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ACRONIMOS
NaOH: Hidroxido de sodio.
AgNO:3: Nitrato de plata.
pH: Potencial de hidrogeno.
Ag.0: Oxido de plata.
Cu: Cobre.
Fe: Hierro.
Cr: Cromo.
HCI: Acido clorhidrico.
%: Porcentaje.
KJ/mol: Kilojulios por mol.
ppm: Partes por millon.
kg/m?: Kilogramo por metro cubico.
Pa: Pascal.
K: Kelvin.
°C: Grados centigrados.
mL: Mililitro.
Ag: Plata.
mg/L: Miligramo por litro.
NaCl: Cloruro de sodio.
AgCI: Cloruro de plata.
XRD: Difraccién por rayos X.
NaCN: Cianuro de sodio.
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RESUMEN

Los antecedentes indican que son muy pocos autores que investigaron nuevos métodos
para refinar plata y en la actualizad hay poca difusion del tema gracias a eso se realizd
este trabajo. La presente investigacion tuvo como objetivo general estudiar la obtencion
de plata refinada a partir de cloruro de plata con Azlcar e Hidréxido de sodio, en la
Universidad Nacional Del Altiplano con el proposito de determinar la influencia del
azltcar - NaOH en la obtencién de plata refinada. Para lo cual este proyecto de
investigacion utilizd6 la siguiente metodologia: EI disefio Experimental fue
completamente al azar de 22 con 3 repeticiones, el enfoque de investigacion es
cuantitativo con un nivel de estudios tanto explicativo como exploratorio, para los tipos
de investigacion fueron: documental, laboratorio y aplicada. Asimismo, para las técnicas
e instrumentos de estudio se realiz6 con tablas donde se determiné las concentraciones y
con una toma de datos de las pruebas experimentales; También se aplicé hipotesis nulas
y alternas para ver la significancia de las variables de estudio con una poblacién
constituida por plata impura procedente de una fundicién y como muestra se utilizd
10.975 mL de AgNOzy una concentracion 1.689mol/L de plata y en los niveles de azucar
0.82066 g — Hidrdxido de Sodio 2.4602 g con un tiempo de 15 minutos. Este estudio
Ilegd a una conclusion principal donde se determind que las variables son significativas
con un efecto positivo, este tiene un P-Valor < 0.05, rechazando la hip6tesis nula con un
nivel de confianza de 98.78% y un error estandar de 0.0214 Dichos experimentos dieron
unos resultados favorables, consiguiendo una pureza de plata: Replica | = 99.97; Replica

I1=99.99y Replica 111 = 99.96.
Palabras clave: Agente Reductor, Azlcar, Cloruro de plata, Hidroxido de sodio,
Precipitacion, Refinacion, Sacarosa.
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ABSTRACT

The background indicates that there are very few authors who investigated new methods
to refine silver and currently there is little dissemination of the topic, which is why this
work was carried out. The general objective of this research was to study the obtaining of
refined silver from silver chloride with Sugar and Sodium Hydroxide, at the National
University of the Altiplano with the purpose of determining the influence of sugar - NaOH
in obtaining refined silver. For which this research project used the following
methodology: The Experimental design was completely random of 22 with 3 repetitions,
the research approach is quantitative with both an explanatory and exploratory level of
studies, for the types of research were: documentary, laboratory and applied. Likewise,
for the study techniques and instruments, it was carried out with tables where the
concentrations were determined and with data collection from the experimental tests; Null
and alternative hypotheses were also applied to see the significance of the study variables
with a population consisting of impure silver from a smelter and as a sample 10,975 mL
of AgNOs and a concentration of 1,691mol/L of silver were used and at the levels of sugar
0.82066 g — Sodium Hydroxide 2.4602 g with a time of 15 minutes. This study reached
a main conclusion where it was determined that the variables are significant with a
positive effect, this has a P-Value < 0.05, rejecting the null hypothesis with a confidence
level of 98.78% and a standard error of 0.0214 These experiments gave favorable results,

achieving silver purity: Replica I = 99.97; Replica Il =99.99 and Replica I11 = 99.96.

Keywords: Reducing Agent, Sugar, Silver Chloride, Sodium Hydroxide, Precipitation,

Refining, Sucrose.
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CAPITULO |
INTRODUCCION

1.1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

Los antecedentes indican que muy pocos autores han investigado nuevos métodos
para refinar plata y en la actualidad hay insuficiente difusion del tema; fruto de ello, es la
existencia de tecnologias convencionales usadas en la mayoria de empresas dedicadas a
este rubro. Dentro de las tecnologias mas usadas se tiene, la precipitacion con polvo de

zinc a partir de soluciones de nitrato de plata (AgNOs).

Candiotti & Salazar (2017) En su tesis de investigacion logra obtener oxido de
plata con condiciones favorables a partir de chatarra electronica adicionando hidréxido

de sodio al 5% en el nitrato de plata con un resultado del 99.9% en un tiempo de 50 min.

Asimismo, (De La Cruz Bustamante, 2017) logré recuperar plata a partir de placas
radiograficas, con hidréxido de sodio a pH mayor a 7.5 (débilmente alcalino), obteniendo
un precipitado de hidroxido de plata (AgOH) seguido de Acido Clorhidrico, el cual se

transformd espontaneamente en 6xido de plata (Ag20), que es mas estable e insoluble.

Estas investigaciones, hicieron posible el deseo de realizar el presente trabajo
experimental titulado “OBTENCION DE PLATA REFINADA A PARTIR DE
CLORURO DE PLATA CON AZUCAR E HIDROXIDO DE SODIO EN LA

ESCUELA PROFESIONAL DE INGENIERIA METALURGICA UNA-PUNO”.

La experimentacion se realizé en los laboratorios de la escuela profesional de
ingenieria metallrgica, considerando que los profesionales tengan nuevos métodos e

incentivando la investigacion de la metaldrgica extractiva en la refinacion de la plata.

16
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Se ejecutd la presente tesis de investigacion para encontrar un método alternativo
en la recuperacion de plata refinada en menor tiempo y ademas econémica en un proceso

industrial.

1.2.  FORMULACION DEL PROBLEMA

1.2.1. Problema general

- ¢Mediante esta investigacion se obtendra plata refinada a partir de cloruro
de plata con mejores resultados que con métodos convencionales,

utilizando como materia prima el aztcar y el hidréxido de sodio?

1.2.2. Problemas especificos

- ¢Influye la dosificacion en diferentes proporciones de azucar — hidroxido
de sodio en la obtencion de plata refinada a partir de cloruro de plata?

- ¢Mejora la recuperacion de plata en diferentes intervalos de tiempos de
reaccion con azucar e hidroxido de sodio?

- ¢Se puede generar a nivel industrial el proceso de refinacion de plata a

partir de cloruro de plata con azucar e hidroxido de sodio?

1.3.  HIPOTESIS DE LA INVESTIGACION

1.3.1. Hipdtesis general

- Mejora los resultados de plata refinada a partir de cloruro de plata con

azucar e hidroxido de sodio que los métodos convencionales.

1.3.2. Hipdtesis especificas

- Influye la dosificacién de diferentes proporciones de azucar — hidroxido

de sodio en la obtencion de plata refinada a partir de cloruro de plata.
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- Mejora la recuperacion de plata en diferentes tiempos de reaccion con

azucar e hidroxido de sodio.

- Genera a nivel industrial el proceso de refinacion de plata a partir del

cloruro de plata.

1.4.  JUSTIFICACION DEL ESTUDIO

- Justificacién tedrica. - Existen pocas investigaciones sobre la refinacion de la
plata, las cuales no han sido tocadas por los investigadores, sin embargo, se
necesita experimentar para encontrar nuevas alternativas de refinacién, aunque

sean erroneas nos traeran mas avances tecnolégicos.

- Justificacion econdmica. - La investigacion de este estudio se realizé debido a
que la sacarosa es mas economica a nivel industrial y que mejor si los resultados
son de calidad y resultado acelerado en el momento de la obtencion del metal

preciado.

- Justificacion social. - Investigadores hicieron estudios con el propoésito de
obtener plata refinada, pero la variable tiempo hace que se tarde en la
recuperacion, esta investigacion encaminé a encontrar otra alternativa que sea mas

rapida y de mejor calidad. Al mismo tiempo de obtener otro método de refinacion.

- Justificacion practica. - La realizacion del presente estudio podra resolver
problemas en la facilidad de obtener plata refinada ya que el procedimiento del
proceso de obtencidn es muy simple y se puede trabajar en grandes proporciones

de plata.

1.5. OBJETIVOS DE INVESTIGACION
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1.5.1. Objetivo general

- Evaluar la obtencién de plata refinada a partir de cloruro de plata con

azucar e hidroxido de sodio en la Universidad Nacional Del Altiplano.

1.5.2. Objetivos especificos

- Determinar la influencia de la dosificacion de diferentes proporciones de
azlcar - hidréxido de sodio en la obtencion de plata refinada a partir de
cloruro de plata en La Universidad Nacional Del Altiplano.

- Determinar el tiempo en la obtencion de plata refinada a partir de cloruro
de plata con azUcar e hidréxido de sodio en la Universidad Nacional Del
Altiplano.

- Evaluar a nivel industrial el proceso de refinacion de plata a partir del

cloruro de plata.
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ﬂ. UNIVERSIDAD

CAPITULO II
REVISION DE LITERATURA

2.1. ANTECEDENTES DE ESTUDIO

Hopf et al. (2021) En su tesis cuyo objetivo principal fue refinar materiales que
contienen metales preciosos de fuentes secundarias por medio de lixiviacion de granulos
de plata primarios con acido metano sulfonico desde una via ecoldgica y sustituyendo la
electrolisis de Moebius existente. Estos resultados sugieren que el acido metano sulfonico
puede ser una base quimica alternativa adecuada para el desarrollo de tecnologias de
refinacion de plata menos dafiinas para el medio ambiente. Incluso puede ser adecuado
para materias primas secundarias con mayores concentraciones de impurezas, como el
paladio. Se necesitan mas estudios para dilucidar el mecanismo observado del consumo
de Pd durante la lixiviacién, desarrollar los proximos pasos para extraer plata del lixiviado
e investigar el efecto de impurezas como Cu y Pd en el rendimiento de la lixiviacion

durante el reciclaje de electrolitos.

Candiotti & Salazar. (2017) En su tesis de investigacion tiene como objetivo
establecer las condiciones favorables para obtener oxido de plata a partir de la chatarra
electronica, para la realizacion de sus pruebas experimentales utilizo 150mL de &cido
nitrico a diferentes concentraciones:2.64%, 2.08%, 1.54%, 1.01%; donde llevo a una
temperatura de 90-95 °C con una duracion de 3 Horas. Esta solucion de nitrato de plata
mas contaminantes (Cu, Fe y Cr) se precipito con cloruro de sodio al 5%, obteniendo un
precipitado de cloruro de plata, y posterior a esto fue tratado via seca utilizando fundentes
para luego ser disuelto con &cido nitrico, por altimo, adicionandole hidroxido de sodio al

5%, obtuvo un precipitado de hidroxido de plata. El precipitado fue hidratado en una
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estufa con una temperatura menor de los 280°C para finalmente obtener como resultado

oxido de plata al 99.9 % de pureza con una concentracion de 2.64%.

(En su tesis menciona como objetivo general determinar la recuperacion de plata
refinada iniciando con una solucion de acido de purificacion de oro donde realizo una
investigacion experimental donde sus variables fueron el cloruro de sodio y la variacion
de fundentes (plomo, borax, harina) la autora menciona sobre que si influye el cloruro de
sodio en la recuperacion de plata al igual que los fundentes también tiene influencia
directa con la recuperacion de plata y como resultado obtuvo una pureza de 97.64% de

plata refinada.

De La Cruz Bustamante, (2017) En su tesis de investigacién donde cuyo objetivo
fue determinar el método que permite una recuperacion de plata a partir de placas
radiogréaficas, donde sus variables fueron hidroxido de sodio, hipoclorito de sodio y
dicromato de potasio que son tres métodos diferentes de recuperacion de plata donde al
terminar su procedimiento experimental obtuvo como resultados con el método de
hidroxido de sodio utilizando 80% puro de HCI con 4M de NaOH llego a una
recuperacion de 98.3879%. En la discusion de resultados el autor menciona que al
afadir las placas radiograficas a las soluciones de hidroxido de sodio un pH mayor a 7.5
se precipito el Hidroxido de Plata (AgOH), el cual se transformo espontaneamente en
oxido de plata (Ag20) que es més estable y se observé que en la solucion de 80% de acido
clorhidrico es la que obtuvo un color méas oscuro que los demas debido al mayor contenido

de plata y en donde las soluciones se precipitaron en 260 min.

Ybarra (2003) Menciona en su libro el método de recuperacion de plata con
glucosa, este menciona que al cambiar el cloruro de plata con una disolucién de carbonato

de sosa en una proporcion de 1 a 3, la mezcla se hierve por un tiempo con 1 parte de
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glucosa, este al mismo tiempo se reduce en forma de polvo fino negro gris, afiadiendo
borax anhidro al 5% y nitrato sodico al 05% seco, también se puede realizar por via seca
mezclando 5 partes de cloruro de plata purificado y seco con dos partes de carbonato
sodico anhidro y una parte de nitrato potasico. Posterior a esto se mezcla en porciones
pequefias al interior de un crisol, y al finalizar se rompe el crisol separando el botén de

plata.

Lopez (2008) Menciona en su tesis sobre los azucares reductores, este menciona
que un grupo aldehido (RCHO) se oxida con gran facilidad a un grupo carboxilo(—
COOH), tales como el reactivo de Tollens (Ag+ en NH3 acuoso), el reactivo de Fehling
(Cu?*en tartrato de sodio acuoso). O el reactivo de Benedict (Cu®* en citrato de sodio
acuoso), se denominan a estos azucares reductores (porque el azucar reduce al agente
oxidante). Se llega a una conclusion que si un azucar reduce el licor de Fehling a oxido
de cobre (I) rojo, este indica que es un azUcar reductor. Este método es muy util para
demostrar la presencia de glucosa y también para detectar derivados de la glucosa como

la sacarosa o la fructosa.

Catalufia (2022) Menciona que se tiene como objetivo realizar la prueba de
semaforo quimico, que consiste en demostrar la reaccion redox con los efectos de cambio
de color que produce el indigo carmin. Donde las variables son el hidroxido de sodio y
glucosa con proporciones de 15¢/l y 25g/l respectivamente; el autor menciona también
que el indico carmin es un indicador acido base, que en soluciones de pH inferioresa 11.4
presenta un color azul y por encima de 13 presenta un color amarillo, y cuando esta en
forma oxidada es de color verde como también cuando este esta en forma reducida es
amarillo, también presenta un color rojo cuando esta en un estado intermedio. El autor
también menciona que el hidréxido de sodio (NaOH) con el azucar y en cualquier medio

alcalino este acttia como agente reductor. Y en donde como resultado al afiadir glucosa al
22
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hidroxido de sodio, este dara un tono verde amarillentay al reposar la botella la disolucion

se volvera amarilla.

Abanto (2019) menciona en su tesis mejorar la recuperacion de oro y plata a traves
del proceso de Merril Crowe en el area desorcion provenientes de una solucion rica del
proceso de lixiviacion con método de pruebas experimentales, en donde tiene como
variables independientes la dosificacion de polvo de zinc (dependera de la concentracion
de oro y plata presente en la solucién), acetato de plomo(donde la excesiva cantidad de
este puede recubrir por completo la superficie de las particulas e inhibir la cementacion)
y pH (rango entre 9 y 12). Y en cuyo resultado tiene un tiempo de recuperacion del
proceso de 30 horas con 15 minutos; y tiene una recuperacion como de del 99.94 y

99.99 respectivamente.

2.2. MARCO TEORICO

Dentro de las bases tedricas me enfoqué en todo lo usado y que toda la
investigacion realizada esté clara, para lo cual se dividio en los siguientes modulos:

Fundamentos teoricos.

2.2.1. Modulo I: Fundamentos tedricos

2.2.1.1. Metalurgia de la plata (Ag)

Segun el Servicio Geoldgico de Estados Unidos (USGS), la
produccién mundial de plata se estima en 21.300 toneladas, o 648,8
millones de onzas, por afio. Cabe sefialar que s6lo un tercio de la
produccion de plata corresponde a minas de plata, un tercio proviene de

mineria asociada a zinc, plomo y cobre, y un cuarto es subproducto de
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minas de oro. Puede ver gque solo dos de las 15 principales minas de plata

del mundo se especializan en la produccién de plata.

La plata es un metal blanco blando que es ligeramente méas denso

que el cobre, y la presencia de pequefias proporciones de arsénico,

antimonio, bismuto y plomo hace que la plata se vuelva quebradiza. Su

punto de fusion es de 960,5°C y su punto de ebullicion es de 1955°C. Sin

embargo, la plata comienza a vaporizarse a temperaturas mas bajas, lo que

se hace evidente entre 1200 y 1500 °C. En comparacion con otros metales,

la plata es el mejor conductor de electricidad. Aqui se puede visualizar las

principales propiedades se la plata (Baena, notas de clase metalurgia

extractiva(l.M.M. MSc, PhD, colombia), 2019).

Tabla 1.

Propiedades de la plata.

Propiedades atémicas

Radio medio
Electronegatividad

Radio atémico

160 pm
1.93(Pauling)
165ppm (radio de Bohr)

Radio covalente 153 ppm
Radio de Van Der Waals 172 ppm
Estados de oxidacion +1+2 +3 +4
Oxido Anfotero
lera energia de ionizacion 731 KJ/mol
2da energia de ionizaciéon 2070 KJ/mol
3era energia de ionizacion 3361 KJ/mol
Fuente: Elaboracion Propia
24
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Tabla 2

Propiedades fisicas de la plata.

Propiedades fisicas

Densidad 10490 kg/m?®
Punto de fusion 1234.93 k (961.78°C)
Punto de ebullicion 2435k (2162 °C)

Entalpia de vaporizacion ~ 250.58 KJ/mol
Entalpia de fusion 11.3 KJ/mol

Presion de vapor 0.34 Paa 1234k

Nota. Fuente: Elaboracion propia

Tabla 3.

Propiedades quimicas de la plata.

Propiedades quimicas

Nombre plata

Simbolo Ag

numero atémico 47

serie quimica metales en transicion
masa atdmica 107.8683 u

configuracion electronica [Kr] 4d'° 5s!

estructura cristalina cubica centrada en las caras
calor especifico 232 j/lkJ-K

conductividad eléctrica 63 x 106 S/m

conductividad térmica 429 W / K-M

velocidad del sonido 2600 m/s a 293,15 K (20 °C)

Fuente: Elaboracion propia

2.2.1.2. Hidréxido de sodio (NaOH)

El hidroxido de sodio es un sélido blanco que se utiliza

industrialmente como solucion al 50% debido a su facilidad de uso. Se

25

repositorio.unap.edu.pe
No olvide citar adecuadamente esta tesis
1



. UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

disuelve en agua y desprende calor. Absorbe humedad y diéxido de
carbono del aire y es corrosivo para metales y sustancias. En definitiva, se
utiliza para procesar la celulosa para fabricar viscosa y celofan, que se
utilizan en plésticos, jabones y otros productos de limpieza, entre otros. Se
obtiene principalmente por electrolisis del cloruro de sodio, reaccion de
hidroxido de calcio y carbonato de sodio y tratamiento del sodio metalico
con vapor a bajas temperaturas. (Rodolfo, hidroxido de sodio hoja de

seguridad, 2016)

Tabla 4

Propiedades fisicas y termodinamicas de la soda caustica

Propiedades fisicas y termodinamicas

Punto de ebullicion 1388°c (a 760 mm de hg)
Punto de fusion 318.4°C

indice de refraccion a 589.4 1.433 (a320°) y 1.421 (a 420
nm °C)

Densidad 2.13 g/mL (25 °C)
Solubilidad 11 g/100 mL (20 °C) en agua
Insoluble Acetona y éter

Calor especifico 0.35 cal/g °C (20 °C)

Calor latente de fusion 40 cal/g

Temperatura de transicion 299.6 °C

Energia libre de formacion 90.7 kcal/ mol (a 25 °C)

Fuente: Elaboracion Propia
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Tabla s

Propiedades quimicas de la soda caustica.

Propiedades quimicas

Formula quimica NaOH.

Composicion Na: 57.48 %; H: 2.52 % y 0:40.00%
Peso molecular 40.01 g/mol

Estructura cristalina Ortorrombicos

Nombre quimico Hidroxido de sodio

Tipo de reaccién Corrosiva, exotérmica

Familia quimica Bases fuertes

Reaccion con acidos Produce sales y agua

Reaccion con dxidos &cidos Produce gases &cidos nocivos y agua

Fuente: Elaboracion Propia
- Manipulacién

El equipo de proteccion personal: Se deben utilizar gafas, batas
y guantes de neopreno, nitrilo o vinilo cuando se trabaje con NaOH. Este
compuesto siempre debe manipularse con capucha y no se deben usar
lentes de contacto. Si esta utilizando una pipeta para transferir una pequefia
cantidad de refresco, Usela y nunca pipetee con la boca. (Rodolfo,

hidroxido de sodio hoja de seguridad, 2016)

2.2.1.3. Azucar (C12H22011):

La sacarosa es el nombre que los quimicos le damos a lo que
comunmente se conoce como azucar, su formula quimica general esta
compuesta por doce atomos de carbono, veintidos atomos de hidrogeno y
once atomos de oxigeno (C12H22011). Esta molécula pertenece a la

familia de moléculas conocida como carbohidratos o hidratos de carbono.
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Los azucares se pueden también llamar carbohidratos o hidratos de
carbono ya que estdn compuestos por &tomos de carbono y por cada uno
de estos atomos, en los monosacéaridos incorpora una molécula de agua.

(Laura, 2022).

- Tipos de azucar

Azucar refinado: Azlcar de mesa de color blanco y con cristales
pequefios.

Azucar glas: Azucar regular reducida a un polvo muy fino. Se
disuelve rapidamente y adelgaza la masa, pero es higroscépico. Por lo
tanto, se vende con una pequefia cantidad de almidén afiadido para
absorber la humedad. (Laura, 2022).

AzUcar Demerara: Sacarosa con cristales amarillentos mas
grandes. Contiene una proporcion muy alta de sacarosa cristalizada (99%)
y muy poca melaza (impurezas y residuos de la cristalizacion del aztcar).
(Laura, 2022).

Azlcar moreno: AzUcar de cafia con un menor refinado (95% de
sacarosa). Los cristales de sacarosa estan recubiertos por melaza por lo
cual el azucar resulta pastoso y humedo. Ademas, contiene pequefias
proporciones de glucosa y fructosa que conducen a masas mas humedas y
gomosas. (Laura, 2022).

Azucar integral: Todos los azucares que han recibido un refinado
parcial. No existen valores de referencia universales para el grado de
contenido de melaza, que puede variar de un producto a otro. (Laura,

2022).
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Tabla 6

Propiedades fisicas de la azicar rubia (Cartavio S.A.A).

Propiedades fisicas

Estado de agregacion Solido

Apariencia Cristales rubios

Densidad 1587 kg/m?; 1.589 g/cm3
Masa molecular 342.0 g/mol

Punto de fusion K (186°c)

Punto de ebullicién K (102°c)

Punto de descomposicion K (-273.15 °C)
Temperatura critica K (-273.15 °C)

Fuente: Elaboracion propia.

Tabla 7

Propiedades quimicas del azlcar.

Propiedades quimicas
Nombre quimico A-d-glucopiranosil - (1—2) - B-d-fructofurandsido

Formula molecular ~ C12H2,011
Solubilidad en agua 203.9/100mL (20°c)

Propiedad quimica  Higroscopica

Fuente: Elaboracidn propia.

2.2.1.4. Tiempo

El tiempo es una cantidad utilizada para medir la duracién o el
intervalo de uno o mas eventos. Esto le permite ordenarlos en secuencia
(pasado, presente, futuro) y determinar si sucede en simultaneo o no. Esta
medida se representa con la variable t, su unidad de medicion segun el S
es el segundo(S), En un marco Sexagesimal (60 unidades forman una

unidad mayor) y el aparato con el que se mide es el reloj.
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El tiempo puede pensarse como la duracion de las cosas sujetas al
cambio, y una de las magnitudes fisicas mas importantes. En
consideraciones fisicas se la considera una variable que conjunto con otras
puede determinar una posicion, movimiento, velocidad y otras magnitudes
de un sistema u objeto. (Leskow, Tiempo en Fisica, 2021)

- Unidades de medida mas usadas

El segundo es una unidad de medida internacional para el tiempo,
dentro de estas tienen variaciones que pueden ser menores o0 pueden ser
mayores, con respecto a este y su relacion con el dia se encuentran: Minuto
(60 segundos), Hora (60 minutos), Dia24(horas), Semana(7dias), Mes (4
semanas), Ao (12 meses), Lustro (5 afos), Siglo (100 afios), Milenio

(1000 afios). (Karina, 23)

2.2.2. Moddulo I1: Métodos para recuperar el metal

2.2.2.1. Precipitacion / purificacion y concentracion de la solucion

Después de la separacion soélido-liquido las soluciones de
lixiviacion, conteniendo un minimo de particulas sélidas, son purificadas
y a veces concentradas antes de realizar la operacion final de precipitacion
del metal de interés. La purificacion se realiza para eliminar de la solucion
metales secundarios que hayan sido codisueltos en la lixiviacion y que
interfieren con la etapa de precipitacion del metal y/o contaminan el
producto final.

Dependiendo de la mena tratada, el tipo de reactivo de lixiviacion
y el método de lixiviacion empleado, las soluciones generadas por el

proceso de lixiviacion pueden ser de varios tipos. Las soluciones que son
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mas simples de tratar son aquellas que contienen el metal primario de
interés en concentraciones adecuadas, junto con pequefias proporciones de
impurezas disueltas que no interfieren con la etapa posterior. La
recuperacion del metal de tales soluciones puede ser efectuada
directamente o después de una precipitacion quimica selectiva de las
impurezas. (Baena, notas de clase metalurgia extractiva(l.M.M. MSc,
PhD, colombia), 2019)

Existen varios métodos de tratar soluciones de lixiviacion
concentradas y diluidas. Las varias técnicas disponibles para recuperar el
metal primario desde soluciones de lixiviacidn son:

a. Precipitacién de compuestos por cristalizacion

Cristalizacién es el proceso fisico de separar una sal a la forma de
cristales desde una solucién acuosa por sobresaturacion de la solucién en
la sal de interés. Este es un procedimiento comun para la obtencién de
compuestos puros y es usado ocasionalmente para la recuperacion de
algunos metales. Diferencias en solubilidades son usadas ventajosamente
para separar metales desde una solucion de lixiviacion. (Baena, NOTAS

DE CLASE METALURGIA EXTRACTIVA)

b. Precipitacion de compuestos metalicos por precipitacion ionica
La precipitacion idnica se puede definir como un proceso en el cual
el ion metélico presente en la solucién se hace reaccionar con un agente
apropiado para formar un compuesto metalico insoluble. La precipitacion
ocurre rapidamente porque el compuesto formado tiene baja solubilidad.
Los metales pueden ser recuperados desde la solucion por precipitacion a

la forma de un gran numero de compuestos tales como: hidréxidos y otros
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compuestos basicos, sulfuros, carbonatos, haluros, peroxidos, fosfatos,
etc., dependiendo de su uso final. (Baena, notas de clase metalurgia
extractiva(l.M.M. MSc, PhD, colombia), 2019)
c. Precipitacion de metales o compuestos metalicos por reduccién
con gas
La reduccidn con gases como Hz, SO2 0 CO se utiliza para producir
polvos de metales nobles y metales base desde sus soluciones acuosas. En
el caso de metales 51 mas reactivos como el U, V, Mo, y W, tales
reducciones produciran sus respectivos 0xidos. (Baena, notas de clase
metalurgia extractiva(l.M.M. MSc, PhD, colombia), 2019)
d. Precipitacibn de metales por reduccion electroquimica
(cementacion)
Cementacion es un proceso para precipitar un metal, M1, de su

solucién acuosa por la adicion de otro metal M2 menos noble:
Ml]'l."' 4+ Mg — M] 4+ Mzn—

La reaccion global mostrada aqui es la suma de humerosos micros
celdas en cortocircuito. EI metal M2 se disuelve anddicamente y el ion
metalico, M1 n+ es descargado catddicamente. La transferencia de
electrones ocurre a través del metal M2 que es conductor. El proceso se
denomina cementacion porque M1 generalmente se deposita 0 "cementa”
sobre M2. La eleccion del metal M2 apropiado para cementar a M1 esta
dictada por las posiciones relativas de ambos metales en la serie de fuerza
electromotriz 0 serie de potenciales estandar. (Baena, notas de clase

metalurgia extractiva(l.M.M. MSc, PhD, colombia), 2019)
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e. Precipitacion de metales por reducciéon electrolitica (electro
obtencion)

“Proceso electrometallrgico que se realiza en celdas electroliticas,
donde se disponen alternadamente un anodo (placa de plomo o de acero
inoxidable) y céatodos (placa de acero inoxidable) dentro de la solucion
electrolitica previamente concentrada. Las placas metélicas estan
conectadas formando un circuito en que la corriente entra por los &nodos
(polo positivo), viaja a través del electrolito y sale por los catodos. El
proceso de realiza mediante la aplicacién de una corriente eléctrica de baja
intensidad”. (Baena, notas de clase metalurgia extractiva(l.M.M. MSc,

PhD, colombia), 2019)

2.2.3. Mddulo I11: Métodos de refinacion de plata

2.2.3.1. Procedimiento Patera

Esté basado en el hecho de que el cloruro de plata es insoluble en
agua y soluble en hiposulfito de sodio, donde la solucién puede precipitar
la plata al estado sulfuro por la reaccion del sulfuro de sodio o calcio y el
proceso consta de las siguientes operaciones:1) La molienda fina sirve
como preparacion previa para el procesamiento posterior. 2) Tostado
clorurante para poner la plata al estado de cloruro. 3) Lavado preliminar
con agua para eliminar sales insolubles y cloruros metélicos. 4) El lavado
preliminar con agua se practica en las mismas tintas o cubas que son de
madera que estan provistas de un falso fondo a manera de filtro con lona,
se carga el mineral y se cubre con agua, se abre el conducto de evacuacion

haciendo correr el agua hasta que todas las sales solubles hayan sido
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eliminadas. 5) Lixiviacién con hiposulfito de sodio, para disolver la plata
luego que, bajo el agua por debajo del nivel del mineral, se deja correr la
solucion a través de la masa mineral hasta que en la lejia que sale de la

tinta no haya indicios de plata; la reaccion es la siguiente:

2AgCI + 3Na2S,0,—AQg2S203.2Naz S;03 + 2NaCl

Una parte de hiposulfito de sodio disminuye 0.485 partes de cloruro
de plata 0 0.365 partes de la plata. EI hiposulfito disuelto ve también el

oro, 6xidos de plata, arseniatos y antimoniatos de plata.

Precipitacion de la plata al estado de sulfuro, empleando como
agente precipitante el sulfuro de sodio, a la vez se regenera el hiposulfito

de sodio; la reaccion es la siguiente:

AgSO + 2(Naz Sz O3) + NaS — Ag2 S + 3(Naz Sz O3)

Junto a la plata se deposita el oro, cobre y los demas metales
pesados. Durante la precipitacion se agita el liquido por medio de paletas
de madera o agitadoras mecanicos, luego se decanta el liquido empleando
un tubo sifén, es regulable su altura segun el liquido. 9) Tratamiento del
precipitado de sulfuro de plata para obtener la plata metalica, los sulfuros
precipitados pueden contener ademas de la plata. Cobre, plomo, arsénico,
zinc, plomo, fierro u azufre libre. 10) Primero se filtra el precipitado en un
filtro prensa para separar el azufre se trata en caliente el precipitado con
soda caustica y se produce sulfuro de sodio que se puede emplear como
precipitado o se hace destilar el azufre en retortas. Para separar las demas

impurezas como fierro, cobre, zinc, plomo, se introduce el precipitado en
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un horno de copelacion dentro de un bafio de plomo. Y finalmente se retira
obteniéndose plata metalica. En este procedimiento se logra extraer el 70

a 85% de plata contenida en el mineral. (Zea, 2016)

2.2.3.2. Procedimiento Kiss

Este procedimiento es tan solo una variante del procedimiento
patera, consiste en emplear como disolvente el hiposulfito de calcio en
lugar del hiposulfito de sodio, y precipitar en seguida con sulfuro de calcio,
regenerando el hiposulfito de calcio. Las operaciones son las siguientes:1)
Molienda y tostado clorurante. 2) Lavado con agua.3) Disolucion del
cloruro de plata con hiposulfito de calcio: 2AgCl + 3CaS2 O — Ag2 Ca2
(S2 03)3 + CaCl2, 4) Precipitacion por el polisulfuro de calcio: Ag2 Ca2
(S203)3 + CaSx — Ag2 S+CaS2 O3 + Sx-1,5) Tratamiento del sulfuro
de plata para llegar a plata metélica. El poder disolvente del hiposulfito de
calcio sobre el cloruro de plata es ligeramente menor que el hiposulfito de
sodio. El hiposulfito de calcio se descompone mas rapidamente que el de
sodio, transformandose en sulfuro de calcio que se elimina en los relaves.
En resumen, este procedimiento no ofrece ventaja alguna sobre el

procedimiento patera. (Zea E., 2016)
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Figura 1

Diagrama de procedimiento patera y Kiss
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Plata Metdlica
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Fuente: (Zea, 2016)

2.2.3.3. Procedimiento Russell

“Este procedimiento consiste en disolver por medio de un legia de
hiposulfito doble de sodio y cobre, la plata contenida en el sulfuro y en los
compuestos que contienen arsénico y antimonio. Se ha empleado mas
como procedimiento auxiliar del procedimiento patera, como tratar los
residuos dejados por este Gltimo procedimiento n, que pueden contener
aun minerales argentiferos inertes al hiposulfito de sodio, que hayan
podido quedar después del tostado clorurante, como se observa en el
diagrama, el procedimiento consta de: 1) Molienda y tostado clorurante,
2) Lavado con agua., 3) Lixiviacion con hiposulfito de sodio, 4)

Lixiviacion de los residuos con hiposulfito doble de sodio y cobre, para
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disolver la plata contenida en las especies minerales no atacadas, cuya
reaccion es: AQgS + NaS203.CuzS;02  --------=--mmm-- CuS +
Na2S202.Ag2S203, 5) La solucion Russell (hiposulfito doble de sodio y
cobre) tiene sobre la plata un placer disolvente 9 veces mayor que el

hiposulfito de sodio a la temperatura ordinaria.

El oro, los arseniatos y antimoniatos son tan facilmente
descompuestos como por el hiposulfito de sodio, el cobre se precipita al
estado de cobre; la solucion Russell no es regenerada por el tratamiento
mismo, pues el cobre es precipitado junto con la plata y la solucién debe
ser preparada para cada lixiviacion en el momento de utilizarla, porque se
descompone en contacto con aire. Este proceso tiene como principal
desventaja el costo de los reactivos, por lo g es limitado su empleo. 6)
Precipitacion por el poli sulfuro de calcio. Al estado de sulfuro de plata. 7)
Tratamiento de sulfuro de plata, para llegar a plata metalica.” (Zea E.,

2016)

2.2.3.4. Procedimiento Augustin

“Este procedimiento se basa en que después del tostado clorurante,
se emplea como disolvente del cloruro de plata una solucién concentrada
y caliente de cloruro de sodio, como se observa en el diagrama de flujo, la
plata esta disuelta se precipita por medio del cobre, el cual a su vez se
precipita con fierro. Tiene la siguiente desventaja, se requiere 68 partes de
cloruro de sodio para disolver una parte de cloruro de plata, mientras que
bastan dos partes de hiposulfito de sodio para disolver una parte de cloruro

de plata, como en el caso patera.
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Como ventaja, en el procedimiento Augustin se precipita la plata al
estado metalico, mientras que en el procedimiento se obtiene al estado de
sulfuro de plata, lo que exige nuevos tratamientos del precipitado. El
tostado clorurante se realiza en forma que todos los sulfuros metalicos se
transformen en oxidos y el sulfuro plata se transforma el sulfato y luego
como cloruro. ElI mineral tratado se somete a la accion disolvente del
cloruro de sodio en solucion caliente, en tintas provistas en el fondo de
parrillas de manera sobre el cual se coloca la materia filtrante, el cobre que
haya quedado como cloruro se disolvera y durante la precipitacion de la
plata se podré precipitar parcialmente junto con esta, por la formacion de
un cloruro insoluble. La precipitacion se realiza en tintas similares a las de
lixiviacion y se disponen en cascada de manera que la solucion atraviesa
sucesivamente, como precipitante se emplea el cobre en forma de
granallas, colocandose en la tina superior gramallas pequefias y en las
interiores las mas gruesas, sobre las parrillas de madera, cuando la plata ha
sido ya precipitada la solucién queda cargada de cobre y se precipita este

con chatarra de hierro.” (Zea E., 2016)
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Figura 2

Diagrama de procedimiento Russell y Augustin.
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Fuente: (Zea, 2016)
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2.2.3.5. Plata procedente de los lodos anddicos y procedimientos de

fusion

“La plata se extrae de los plomos argentiferos y de los barros
anodicos obtenidos de la refinacion electrolitica del cobre, niquel, plomo
0 cinc. Los lodos anddicos de la refinacion del cobre son desecados,
oxidados y tratados con acido sulfurico diluido para extraer el exceso de
cobre hasta el 1%, se le seca luego se le deseleniza, se le funde en copelas
para escorificar el cobre, plomo y otros; el producto metélico (metal dore)
que esta generalmente compuesto de un 95% de plata y hasta 5% de oro.

Luego estos anodos son moldeados en forma rectangular para
luego ser afinados electroliticamente. El electrolito es una solucién de
nitrato de plata y nitrato de cobre, los métodos de refinacion de la plata son

dos: De Moebius y Thum.” (Zea E., 2016)

2.2.3.6. Proceso de la refinacion de los anodos dore (electrolisis) en

celdas Thum

“El proceso de la refinacion electrolitica de la plata se realiza en
celdas del tipo Thum en la refinacién electrolitica de la plata, pasa la
corriente eléctrica continua del rectificador a través del anodo, luego por
el electrolito y de alli al catodo, luego por el conductor al rectificador. En
el &nodo se disuelven: la plata, el cobre y otros elementos solubles,
incrementandose en mayor o menor medida en el electrolito y los
insolubles como el oro, paladio, platino pasan a formar parte del lodo

anddico de plata.
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Si los perimetros de concentracion se contienen dentro de sus
limites, en el catodo solo se depositara la plata en forma de cristales, lo
mismo que son cosechados cada 2 a 4 horas, raspandose con un rastrillo y
depositandoseles en un extremo de la celda luego son extraidos de la
misma celda cada 24 horas. Los cristales de plata deben lavarse
exclusivamente con agua destilada, para eliminar las impurezas presentes
en el electrolito, especialmente el cobre; seguidamente se llevan al secado

en una estufa a una temperatura de 120 °C a 150°C, durante 24 horas.

La cosecha de lodos anddicos de plata se realiza cada vez que se
cambia &nodos, quedando estos en la canasta anddica junto con los scraps,
ya que la cantidad dispone de un diafragma formado por dos capas de tela
muselinay en el medio papel filtro, que impide mezclarse con los cristales.
La extraccion del lodo se realiza en conjunto con el diafragma, luego se
lava y se filtra al vacio, el lodo se lava con abundante agua caliente, para
luego llevarlos a una lixiviacién nitrica para separar la plata, fusion de las

arenas de oro, electrolisis y obtencion de oro fino.

La composicion del lodo puede variar dependiendo
exclusivamente de la composicion del anodo Doré. Estos se van
aumentando hasta que haya una buena cantidad y se empieza a tratar para
la obtencion de los demas elementos como oro fino, paladio, platino, etc.”

(Zea E., 2016)
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Figura 3

Modelo de una celda Thum

Nota. Fuente: (Zea, 2016)

2.2.3.7. Proceso de refinacién de las celdas Moebius, material y

disefio de celda

“En el proceso de refinacion en las celdas Moebius se lleva a cabo
en la celda construida de hormigon y revestida en planchas de PVC,
resistente a los acidos; En la que la placa se deposita en el catodo en forma
de cristales poco adherentes, mientras que el oro, platino, paladio y otros

elementos valiosos se recogen en los lodos anddicos.

La celda tiene anodos y catodos; deben ser la plata de 950 partes
de ley. Los catodos pueden de plata laminada de 0.8 mm de espesor o de
acero inoxidable, hay un bastidor de madera o plastico que suspende el

arreglo alternado de catodos y anodos.

Los anodos se introducen en bolsas de lona o tela de muselina con
el objeto de evitar que los lodos anddicos contaminen la plata depositada.

La disposicion terminal de los electrodos es bastante parecida a la
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empleada en el proceso multiple de afino del cobre; entre los &nodos y
catodos se encuentran raspadores mecanicos de madera que agitan el
electrolito y desprenden los cristales de plata depositados en el catodo, esto

se efectlia varias veces por dia a medida que se acumulen en el catodo.

Para extraer la plata de la celda se tiene que levantar todo el arreglo
de los anodos y catodos, para esto antes se tiene que cortar la corriente,
evacuar el electrolito, ademas la solucion hay que filtrarla constantemente,
para lo cual se requiere otros equipos y accesorios como: filtros, bombas,

motor y, los &nodos no se corroeran totalmente como en el método Thum.”

(Zea E., 2016)

2.2.4. Modulo IV: Definicién de términos basicos

Preparacion de minerales: seccion donde se realiza trituracion, molienda y

la clasificacion del mineral.

Separacién de fases: proceso fisico donde el cual se puede separar los

componentes de una mezcla.

Trituracion: Dependiendo del tamafio a triturar puede existir 1, 2 0 3 etapas.

Generalmente se conoce hasta etapa secundaria

Lixiviacion: es un proceso por el cual se extrae varios o un soluto, mediante

la utilizacién de un disolvente liquido.

Adsorcion en carbon activado: es un proceso donde el carbon activado
cumple la funcién de adsorber moléculas organicas en sus micro poros. Se
activa mediante procesos quimicos y térmicos para aumentar su capacidad de

adsorcion.
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- Desorcion de carbén activado: Es una operacion donde el cual libera los

valores metalicos mediante un proceso.

- Electrodeposicion: Es un tratamiento electroquimico donde se adhieren los
cationes metalicos contenidos en una solucién acuosa para ser sedimentados
sobre un objeto conductor creando una capa. Se puede usar una corriente
eléctrica para reducir distancia del catodo los cationes contenidos en una

solucién acuosa.

- Dore: es una mezcla impura y sin refinar de oro metélico y plata.

- Probetas: Permiten medir volimenes de forma aproximada, o transvasar y
recoger liquidos. Se fabrican de distintos tamafios y materiales (vidrio y
plastico), siendo las capacidades més frecuentes son 5, 10, 25, 50, 100, 250,

500y 1000 mL.

- Matraces Erlenmeyer: recipientes de vidrio que permiten hacer

valoraciones.

- Buretas: son recipientes con graduaciones y de forma alargada con un

diametro interno uniforme y de diferentes volimenes.

- Pipetas aforadas: son recipientes de alta precision, disefiadas para medir un
solo volumen, su estructura es un tubo Larco y estrecho con un

ensanchamiento en la parte central.

- Pipetas graduadas: son recipientes de menor precision que las aforadas que

permite medir soluciones.

- Balanza: Son instrumentos que puede medir la masa de objetos.
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Propipeta: Es un instrumento de laboratorio que se utiliza para traspasar

liquidos de un recipiente a otro.

- Varillas: La varilla agitadora se utiliza para mezclar, disolver o agitar

sustancias con el fin de homogeneizar.

- Probeta: es un instrumento de vidrio en forma de tubo transparente y con

graduacion de escalas que permite medir un volumen.

- Cuentagotas: es un instrumento o utensilio hecha de cristal y goma, que

permite echar liquidos gota a gota,

- Vidrios de reloj: es un instrumento de vidrio con forma circular concava-
convexa, que se utiliza para pesar o0 medir una masa y esta a su vez permite

visualizar los precipitados.

- Escobillas: La escobilla de laboratorio es un cepillo utilizado para limpiar los

instrumentos de laboratorio.

- Piseta: es un instrumento donde contiene agua o cualquier liquido, el

recipiente tiene forma cilindrica y sellado por una tapa rosca.

- Calefactor agitador: instrumento de agitacion que sirve para agitar y este lo

realiza mediante una varilla de vidrio.
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CAPITULO Il
MATERIALES Y METODOS

3.1. SEGURIDAD Y RIESGOS EN EL MANEJO DE INSUMOS QUIMICOS
INFORMATIVA

Lee la informacion de las hojas MSDS de cada reactivo ya que estas te
proporcionan informacion especifica acerca de los peligros, precauciones, y medidas de
emergencia con el fin de minimizar el riesgo a la persona. Localizar los dispositivos de
seguridad mas proximos. Tales como extintores, lavaojos, ducha de seguridad y salidas

de emergencia antes de realizar ensayos en el laboratorio.

e Proteccion

En el laboratorio. El uso de la bata es obligatorio. No se recomienda usar minifalda
o0 pantalones cortos mucho menos cabello largo, pero se puede evitar recogiéndolo

en forma de cola. méas se recomienda llevar zapatos cerrados y no sandalias.

- Cuidado de los ojos. - los ojos son susceptibles a dafios por agentes quimicos. Por
lo mismo es obligatorio usar lentes o gafas de seguridad transparentes en todo

momento.

- Uso de guantes. - es obligatorio usar guantes, sobre todo cuando se trabaja con

sustancias corrosivas, toxicas.

Realizar trabajo con seguridad

Como normas higiénicas prohibido comer en el laboratorio, ya que es posible que

las comidas o bebidas se puedan contaminar. Lavarse siempre las manos después de
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realizar un experimente y salir del laboratorio. No inhalar ni probar los productos
quimicos si no estas informado. Jamas acerques la nariz para inhalar directamente de un

tubo de ensayo.

- Trabaja con orden y limpieza. - Mantener el area de trabajo ordenado, y limpio

y si hay algun derrame, se tiene que limpiar de manera inmediata.

- Actla responsablemente. - trabaja sin apurarte, un comportamiento

irresponsable puede ser motivo de un accidente.

- Atencidn a lo desconocido. - No utilices ni limpies ningun frasco de reactivo que

no tenga etiqueta.

e Precauciones especificas en un laboratorio quimico.

Manipulacién del vidrio. No fuerces un tubo de vidrio, en caso de ruptura, los
cortes pueden ser graves. Utilizar las pinzas y tenazas si los vidrios estan calientes,

evitando asi quemaduras innecesarias.

- Manipulacion de productos quimicos. Los productos quimicos pueden ser

peligrosos por sus propiedades toxicas, corrosivas, inflamables o explosivas.

- No inhalar vapores de productos quimicos. Trabajar con un extractor con
sustancias volatiles. No acerques la nariz para inhalar ninguna sustancia en

reaccion

- Transporte de reactivos. No transportes innecesariamente los reactivos de un
sitio a otro del laboratorio. Transportar las botellas cogiéndolas por el fondo y no

por la tapa.
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- Riesgo eléctrico. Para evitar descarga eléctrica accidental, seguir las instrucciones

de funcionamiento y manipulacion de los equipos.

e Eliminacion de residuos.

- Material de cristal roto. - se retirard estos materiales ya que pueden generar

accidentes.

- Productos quimicos toxicos. - se tiran en contenedores especiales para este fin.
No tires al fregadero productos que reaccionen con el agua o que sean inflamables,

tampoco los que huelen mal o lacrimogenos.

3.2. DISENO, NIVEL Y TIPOS DE LA INVESTIGACION

3.2.1. Disefio de la investigacion

El presente trabajo de investigacion fue EXPERIMENTAL, para lo cual
se realiz6 un disefio experimental completamente al azar de 22 con 3 repeticiones,
es el que mejor se adapta a las necesidades de la investigacion ya que se realizados
experimentos y hubo manipulacion de manera intencional. (Sampieri; Fernandez
& Baptista, 2010, pag. 192). El enfoque del presente trabajo de investigacion es
CUANTITATIVO ya que se llevo a cabo mediante experimentos las cuales se

adecud al mejor resultado. (Sampieri; Fernandez & Baptista, 2010, pag. 162).

3.2.2. Nivel de investigacién

Dentro de los estudios de la investigacion se optd por el nivel de
investigacion explicativo, también se consideré una parte del nivel de
investigacidn exploratorio en una etapa inicial, ya que se tenia antecedentes muy

pocos acerca del trabajo de investigacion.
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- Estudios de nivel exploratorio. - En una etapa inicial se considerd tomar
de manera muy importante el nivel exploratorio, como su nombre lo indica
se examinG porque es un tema poco estudiado e investigado y para aclarar
algunas dudas se abord6 por experimentos exploratorios. (Sampieri;

Fernandez & Baptista, 2010, pag. 121).

- Estudios de nivel explicativo. — Una vez se abarco en nivel exploratorio,
mediante experimentos se pudo explicar algunos fendmenos por que se
relacionaron mas de dos variables. (Sampieri; Fernandez & Baptista,

2010, pag. 125).

3.2.3. Tipos de investigacion

El presente estudio de investigacion se realizd experimentando con la
dosificacion y el tiempo, para este estudio se selecciond los mejores tipos de

investigacion:

- Documental: Gracias a este medio se nos permitié consultar en
bibliografias y otras fuentes de informacién los comportamientos fisicos y
otros, algunos de los antecedentes nos permitieron lograr los objetivos

planteados.

- Laboratorio: Por este medio se logro realizar la experimentacion con las
variables, los fendbmenos y condiciones en las que se pudo observar

algunos cambios a nivel laboratorio.

- Aplicada: Finalizada la investigacién se observo resultados muy
significativos donde se puede dar una algunas recomendaciones gracias a

los resultados obtenidos.
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3.3. POBLACIONY MUESTRA DEL ESTUDIO

3.3.1. Poblacion

La poblacion de esta investigacion fue constituida por plata impura

procedente del proceso de fundicion de oro y plata.

3.3.2. Muestra

Como muestra se obtuvo 700 mL de AgNo3, procedente de un ataque
quimico del dore donde se llevo a analizar una alicuota de 10 ml dando como
resultado una ley de plata de 1.689mol/L, la cual se consider6 10.975 mL de

disolucidn para cada prueba experimental para continuar la investigacion.

3.3.3. Disefio estadistico

El tratamiento estadistico se realizé utilizando el software Excel y el
Minitab, con la alimentacién de datos producto de las pruebas de refinacién de
plata a diferentes etapas, se organizo los datos obtenidos en graficos y tablas luego
de realizar diferentes pruebas a diferentes condiciones donde se determind su

comportamiento metaldrgico.

3.4. VARIABLE DE ESTUDIOS

3.4.1. Variable independiente(x)

- Hidréxido de sodio(g).

- Azlcar(g).

3.4.2. Variable dependiente(y)

- Pureza de refinacion (%).
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3.4.3. Variables fijas

- Concentracién de plata (Ag).
- Temperatura(°C).
- Boérax(g).

- Disolucion de AgNOs(mol).

35. TECNICAS, INSTRUMENTOS Y PROCEDIMIENTOS DE

RECOLECCION DE DATOS

3.5.1. Técnicas

- Tabla para la determinacion de las concentraciones.
- Hoja de Excel para el procesamiento de la base de datos tomados de las

corridas experimentales.

3.5.2. Instrumentos

Para una prueba estadistica se utiliz6 ANOVA, ya que en funcion de las
variables se tendré que validar la hipotesis para hacer la prueba se tiene en cuenta
lo siguiente.

Hipotesis nula (Ho): Indica que tiene igualdad o no hay diferencia
significativa entre los resultados donde se compara.

Hipdtesis alterna (Hi): Indica que no tiene igualdad o diferencia

significativa entre valores de los resultados donde se compara.

3.5.3. Procedimientos
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3.6.

nstitucional

Datos obtenidos de las variables son analizados por medio sistematico segun

la unidad de analisis, la efectividad de la solucién es evaluada por el programa

estadistico de MINITAB.
- Evaluacion y andlisis de resultados.

- Discusion de resultados.

Recomendaciones y formulacion de conclusiones.

EQUIPO, MATERIALES, MATERIA PRIMA'Y REACTIVOS

Figura 4

Equipos, materiales, materia prima y reactivos.

EQUIPOS

MATERIALES

Balanza electrdnica
Horno de fundicion digital
Destilador de agua
Filtrador

Agitador magnético
Celda electrolitica

Fuente de energia.

REACTIVO

HNO3z QP
HCL 36%

Borax decahidratado

MATERIA PRIMA

Agua destilada.
Azucar(Ci12H22011) rubia (cartavio)
Soda caustica (NaOH) 98% pureza

cloruro de sodio (NaCl) o grénulos de sal en
piedra

pH metro tiras.
Copelas

Pinza

Guantes de cuero
Careta de fundicion

Vaso de precipitado de
250mL

Vaso de precipitado de 50mL
Probeta

Fiola de 250mL

Pipeta graduada 50mL
Pipeta graduada 1mL

Piceta de ¥ litro

Varilla de agitacion

Vidrio de reloj

Embudo de vidrio.

Fuente

3.7.

: Elaboracion propia.

PROCEDIMIENTO PARA LA EXPERIMENTACION
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Se realizo la investigacion bibliografica sobre el tema de interés, tales paginas
como Mendeley, Google Académico, Refworks, Endnote, EBSCO, Scielo, entre otros;
Primeramente, se realiz6 un estudio, se investigd sobre el comportamiento de los
reactivos y posterior a eso se realizd unas pruebas pre experimentales donde se verificd
las pruebas de solubilidad y se realiz6 el siguiente cuadro de distribucion para realizar las

pruebas de cementacion.

Tabla 8.

Distribucion de proporciones: Azicar — hidroxido de sodio.

Prueba N°01 Prueba N°02 Prueba N°03 Prueba N°04

PiR1 P1R2 P2R1 P2R2 PsR1 PsR2 P4R1 P4R2

NaOH
C12H22011
NaOH
C12H22011
NaOH
C12H22011
NaOH
C12H22011
NaOH
C12H22011
NaOH
C12H22011
NaOH
C12H22011
NaOH
C12H22011

Fuente: Elaboracién Propia.

Se realiz6 8 pruebas para verificar que la disolucién del azicar y soda caustica es
apta, asi también para ver si la reaccién y obtencidn del cemento de plata el cual se trabajo6

con 1 g de AgNOz. Efectud la visualizacion de los resultados.

En esta parte se llevd a cabo pruebas de reaccion se llevd a cabo dos

procedimientos, el 1ero se llevo por experiencia y el 2do por estequiometria

- Experiencia: Al realizar la prueba por experiencia se lleg6 a una conclusién de 1
parte de Azlcar(C12H22011) por 3 partes de hidroxido de sodio (NaOH) para la
reaccion completa de 1 parte de Plata (Ag).

- Estequiometria: Al realizar los célculos estequiométricos este indica que para
cada dos gramo de plata se necesita 0.7414 g de hidréxido de sodio (NaOH) y

0.2644 g de azucar(Ci12H22011).
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3.8. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL PARA OBJETIVOS

ESPECIFICOS

3.8.1. Influencia del aztcar - hidréxido de sodio

- Obtencion del cloruro de plata

Se llevé a cabo un ataque quimico donde se afiade acido nitrico (AgNO3)
a la plata metélica impura en un vaso precipitado de 250 mL, se llevo a la estufa
eléctrica y con la ayuda del calor se disolvio todo, tener encendida la campana

extractora y con mucho cuidado sacar el vaso precipitado terminada la disolucion.

Figura 5

Ataque quimico del HNO3 con Ag

Nota. Fotografia cuando reacciona el &cido nitrico con la plata.

Con la ayuda de papel filtro, Fiola, Varilla de agitacion y embudo de
vidrio se procedio a filtrar, al final se obtiene una disolucion de color celeste
(véase en el anexo 6), donde se llevo muestras con resultados de ensayos 1.689
mol/L de Ag; 4800.00 mg/L de Cu; 0.015 mg/L de Fe, entre otros elementos
metalicos. (Véase Anexo 18)

Obtenido el Nitrato de plata (AgNOs3) se distribuy6 12 vasos precipitados

de 250mL y se afiadié 10 mL (con la pipeta graduada de 50mL), mas 0.975 mL
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(con la pipeta graduada de 1mL) de la disolucion; En otro frasco afiadir agua
destilada y preparar la solucion de cloruro de sodio (NaCl) con una concentracién
sobresaturada con la ayuda de una piseta se afiadié sal en agua destilada donde se
agito con una varilla de vidrio constantemente.

Al obtener ambas disoluciones se afiadié el cloruro de sodio (NaCl) a la
disolucién de nitrato de plata (AgNOs) obteniendo como resultado cloruro de plata
solido AgCI(s), con una apariencia de precipitado solido color blanco (véase en el
anexo 7) donde se procede a filtrar, enjuagar hasta un pH 7 Esto se realiza para
las 12 pruebas.

- Obtencidn de la plata refinada

Tabla9

Dosificacion de hidréxido de sodio con azlcar.

EEJEE;Z de Azucar(g) NAOH(g)
1 0.26440 0.7414
2 0.82066 0.7414
3 0.26440 2.4602
4 0.82066 2.4602
5 0.26440 0.7414
6 0.82066 0.7414
7 0.26440 2.4602
8 0.82066 2.4602
9 0.26440 0.7414
10 0.82066 0.7414
11 0.26440 2.4602
12 0.82066 2.4602
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Antes de iniciar en la tabla 9 hay ciertas dosificaciones que se considero el
minimo y el maximo tanto de la estequiometria y de la experiencia para poder
tener una base. Primeramente se codifico los 12 vasos precipitados y con la ayuda
de una balanza electronica, vidrio de reloj, pinzas, brocha se peso el
azlcar(C2H22011) y el hidroxido de sodio (NaOH), primero se le afiadio el azlcar
(C12H22011) al solido de cloruro de plata AgCI(s) utilizando una brocha para que
no quede residuos en la luna de reloj, se le lleva al agitador magnético y cuando
este homogenizado se afiade el hidroxido de sodio(NaOH) dando como resultado
la formacion casi inmediata de la plata metélica (véase el anexo 9) , este se
reconoce por el color caracteristico del cemento de plata se dio un tiempo estandar
de 15 minutos cada una de las pruebas. Al terminar la reaccion se procede a lavar
el sélido 4 a 5 veces hasta que este limpia, para esto nos ayudamos de 12 Fiolas
de 250mL, 12 Embudos de vidrio, papel filtro, piseta ¥z litro, agua destilada Y

Equipo de filtrado.
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Figura 6

Diagrama de flujo desde plata impura - obtencion de cloruro de plata.

FLATA IMPURA

Atague con acido nitricoe

HITRATO DE PLATA

Usar painlfiltrn

FILTRACIOMN ¥ SEPARACION
SO0 LIDO LIQUIDD

Precipitacion con Clorure de sodio

CLORURD DE PLATA

Nota: Elaboracion Propia.

Finalmente se prepar6 el cemento de plata en papel filtro y se afiadi6 6g de
Bérax; Se precalent6 las copelas en el horno de fundicién y con ayuda de una
pinza de fundicién se afiadié la muestra a las copelas con una temperatura de
900°C donde se vigild hasta su completa fundicion.

Terminando la fundicidn se llevo las pruebas a analizar por difraccion de

rayos X (XRD), donde se dio su observacion respectiva. (Véase el Anexo 13y 14).

3.8.2. Intervalos de tiempo en la obtencion de plata refinada

En estos ensayos se realizd experimentos con 4 pruebas y 2 repeticiones
donde se considero el mejor resultado y se distribuy6 8 frascos con la misma
disolucion de nitrato de plata (AgNOz) con 10.975mL, posterior a esto, se afiadid
el cloruro de sodio saturado (NaCl) para su precipitacion del cloruro de plata

AgCI(s), este se filtray se lava de 4 a 5 veces con un pH 7.
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Se codifico y pes6 0.82066 g de azucar (Ci2H22011) con 2.4606 g de
hidroxido de sodio (NaOH) para todas las muestras, mientras se considero la
variable tiempo de 5, 10, 15 y 20 minutos, al terminar la reaccion se procedié a
lavar y enjuagar el precipitado de plata usando fiola, embudo de vidrio, papel filtro

Whatman 42 de 125 mm y equipo de filtrado.

Figura7

Experimentacion con la variable tiempo.

Nota: Fotografia se visualiza la reaccién en diferentes tiempos

Se codifico las copelas y con la ayuda de unas pinzas se introdujo para
precalentarlas, se procedié a afadir al precipitado 6 g de bérax y se ponen muestra
por muestra en el horno para que complete su fundicién con una temperatura de
900°C donde se vigil6 hasta completar la fundicion.

Las muestras se llevan a analizar por difraccion de rayos X (XRD).
3.8.3. Aplicacion de prueba estadistica

Se aplico el disefio experimental 22 donde tenemos a Los factores A con el
nivel bajo 0.2644 y nivel alto de 0.82066; el factor B con un nivel minimo de

0.7414 y un nivel méximo de 2.4602.
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Tabla 10

Niveles y factores 22,

FACTORES MIN () MAX (+)
AZUCAR(A)  0.2644 0.82066

NAOH(B) 0.7414 2.4602
Nota: Se visualiza las cantidades en gramos.

a) Matriz de disefio

Se expreso los experimentos realizados bajo la siguiente tabla.

Tabla 11

Matriz de disefio 22 con 3 réplicas.

CORRIDA A B

1 - -
2 + -
3 -+
4 + +
5 - -
6 + -
7 -+
8 + 4+
9 - -
10 +
11 -+
12 + 4+

Fuente: Elaboracion propia

b) Modelo estadistico
Para el trabajo realizado, se aplico un disefio factorial de 22, con 3

réplicas por combinacion, donde el modelo lineal es:

Yik = p+ai+ B+ (ap)i + eik
Donde:
Yik =  Obtencion de plata refinada a partir de cloruro de plata.
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u =  Media poblacional o media general.
Qi =  Efecto A (azlcar)

Bj =  Efecto B (hidréxido de sodio)
(aB)ij = Interaccionde Ay B

eijk =  Error experimental.

- Hipdtesis en analisis son:

Ho: Efecto del aztcar = 0 (el efecto no es significativo)

Hi: Efecto del azticar # 0

Ho: Efecto del hidréxido de sodio = 0 (el efecto no es significativo)

Hi: Efecto del hidroxido de sodio # 0

Ho: Efecto del Azucar x Hidroxido de sodio = 0 (el efecto no es significativo)
Hi: Efecto del Azucar x Hidroxido de sodio # 0

Nivel de significancia — 0=0.05
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CAPITULO IV
RESULTADOS Y DISCUSION

En este capitulo se evidencia los resultados que se realizaron en los laboratorios
de forma ordenada y relacionada; con los parametros que permitieron realizar el anélisis
estadistico. En los diferentes ambientes de laboratorio quimico metallrgico de la
Universidad Nacional Del Altiplano, se realizd las pruebas pre- experimentales y

experimentales para mejorar los resultados de los analisis.
4.1. RESULTADOS PARA EXPERIMENTOS PREVIOS

Tabla 12

Resultados con diferentes dosificaciones de Azlcar - hidréxido de sodio.

Prueba n°01 Prueba n°02 Prueba n°03 Prueba n°04

PiR1 P1R> P2R1 P2R2 PsR1 PsR2 P4R1 PsR2

46 £ dzddzdzd 4
T 8% 8 8 £ T8 & T & T
Z § 2z ¥ Zz © z § z2 § z ©© z § zZz 9
@) @) @) @) @) @) @) @)
N~ M~ N~ N~ Lo < L0 ™ AN 9] N — 1 — 1
o ] N N 6B «H @ — —
RESULTADOS
Prueba P1R1y  Forma color marron claro oscuro y se forma polvo por encimay no
PiR2 se sedimenta el precipitado
Prueba P2R1Y .
Forma color marron oscuro.
P2R2
Prueba PsR1 Y . . . .
PaR, Particulas en suspension y la solucién es turbia.

Prueba PsR1Y  Genera buena temperatura y la solucion es transparente, pero con
PaR2 particulas en suspension escasa.

Fuente: Elaboracion propia
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Figura 8

Imagen de las pruebas 4 y 3 respectivamente.

Nota: Fotografia de las reacciones con diferentes proporciones

En la Tabla 12 se observa proporciones en base a la solubilidad de cada reactivo
y en la Figura 8 se observa que las prueba 3 tuvo deficiencia como la suspension de

particulas, pero se observd buena precipitacion por parte de la prueba 4.

e Reacciones estequiometrias.
- AgNO3(aqg) + NaCl(agq) — AgCI(s) + NaNO3(aq) (Punéochat, 2023)
Nitrato de plata + Cloruro de sodio = Cloruro de plata + Nitrato de sodio
- Ci2H201 (aq) + H20 (1) — 4 C;HsOH (aq) + 4 CO; (g) (Pundochat, 2023)
Sacarosa + Agua = Etanol + Dioxido de carbono
2AgCl + H,0 + C12H22011 — Ag20 + 2HCI + CO; (Puncochaf, 2023)

Cloruro de plata + Agua + Sacarosa = Oxido de plata + Cloruro de hidrogeno + Didxido

de carbono
- Ag20 +2NaOH — 2AgOH + Na20 (Puncochat, 2023)
Oxido de plata + Hidroxido de sodio = Hidroxido de plata + Oxido de sodio

- 4AgCl + 4NaOH — 4Ag + 2H,0 + 4NaCl + 02 (Punéochét, 2023)
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Cloruro de plata + Hidroxido de sodio = Plata + Agua + Cloruro de sodio + Dioxigeno

- 48AgCl + 48NaOH + C12H2011 — 48Ag + 48NaCl + 12CO; + 35H20 (Puncochat,

2023)

Cloruro de plata + Hidroxido de sodio + Sacarosa = Plata + Cloruro de sodio +

Dio6xido de carbono + Agua

Se puede observar las reacciones quimicas de los compuestos de cloruro
de plata més los dos reactivos azlcar(sacarosa) con hidréxido de sodio (NaOH)
como reacciones principales. Y se observa la formacion de plata, cloruro de sodio,
didxido de carbono y agua.

En la Figura 8 también se observé que la dosificacion y la estequiometria
es importante porque puede formarse particulas en suspension y este en perdidas,
por eso se llegd a una conclusion donde se usé azucar como min. 0.2644 y méx.
0.82066; hidroxido de sodio como min. 0.7414 y méax. 2.4602. como se muestra

en la Tabla 10.

4.2. RESULTADOSEXPERIMENTALES DE LOS OBJETIVO ESPECIFICOS

4.2.1. De lainfluencia de la dosificacion de diferentes proporciones de

azucar - hidréxido de sodio

Los resultados de las experimentaciones realizadas se realizaron a un
tiempo estandar de 15min, con una solucion de (AgNOs) de 10.975mL donde se

obtuvieron los siguientes resultados.
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Tabla 13

Resultados de la influencia de NaOH y Azlcar.

Nro. de corridas AZUCAR NaOH Pureza (%)

1 0,26440 0,7414 99,81
2 0,82066  0,7414 99,33
3 0,26440  2,4602 99,72
4 0,82066  2,4602 99,97
5 0,26440 0,7414 99,81
6 0,82066  0,7414 99,32
7 0,26440  2,4602 99,76
8 0,82066  2,4602 99,99
9 0,26440 0,7414 99,83
10 0,82066  0,7414 99,35
11 0,26440  2,4602 99,79
12 0,82066  2,4602 99,96

Nota: Resultados del laboratorio y elaboracion propia y Minitab

Como se puede visualizar en la Tabla 13, las muestras 4, 8 y 12 tienen los
puntajes mas altos de pureza de plata metalica, con pureza de 99.97, 99.99 y 99.96
respectivamente

Estas muestran donde se obtuvo mejores resultados, el cual se dosifico con

0.82066 de azucar y 2.4602 de NaOH.
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Figura 9

Comparacion de pruebas vs % de pureza (Tres Repeticiones).

Comparacionde pruebasde pureza
100.1 86.83
n)

100

99.8 a8

99.7 Ny o

99.6 \

99.5

99.4 88.35

99.3 B
05 1 1.5 2

% de pureza

25 3 35 4 45
prueba 1,2,3,4

©—repeticion 1 O repeticion 2 repeticion 3

Fuente: Elaboracion propia.

Como se observa en la Figura 9 los resultados indican que las pruebas
1,2,3,4(repeticion de pureza 1) con respecto a 5,6,7,8(repeticion de pureza 2) y
9,10,11,12(repeticion de pureza 3), se observa también que los resultados tienen
buen nivel de ajuste entre las curvas, lo cual da confianza al modelo.

También indican los resultados de las pruebas 4,8,12 son los que llegan a
una pureza elevada de 99.97, 99.99, y 99.96 % respectivamente. Seguidamente
de las pruebas 1,5,9 con una pureza de 99.81, 99.81 y 99.83 % respectivamente.
Consecutivamente se obtuvieron de las pruebas 3,7,11 con una pureza de 99.72,
99.76 y 99.79 % respectivamente. Ya como ultimo resultado que es la que tiene
mas baja pureza, las pruebas 2,6,10 se lleg6 a una refinacion de 99.33, 99.32, y

99.35 % respectivamente.
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Figura 10

Resultados de % de pureza de las pruebas 1,2,3 y 4.
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Fuente: Elaboracion propia

En la Figura 10, se visualiza al mejor resultado la prueba N°4(4), donde
se obtiene el 99.97% de pureza, sequidamente de las pruebas 1,3,2 con resultados

de 99.81, 99.72 y 99.33% respectivamente.

Figura 11

Resultados de % de pureza de las pruebas 5,6,7 y 8.
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Fuente: Elaboracion propia
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En la Figura 11 muestra el mejor resultado la prueba N°8(4), con una
pureza de 99.99%, seguido de los resultados las pruebas 5(1),7(3),6(2) con

resultados de 99.81, 99.76 y 99.32 % respectivamente.

Figura 12

Resultados de las pruebas 9,10,11y 12.
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Fuente: Elaboracién propia.

En la Figura 12 se observa como al mejor resultado la prueba N°12(4) con
% de pureza del 99.96%, seguido de los resultados 9(1),11(3) y 10(2) con

resultados de 99.83,99.79 y 99.35% respectivamente.

4.2.2. Discusiones de la dosificacién de azlcar — hidroxido de sodio

El presente estudio se encontrd que existe relacion en la precipitacion del
oOxido de plata (Ag20) con Hidroxido De Sodio, pero al afiadir el azlcar este puede
Ilegar a refinar en una mayor pureza donde se lleg6 a una pureza de 99.99% como

mejor resultado.
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El estudio de (Candiotti Serrano & Ramos Salazar, 2017) concluy6 en
sus resultados de o0xido de plata al 99.9% de pureza utilizando hidroxido de sodio

al 5%.

4.2.3. Influencia del tiempo

Los resultados de las experimentaciones realizadas se realizaron 8 pruebas
con un tiempo variable de 5,10,15 y 20 minutos respectivamente, con una

solucion de (AgNOs3) de 10.975mL donde se obtuvieron los siguientes resultados

Figura 13

Resultados de la influencia del tiempo en diferentes intervalos.

No PRUEBAS AZUCAR NAOH TIEMPO (min) % DE PUREZA
13 0.82066 2.4602 5 99.42
14 0.82066 2.4602 10 99.54
15 0.82066 2.4602 15 99.72
16 0.82066 2.4602 20 99.95
17 0.82066 2.4602 5 99.4
18 0.82066 2.4602 10 99.55
19 0.82066 2.4602 15 99.76
20 0.82066 2.4602 20 99.99

Nota: Resultados del laboratorio

En la tabla 13 se observa los mejores resultados las pruebas 16 y 20

obteniendo una pureza de 99,95 y 99.99 respectivamente.
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Figura 14

Comparacion de tiempo prueba 1y prueba 2.
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Fuente: Elaboracion propia.

En la Figura 14 se observa que las pruebas 13,14,15 y 16 con respecto a
las pruebas 17,18,19 y 20 tiene una semejanza, esto indica que las pruebas han

sido bien realizadas gracias a mantener los pardmetros establecidos.

También indican que mientras mas tiempo pasa mejor es la calidad de %
de pureza, tal como se muestra al min 5 donde como resultado tienen una pureza
de 99.42 y 99.4; En el min 10 se tiene una pureza de 99.54 y 99.55; En el min 15
se tiene una pureza de 99.76 y 99.72; y por ultimo al min 20 tiene un % de pureza

de 99.99y 99.95
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Figura 15

% de pureza vs tiempo de las pruebas 13,14,15 y 16.
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Fuente: Elaboracion propia.

En la Figura 15 se observa que la mayor recuperacion se encuentra en la
prueba 16 indicando que a mayor tiempo de reaccion mejor % de pureza. EI mejor

resultado se observa con 99.5 % de pureza de la prueba 16.

Figura 16

% de pureza con tiempo de las pruebas 17,18,19 y 20.

%de pureza vs tiempo(min) prueva 17,18,19 y 20
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Fuente: Elaboraci6n propia
En la Figura 16 se observa que la mayor recuperacién se encuentra en la

prueba 20 indicando que a mayor tiempo de reaccion mejor % de pureza. EI mejor
resultado se Observa con 99.9 % de pureza de la prueba 20.
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4.2.4. Discusion de la influencia del tiempo en la recuperacion de plata

En este estudio también se encontrd que existe relacion en el tiempo de
recuperacion de plata con hidroxido de sodio donde el proceso de filtracion se

realiz6 en 20 min en su punto maximo se llego a una pureza de 99.99%.

La tesis de investigacion de (Bustamante, 2017) concluyo que las
soluciones se precipitaron en 260 minutos también indica que, si este precipitado

tiene un color méas oscuro, este obtendra mayor contenido de plata.

4.2.5. Prueba adicional para generar industrialmente

Primeramente, se logré conseguir el mineral de plata, los minerales de

plata son la argentita, la carargirita, plata nativa galena argentifera, entre muchos.

Este mineral se procedié llevarlo a una malla entre de 65% a 70% -200.
Afadimos cal (CaO) llevando a un pH 10.5 se llevo a la técnica de paletizacion
con cemento con los siguientes datos: PH:10.5, %Malla-200: Entre 65% 70%,
Mineral pesado: 20Kg, NaCN: 75g, Cemento: 600g, Agua:3 450mL, Tiempo de

lixiviacion: 7 dias.

El electrolito de la cosecha de cianuracién del mineral de plata por efecto
de la electrolisis obtuvo la formacién de Ag(s) en el catodo para luego este ser

cosechado.

Una vez obtenido la plata en la lana de acero se procedid con el ataque de
HCL para eliminar impurezas como el hierro para luego llevarlo a fundicién,
seguidamente se realiz6 un granallado y atacar con HNOs: Ag(s) + 2 HNO3 —

AgNOs + NO2 + H20; y afiadiéndole el cloruro de sodio se obtuvo el Cloruro de
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plata y a partir de esto se trabajé con los mejores resultados obteniendo el

precipitado de plata y fundiendo se llegé a resultados similares.

4.2.6. Discusion sobre generar industrialmente

El estudio realizado de investigacion encontré que es factible su uso a nivel
industrial, debido a que se realiz6 una prueba donde se simulé a escala real y los
resultados fueron favorables y este se puede generar, gracias a que es rentable y
facil de conseguir. Este proceso puede ser mas econémico que el proceso que

menciona (Abanto, 2019).

En su tesis de investigacion (Abanto, 2019) utiliza el proceso de Merril
Crowe, donde precipité 0.061 g de oro y plata con 2.5g de zinc. Resultados que
también concuerdan en las investigaciones realizada por la autora (tapia) que

menciona en su tesis.

4.3. RESULTADOS ESTADISTICOS DEL DISENO 22

a) Resultados de la matriz de disefio

Tabla 14

% De pureza con replicas en la matriz del disefio.

FACTOR REPLICAS
Azlcar (g) NaOH(g) %pureza %pureza %pureza
(1 (1) (1)
(1) 0.2644(-) 0.7414(-) 99.81 99.81 99.83
A 0.82066(+)  0.7414(-) 99.33 99.32 99.35
B 0.2644(-) 2.4602(+) 99.72 99.76 99.79
ab 0.82066(+)  2.4602(+) 99.97 99.99 99.96

Fuente: Elaboracién Propia
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Tabla 15

Combinacién de los tratamientos en el disefio.

b=299.27 ab=299.92
(99.72+99.76+99.79) (99.97+99.99+99.96)
— & @

C

=

=]

(]

r4
- @
(1)=299.45 a=298.00
(99.81+99.81+99.83) (99.33+99.32+99.35)

t i
Azicar (g)

b) Resultados de los efectos

1

= 5735 [(298.00 + 299.92) — (29945 +29927) = - 0133
1

= 5737 [(299:27 +299.92) — (29945 +298.00) = +0.290

1
AB = 57=5[(299.45 +299.92) — (298.00 +299.27) = +0.350

De los resultados de los efectos podemos visualizar que quien méas determina la
pureza de plata es la interaccion del efecto AB (positivo). Para la recuperacién de plata
se trabajo con una concentracion de 1.689 mol/L de Ag y en los niveles de azlcar
(0.82066) -hidroxido de sodio (2.4602) como indica la Tabla 10, con un tiempo de 15
minutos y consiguiendo una pureza de plata: Replica | = 99.97; Replica 1l = 99.99 y

Replica 111 = 99.96.

Consecutivamente del efecto AB se observa que el efecto B también es positiva

y este también tiene buenos resultados donde se trabajé con una concentracion de 1.689
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mol/l de Ag y en su nivel mas bajo de azucar (0.2644) y mas alto de hidréxido de sodio
con (2.4602) con tiempo de 15 minutos, y consiguiendo una pureza de plata: Replica | =

99.72; Replica Il =99.76 y Replica Il = 99.79.

El efecto de A (concentracion de azucar) es negativo; se trabajé con la misma
concentracion y con su nivel alto de azlcar con 0.82066 y nivel bajo de hidréxido de
sodio (0.7414); Tiempo de 15 minutos como resultado una pureza de plata: Replica | =

99.33; Replica 1l =99.32 y Replica Il = 99.35.

c) Resultados del analisis de varianza

Para interpretar el efecto de los factores se usa andlisis de varianza.

Tabla 16

Andlisis de varianza.

Fuente de Gradosde Sumade Cuadrado Valor Valor

variacion libertad cuadrados  Medio Fo P
Azlcar 1 0,053333  0,053333 116,36 0,000
NaOH 1 0,252300 0,252300 550,47 0,000
Azlcar*NaOH 1 0,367500 0,367500 801,82 0,000
Error 8 0,003667 0,000458
Total 11 0,676800

Nota: Resultados del programa Minitab.

En la tabla 16 de analisis de varianza (ANOVA) se observa que:

Factor 1: Valor P < 0.05, se rechaza la hipdtesis nula. Este indica que si es
significativa el azucar en la refinacion de plata.

Factor 2: Valor P < 0.05, se rechaza la hipétesis nula. Este indica que si es
significativa el hidroxido de sodio en la refinacion de plata.
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Interaccion Factor 1 * factor 2: Valor P < 0.05, se rechaza la hipotesis nula. Este
indica que si es significativa en la interaccion del azucar -NaOH para la obtencion de
plata refinada. Los resultados tienen un nivel de confianza del 98.78 %. Con un error
estandar de 0.0214.

d) Resultados del diagrama de pareto

Figura 17

Diagrama de Pareto.

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es %pureza; a = 0,05)

Término

Factor Nombre
A Azicar
B NaOH

AB

0 5 10 15 20 25 30
Efecto estandarizado

Nota: Resultados del programa Minitab.

En la figura se identifica que los factores Azucar, hidréxido de sodio (NaOH),
interaccion azucar y NaOH. Son significativos en el % de pureza. Cuando tienen
interaccion ambos factores se visualiza mejores resultados, donde se trabajé con cantidad
de azlcar 0.82066 e hidroxido de sodio 0.2.4602 llegando a una pureza de 99.97%
Replica I; 99.99% Replica I1; y 99.96% Replica Ill de porcentaje de pureza, también se
nota buenos resultados por parte del factor B como menciona el autor (Candiotti Serrano

& Ramos Salazar,2017).
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e) Efectos de las variables

Figura 18

Efectos principales del Azicar y NaOH.

Grafica de efectos principales para %pureza
Medias ajustadas

Azucar NaOH

99,90 -

99,85

0
©
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S

Media de %pureza
o o
w o
~ ~
(=] w

99,65 1

99,60 -

0.26440 0.82066 07414 2.4602
Nota: Resultados del programa Minitab.

En la Figura 18 Se observa los efectos principales de ambas variables donde el
factor A con el nivel bajo con 0.26440 g de azucar se obtiene una refinacion alta de pureza
y con el nivel alto de 0.82066 g de azUcar se tiene una refinacion baja de pureza por lo
que hubo un decremento en la respuesta A de -0.55626 por lo que tiene un efecto negativo
; Para el factor B se observa que con el nivel bajo con 0.7414 g de NaOH obtiene una
refinacion baja y con el nivel alto con 2.4602 g de NaOH obtiene una refinacion alta por
lo que se ve un Incremento significativo delta de 1.7188 este indica un efecto positivo,

estos resultados fueron con un tiempo de 15 minutos.
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Figura 19

Interaccion del factor A(azlucar) y B(NaOH).

Grafica de interaccion para %pureza
Medias ajustadas

Azicar * NaOH NaoH
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-
° 996
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1]
= 99,5
99,4
9.3
0.264400 0.820660
Azucar

Nota: Resultados del programa Minitab.

En la figura 19 Se observa la interaccion de ambos factores donde la combinacion
de 0.82066 de azucar con 2.46020 de NaOH se obtiene el promedio mas alto de pureza
con 99,9733%. Y en la combinacion de 0.820660 de azucar con 0.74140 de NaOH se
obtiene el promedio mas bajo de pureza con 99.3333%.

f) Mas resultados estadisticos.

Figura 20

Superficie de respuesta.
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Grafica de superficie de % de pureza vs. NaOH; Aztcar

Nota: Resultados del programa Minitab.

En lafigura 20, se observa y se comprende de forma sencilla los resultados
de diferentes porcentajes de pureza. trabajando con el nivel alto de NaOH y con
el nivel alto de azlcar se obtiene el resultado méximo, asi también trabajando con
el nivel mas bajo de NaOH y con el nivel mas alto de azucar se obtiene el

resultado minimo.

Figura 21

Contornos de la superficie de respuestas.

Grafica de contorno de % de pureza vs. NaOH; Azuicar

% de pureza
[ ] < 994
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B 995 - 99.6
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03 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8
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Nota: Resultados del programa Minitab.
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En la figura 21, se puede observar como el area coloreada aumenta su
pureza de azul a verde, la representacion de mejores resultados con una pureza <
99.4 que indica el color azul oscuro y con una pureza > 99.9 que indica el color
verde oscuro, cada area indica una cantidad de aztcar — NaOH con su respectivo

resultado, siendo la mejor area de trabajo el area verde mas oscuro.

Figura 22

Prueba de normalidad.

Grafica de probabilidad normal
(la respuesta es % de pureza)

99

Porcentaje
3

005 004 -0.03 -0.02 001 000 001 002 003 004
Residuo

Nota: Resultados del programa Minitab.

En la gréafica, se observa que existe un comportamiento normal de los
residuos. Ya que estos siguen una distribucion normal.

- Evaluacion econdémica del proceso.

ITEMS cantidad Unidad de medida Costo S/
NaOH 25 Kg 71.36
Azlcar Rubia Cartavio 50 Kg 187.00

Por cada 10kg de Ag se utilizara 13.033 kg de azlcar con 39.071 kg de

NaOH tendrias un gasto de S/48.74 mas S/111.52; Es decir S/ 160.27.
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V. CONCLUSIONES

- Los resultados de plata refinada indican que los efectos mas significativos son: la
concentracion de NaOH y la interaccion de aztcar — NaOH. Donde se visualiza que
quien mas determina la pureza de plata es la interaccion del efecto AB (positivo). Ya
que para la recuperacion de plata se trabajé con una muestra de 10.975 mL de AgNOs
y una concentracion de 1.689 mol/l de Ag y en los niveles de Azucar 0.82066 g -
Hidroxido de Sodio 2.4602 g, con un tiempo de 15 minutos y consiguiendo una
pureza de plata: Replica | = 99.97; Replica Il = 99.99 y Replica I1l = 99.96. como
indica la Tabla 13 donde se aplicé un disefio factorial 2% Ademas, se visualizé que
el estudio tiene una similitud con el estudio de Candiotti donde concluye en sus

resultados de 6xido de plata al 99.9% de pureza utilizando hidréxido de sodio al 5%.

- Se determind que el mejor resultado fue con 20 minutos de reaccién donde se
obtuvieron 99.95 y 99.99 % de pureza, estos experimentos se trabajaron con 0.82066
g de azlcar y 2.4602 g de NaOH con una muestra de 10.975 mL AgNOsz y una
concentracion de 1.689 mol, ademas se logré evidenciar que la pureza de plata
aumenta significativamente a medida que se le da méas tiempo. Por otra parte, se
mejoro en el tiempo de precipitado, ya que la tesis de investigacion de Bustamante

concluyo que las soluciones se precipitaron en 260 min.

- Este proceso puede ser aplicado a nivel industrial porque el costo de los reactivos es
econémico ademas de mejorar el porcentaje de pureza, reduce el tiempo del
precipitado y es un proceso mas limpio; sin embargo, usar el polvo de zinc con

acetato de plomo puede ser cancerigeno.
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VI. RECOMENDACIONES

PRIMERA: La importancia que tiene esta investigacion en funcion a los resultados
obtenidos se recomienda utilizar floculante a la hora de precipitar, como
también tener en cuenta el pH de la solucion en cada etapa, causara

interferente si no se tiene cuidado con la limpieza de los precipitados.

SEGUNDA: También se recomienda realizar un analisis de la solucion de nitrato de
plata para saber la cantidad de reactivos se utilizara, otro punto se
recomienda utilizar full fase a la hora de afiadir los reactivos ya que su

reaccion es exotérmica y este podria causar quemaduras.

TERCERA: Se recomienda aplicar y fomentar esta investigacion a nivel industrial, es
conocido en muchos lugares, pero no son estudiados por muchos motivos,
por ello también se recomienda profundizar el estudio de investigacion

para refinar plata a través de este estudio.
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ANEXOS

ANEXO 1. Evidencias fotogréficas
Figura 23.

Preparacion de muestra para paletizacion del mineral.

Figura 24.

Lixiviacion de mineral paletizada.
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Figura 25.

Preparacion de los catodos.

Figura 26.

Cosecha de catodos depositados con plata.

88

repositorio.unap.edu.pe
No olvide citar adecuadamente esta tesis
.|



UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

Figura 27.

Ataque quimico de la plata granallada con HNOs.

Figura 28.

Solucion de AgNOs posterior al ataque quimico.
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Figura 29.

Muestras precipitadas de AgCI.

Figura 30.

Adicion de azucar al AgCI.
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Figura 31.

Reaccion al afiadir NaOH despues de la adicion de azlcar.

Figura 32.

Reaccion de las muestras con diferentes proporciones.
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Figura 33.

Equipo de filtracion.

Figura 34.

Filtracion de muestras.
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Figura 35.

Fundicidn del precipitado de plata después de la filtracion.

Figura 36.

Producto final de la Refinacion de plata.
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Figura 37.

DRX de plata refinada con alta pureza.
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Figura 38.

Plata antes de refinar.

Figura 39.

Comparacion de plata refinada.
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ANEXO 2. Analisis quimico de plata cobre y fierro.

=RHLABsac V002070

SIATICIIS ANAUTICHS QemiCe - METALPACKS

<

———————

DATOS DEL CLIENTE

A SOLICITUOD DE - SR. GONZALO COLQUE coLaue

ASUNTO . 0 tAn ool
motdlico totol on b muosra

CARACTERISTICAS Y CONDICIONES DE LA MUESTRA

CANTIDAD DE MUESTRAS 01

SOUCITUD DE ENSAYO 3 Andisis Quimico elemento Plata (Ag), Cobxre (Cu), Hierro (Fe)
on Sclugidn

RECEPCION DE MUESTRAS s Botolla do vidro

FECHA DE REALIZACION DEL ENSAYO 201002022 W 041172022

DETALLE DEL INFORME

RESULTADO DE ENSAYO

Ag Cu Fo
N+ N* RH Cédigo do Cliont
mg/L mg/L mg/L
1 | RH-M90624 Solucién 10 ml 182800,00 | 4800,000 0,016
Los resultados obtenidos y que so gnan on ol presente Informo al onsayo solictado en
los muesiras recidas del diente.
METODOS DE REFERENCIA

* Determinackin de Piata (Ag), Cobire (Cu), Hierro (Fo) on Soluckin - Método por Absoeckin Aldmica

Av Martires del 4 de Noviembre N* 2414 (Salida Puno « Frente a Covisur)
Cel: 978645480 - 935008140
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ANEXO 3. Escorias De Pruebas Pre Experimentales.
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ANEXO 4.

Hidroxido De Sodio Utilizado.
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ANEXO 5.

Azlcar rubia cartavio.

ANEXO 6.

Equipo de difraccion de rayos X(XRF) Es de marca Thermo(scientific). Portatil Niton

XL2 que analiza hasta 20 elementos metalicos.

NAV Utillaje

Tiempo 31.5 sec seze
AuDIT Disabled
% | 20 |

s36-0.51
672 0.14

.292 0.039
.269 0.036
.116 0.018
.805 0.129
.330 0.057
.89 0.23
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