grandisimo ventojo y es que se pueden manejor sustancics con olto grodo de toxici=
dod como los cianurcs en formo seguro reduciendo el Indioe de accidentes y el indice de
grovedod de los mismes, con la inice cendician de utilizor el equipo disponible en el lo-

borotorio, en le forme recomendado porc code una de las Ncnica que el control quimico

mquien .



2.-

3.-
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