TERCERA PARTE.

ENSAYES POR LA ViA HUMEDA.
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EN BARRAS O TEJOS.

Este procedimiento consta de dos partes.

a. Ensaye preliminar. 4. Ensaye legitimo.

Para el Gltimo se necesitan tres clases de disoluciones,
llamadas respectivamente, normal, décima de sal, y décima
de plata.

La normal, es una disolucion desal, 100 c. c. de la cual
deben precipitar exactamente 1 gramo de plata pura.

La décima de sal, es una disolucién equivalente en fuer-
za & la décima parte de la normal. Un c. c. de esta disolu-
cién, deberd precipitar un miligramo de plata; se prepara
diluyendo una parte de la normal en nueve partes de agua
destilada.

La décima de plala, es una disolucién hecha con un gra-
mo de plata pura en dcido nitrico, la cual se diluye hasta
obtener un litro. Un c. c. de esta disolucién contendrd un
miligramo de plata. Por consiguiente un c. c. de la décima

c
de plata serd equivalente d un c. c. de la décima de sal.

PREPARACION DE LA DISOLUCION NORMAL. — Se prepara una
cantidad regular de la disolucién, la cual se conserva en
una garrafa grande de cristal en la que se habrd pegado una
tira de papel cuidadosamente graduada que indique en
cualquier tiempo la cantidad que contenga la vasija. La di-
solucién se prepara diluyendo 2,07 partes de una disolucién
de sal saturada en 97,93 partes de agua destilada, 6 hasta
que cada centimetro cdbico de la disolucién que resulta
contenga exactamente 0,54167 de un gramo de sal, que es
la cantidad que se necesita para precipitar un gramo de
plata pura. La cantidad de la disolucién concentrada que
serequiere para 100 ¢. c. dela normal, depende de su fuerza,
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la cual se puede determinar evaporando una porcion pre-
viamente medida hasta sequedad y pesando el residuo. La
dicolucién normal debe ser sumamente uniforme, ylos tu-
bos y pipetas se lavardn dejando correr por ellos algo de la
misma. La disolucién se debe reconocery titular con toda
exactitud. A este fin se preparardn tres ¢ cuatro disoluciones
de plala en dcido nitrico, 4 las que se da el nombre de
« ensayes comparativos, » conteniendo cada una de ellas un
gramo de plata pura. Las disoluciones se hacen con dcido
fuerte v en frascos esmerilados de 8 onzas ¢ 250 c. c. de
capacidad. Prepirese también una disolucién décima de sal
provisional diluyendo 25 c. c. de la normal aproximativa
que ya se tiene con 225 c. c. de agua.

En uno de los ensayes comparativos, se dejan correr
100 c. ¢. de la normal y se agitan violentamente, permi-
tiendo en seguida que se asiente el precipitado de cloruro
de plata. Si fuere necesario, se vuelve & agitar hasta que
la solucién quede perfectamente didfana, se afade & conti-
nuacion un c. c. de la décima de sal; se agita como la pri-
mera vez, se vuelve & anadir otro ¢, c. de la misma diso-
lucién y asi se continia hasta que deje de formarse el
precipitado. Supongamos que en junto hemos empleado 14
¢. ., el iiltimo como no produjo precipitado no se cuenta;
asf es que se han necesitado 101,3 partes de la disolucién
normal, para precipitar un gramo de plata en vez de 100
que deberian de haber bastado. Tenemos de consi-
guiente demasiado débil la normal, y para saber la cantidad
que se debe anadir de la disolucion de sal, habrd que di-
vidir el nimero de los centimetros cibicos que se han
usado de la disolucién concentrada, para hacer la normal
por 100 —1,3 6sea 98,7y multiplicar por 1,3 el nimero
de los c. c. de la décima que se anadieron después para
correccién. Se ensaya de nuevo la disolucién para hacer
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otra décima de sal y asi se contintia hasta llegar al término
deseado.

Si la normal estuviese demasiado fuerte, se caleula por
la plata precipitada el exceso de sal que hay en toda la
disolucion, y se agrega el agua en la propofcidn conve-
niente para efectuar su disolucién. Sea @ = exceso de la
plata precipitada en un gramo; de donde: 1 :
0,54167 : # = sal excedente en 100 c. c. de la normal;

0,54167
deben ainadir por cada 100 c. c. de la solucién que aun
queda en la garrafa.

. ExsAYE PRELIMINAR. — Este se hace necesario, d fin
de emplear constantemente un mismo volumen de la

ahora % 100 = ntmero de c. c. de agua que se

disolucién normal, que corresponda con toda exactitud d
un gramo de plata pura.

Se pesan 500 mgs. de la aleacién y se envuelven en
ldmina de plomo, la cual se deberd tener cortada en peda-
citos como de dos pulgadas cuadradas; pesando cada uno

17 :
como - de onza; ¢ 5,287 gms. y se procede & copelar.
Supongamos que resulte un botén de plata con peso de
0,43475 gms. diremos entonces 500 : 1000 :: 043475 :

869.5 de ley, aproximativamente. Las correcciones por
la pérdida de plata enla copelacion pueden hacerse segiin
la tabla siguiente de compensaciones, las cuales estin
puestas en milésimos que se deben agregar 4 laley que
acuse la copela.

g{‘]]::jl‘)‘. Campi T.(.J:;;um. l,%(;‘_lj Ermq.:;:s‘}-.:.}u1nn. 1:::7; R()Il!;(‘)rg;(‘wn,
973,24 1,76 615,29 4,74 322,06 2,04
947,50 2,50 620,30 4,70 207, 4 2,60
921,75 3,25 595,32 4,68 2k 2,58
896,00 4,00 570,32 &,68 : 2,56
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5*}8:1;3 (‘.nmp:}:}(‘;:_l._{'ifiﬂ. di‘.:n Coml.)’:ggcm“- 953:43 ﬂnmp‘—)e,n;%cién.
845,85 : 520,32 / 197,47 2,55
820.78 k27 495,32 . 173,88 2,12
795,70 k,: 470,50 &3 148,30 1,70
770,59 . 443,69 - 123,71 1,29
745,38 Bt 420,87 ] 99,12 0,88
720,36 4,6 306,05 3,95 Th,3% 0,66
693,25 371,39 3,6 49,36 0,4k

Ejemplo : El nimero mds préximo & Sfiﬂ.:‘j en la co-
lumna de las leyes es 870,93 ; la compensacién correspon-
diente es 4,07, vque sumados con 8695 dan 873,57 como
ley verdaderamente aproximativa de la aleacién.

. Exsave LEciTivo. — Se toma de la aleacién la can-
tidad que contenga un gramo de plata pura, lo que se ave-
rigua por medio de la ley aproximativa, usando la siguiente
proposicion 873,57 es & 100 como 1 es d # = 1,145 gms.
La aleacién se coloca en un frasco esmerilado de ocho
onzas de capacidad, y se disuelve en 10 c. ¢. de dcido ni-
trico. Se calienta suavemente en un bano de arena, para
facilitar la disolucidn, y una vez efectuada se deja enfriar.
A continuacion se anaden 100 c. ¢. de la disolucién normal
v se procede de la misma manera que al titular la, normal
hasta que la décima de sal deja de producir precipitado.
Supongase que hemos anadido 6 c. c. de la décima de sal;
el iltimo no di6 precipitado, asi es que necesitamos mas
de 4 y menos de 5 ¢ sean 4, 5 c. c. Si aun se requiere mayor
exactitud higase un ensaye comparativo con la disolucién
décima de plata. Hemos usado 100,45 de la disolucion de
sal = 1,0045 gms. de plata. La ley se averigua valiéndonos
de la siguiente proposicidn 1,145 es & 1,0045 como 1000
es 4 z=la ley.

APARATOS QUE SE EMPLEAN EN ESTE ENSAYE. — (fig. 29).
El recipiente deberd contener cerca de 60 litros ¢ de 15 a
16 galones ; tendrd pegada en un lado una escala de papel

.
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numerada, como se ve en el grabado ; para hacer esta gra-
duacion seanade sucesivamente un nimero determinado de
litros de agua hasta que se llene el depdsitfo teniendo cuidado
de marcar la altura del liqui-
do después de cada adicién.

B. y V. son partes de una
vilvula, B esuna tapadera de
cristal por la cual pasan dos
tubos sostenidos en un cor-
cho, V es un cuello de ldmi-
na de hierro de cuatro pul
gadas de altura. La vilvula

s cjerra con mercurio & un
tercio de altura poco mds ¢
menos. La Y representa una
seccion aumentada de la mis-
ma vilvuala. El tubo T y el si-
fon Sllegan casi hasta elifon-
do del recipiente. El primero
tiene por objeto la admisidn
del aire, y como nada puede
salir se impide la evapora-
cion. El sifén se une con

cauchovulcanizado en el pun-
to @ y tiene una llave en 4.
En la extremidad inferior,
hay un pedazo de tubo de
caucho, para coneetar el sifén
con la pipeta de vidrio P, la
quese sostiene por medio de las abrazaderas ec, que se hallan
fijadas en la pared del cuarlo ¢ en un apoyo vertical. La
extremidad superior de la pipeta P, pasa por la vasija d, la
cual estd destinada 4 recibir el liquido que se derrame. El
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método para usar este aparato, consiste en unir el tubo &
la pipeta abriendo la llave de compresién e, para que la
disolucién normal suba 4 la pipeta, la que se llena hasta que
se derrame el liquido. Se cierra la llave, se aplica el dedo
al orificio de la pipeta, se quita el tubo de goma y se limpia
la pipeta exteriormente de la disolucién que se haya
adherido. Después de todas estas operaciones tenemos d la
pipeta lista para dar 100 c. c. de la disolucién normal, con
solo retirar el dedo.

La figura 30 representa un aparalo sumamente comodo,
para sostener el frasco de cristal que ha de recibir elliquido
de la pipeta, sin que se
desperdicie el que es-
curre. C es un cilindro
de hoja de lata, desti-
nado 4 recibir el fras-
co del ensaye. E esuna
esponja envuella en
lino, que entra forzada
en un tubo de hoja de
lala que tiene arriba la
figura de una copa, y carece de fondo4 fin de que el liquido
pueda pasar d la vasija B, 4 la cual se halla soldado el tube
poruno de sus lados. Todo el aparato estd fijado en una hoja
Jde lata movible entre las dos correderas, R R. La extension
del movimiento estd determinada por tropiezos f 7, los
cuales se encuentran colocados de tal modo que cuando la
base del aparato choque en uno de ellos, la pipeta venga en
contacto con la esponja, y cuando con el otro quede direc-
tamente sobre el centro del cuello del frasco. ;

OpsErvACIONES. — El cloruro de plata que se precipita,
debe exponerse 4 la luz lo menos posible. La luz solar con-
vierte al cloruro en subeloruro, con desprendimiento de

Fig. 30.
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L.‘IDI‘O Y esto naturalmente altera los resultados. La aceid
:l;)d]:} luz sola'u"llpuede impedirse, poniendo en 1:1.9 \elllff(lflll[‘:.ri
rios amarillos, los cuales evitan la accié 1o loditalos
quimicos. Si la plata que se 011511\'31]20{:[{;3:11(13 ﬁ:m[’g;rl'&} (;S
luz no ennegrecerd la combinacién de cloruros: el [10, ;
curio puede mantenerse en solucién anadiendo ]{) n'm"ne;_
lll_‘f_‘till(')‘il] estado libre. Averigiiese si hay 1)1‘(3‘&0?1(‘;- ('Ie
mercurio, dejando por un rato el frasco e.\']f}ueﬁi(‘)- a I." Jwl ‘_‘3
La temperatura de la disolucién normal. del)el‘ai;er;ic;:n]?;t;

la misma que cu: se tituld
B USIA, que cuando se tituld. La mds conveniente es &
68° I, teniendo ademds cuid (

: ado de guardarla e cuar
(rflmg\trl:'zl.‘ cuya temperatura también se pLlllj:lieull'o[::llt'“e'l :
por medio de un buen termémetro. T
A pesar de todas estas precauciones, la disolucién normal
s‘ pondra m;i.s’ fuerte con el transcurso del tiﬁmpo dehiuio
a la evaporacidn, y en la préctica ordinaria es (‘O.:Lllm])r'r'
tomu.r un peso determinado de plata pura, el cual 4-0 suj ‘[-J
al mismo procedimiento que los ensaves de hl% I};llcl;ltf‘b i

Estos ultimos se corrieen seoy] indi o
_ s se corrigen segin las indicacione

i < doliarms
r‘?h’!]mmln'o. 1,004 gms. de plata es una c;u‘]lli[:[.-[uLll}Ta%'e
ciente para esta operacidn. o

‘l-..]mn’;fln : Supdngase que hemos anadido 100 ¢. ¢. de 1
:ll-‘l-‘l_lu'u:n normal y 3,5 c. c. de la décima de G';] g
cantidad de plata pura igual 4 1,004 ems. Esto []l;:l‘ll ){tl una
que la 11.111'111;11 estd demasiado fuerte \'-cn kx'c;' de ligtg:];i
e e o o oMy ) d ¢

!111?{})];-]?]3(:1:”[!: ):%:_:':I de:;ll)tell:\:;[:}l? ';ll-nlol:.l-o.r.ql.l'c (1_(3(.‘1%1 e
1 , de g s plantear la siguiente 1,145 :
l:f_’ln._; % IHI?H : 2. 51 hemos determinado [;61' la eva )om-
cion la cantidad de sal que hava en un c. c.. sim ;1011111' ‘t_
tendremos que dividir i_i.."i-iliiT-pm‘ol peso ;‘z\'élli"‘ll'lltl;) L'” i
uht_:_"lldrvnms el nimero de centimetros ("zil)ic'oftl;)-I'ljtgi“ml
lucién concentrada, que hay que diluir hasta Oi;lCllG;‘ cigrol_.
La presencia del sulfuro de plata, del antimonio. del plomc;

8
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v estaiio. interviene desfavorablemente al hacer el ensaye
de la plata pasta. i et

Los dos primeros se pueden elimiar, son}etllem 0 o.~: ala
ehullicién con deido mds fuerte. Respecto al dltimo se usaun
noco de nitro y de dcido sulfirico para a('_lilmr la solucidn.
(Véase el Report of the U. S. L\lint_f'or 1875). £

La plata pura que se use como tipo en clstus oporau,'mnafa
nuede obtenerse disolviendo en dcido nitrico un [mdm:o'de
;mlatu cortado de una barra, el cual se precipita con amdp
clorhidrico. El precipitado blanco que se ;'n‘:‘.nluc(-.'scla 1;1\-'.'1
bien v se funde con bicarbonato de sosa; se \uel\'e‘ d 'lEm(ln'
el botén que resulta, anadiendo en ust;.x‘sogumla fusién un_
poco de borax, para endurecerlo y purificarlo. s

. También puede reducirse el cloruro con zinc ar:ulo
sulfiirico diluido fundiendo la plata que resulte con ])Ul‘.il)f
vitrificado. Si aun se quiere obtenerla mds pura, se repetira
la fusién como en el caso anterior.

ORO.

El ensave de las monedas v de las barras y tejos de oro,
comprende la determinacién de @ los metales utiles y [10 b
el oro. La diferencia entre ambos y el peso total de la alea-
cion, indicard la cantidad de la plata. :

@. DETERMINACION DE LOS METALES UTILES : COPELACION.
— Se pesan 0,500 gms. que se ropo‘iam con diez veces su
peso de plomo puro laminado, envolviendo la muestra en la
l4mina. Si la aleacién contiene mucho cobre, (lch.em.l po-
nerse mds plomo 6 solamente la mitad de la aleacion.

El cobre sufre oxidacién depositandose en la copela y
dejando un botén de oro y plata, si ésta se hallase también
en la liga. : :

Hay que hacer ademis un ensaye que sirva de tipo, en
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cada partida de ensayes que se practique. Para esto se em-
plea una aleacion normal que contenga 850 partes de oro,
mas 12 de cobre y el resto de plata. Esta aleacién deberd
perder precisamente en la copelacidn las 12 partes de
cobre. Podria perder mds ¢ menos v segiin la diferencia en
pro 6 en contra, se corrigen los demds ensayes que se han
hecho bajo idénticas condiciones. Suponiendo que el ensaye
que nos ha servido de tipo, dié 11,8 de cobre en vez de 12,0
la proporeion del cobre obtenido en cada uno de los otros
ensayes, deberi aumentarse con 0,2 de un milésimo, 6
viceversa en caso contrario.

h. DETERMINACION DEL 0RO : ApamrTaDo. — Se toman
para este ensaye, 0,5 gms. de la aleaccién y se anade dos
veces lanta plata pura, como oro haya en la aleacidn que se
trata. La aleacidn y la plata, se envuelven en limina de
plomo y se copelan. Si la ley de la aleacion excediese de 950
de fina, se anaden aproximativamente 0,005 gms. de cobre
laminado para impartir cierta dureza al caracol que se
forma con ella. El botén que resulta de la copelacién se
achata sobre el yunque ; tres golpes con un martillo liviano
serfan mis que suficientes. Después se calienta al rojo en
un crisolito de arcilla, lamindndolo 4 continuacién. Se
recuece de nuevo y se arrolla en forma de caracol, el cual
se somete a la accion del dcido nitrico en un matraz de
vidrio como de tres onzas de capacidad (fig. 24). El deido
que se emplea para esta operacién, serd de dos gradua-
ciones diferentes. El primero tendrd una densidad de 1,16
(21° Baumé), y el segundo de 1,26 (32° Baumé). Si el

primer dcido fuese muy fuerte, su accién por ser muy vio-

lenta podria romper el caracol. Primero se usa el 4cido de
1,16 de densidad y se calienta por unos diez minutos, des-
pués se sustituye con el de 1,26 con el cual se mantiene en
ebullicion por diez minutos ; se decanta éste y se sujeta 4




116 ORO.

an nuevo hervor con dcido de la misma fuerza (1,26) por
igual tiempo. Hay que procurar que el hervor sea suave, &
fin de no descomponer el caracol. Finalmente, se lava éste
llenando completamente el matraz con agua destilada, v
colocando un crisolito de los que se usan para el recocido
en el orificio del mismo se invierte todo su contenido. El
oro cae en el crisolito, se retira el matraz, se decanta el
agua y se seca el caracol para recocerlo. El peso de este
caracol dard la cantidad de oro en la muestra que se
ensaya.

El oro, la plata y el cobre se determinan por milésimos.
En esta operacién también se debe fener un tipo de oro
fino, al cual se le haya afiadido igual cantidad de cobre que
al ensaye, sujetindolo 4 las mismas operaciones que éste,
para que sirva de punto de comparacién. Cuando hay que
{ratar varios caracoles & la vez, es muy conveniente em-
plear el aparato que representa la fig. 31; el cual consiste
en cierto nimero de crisolitos de platino, arreglados en
una charola del mismo metal, la cual se puede colocar en
el interior de la vasija de platino (). Esta se tapa y se
conecta con un aparalilo que tiene por objeto condensar
los vapores del dcido.

Opservaciones. — El gobierno de los Estados Unidos,
usa como base para los ensayes comparativos de las mo-
nedas de oro, una aleacién que consta de 900 partes de
oro, 75 fdem de cobre y 25 de plata.

El oro puro para estos ensayes, puede obtenerse disol-
viendo el metal en agua regia, diluyendo bastante la diso-
lucién y dejandola reposar un poco para que se asiente el
cloruro de plata que pudiera existir; se filtra la disolu-
cion 'y se concentra hasta que cristalice; en seguida se
diluye con agua pura, y el oro se precipita con dcido oxd-
lico, se filtra, se lava el precipitado y después de secarlo

ORO. 17

se funde con hdrax y nilro, sometiéndolo 4 una segunda

Seccidn del frente. Seceidén por la linea

Crisolito de platino para el caracol.

. Charola de platino para los caracoles.
Tamano natural,

Mitad del tamafio natural.
Fig. 31.
APARATO DE PLATINO
Para el apartado del oro; tal como se usa en la Casa Real de Moneda de Londres

fusién para purificarlo. El sulfato de hierro se puede em-
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plear para la precipitacion, pero los diferentes ensayes e
se han hecho en la Casa Real de Moneda de Londres,
prueban que es preferible el uso del dcido oxélico..

Si el oro contiene platino, no se podrd determmar con
exactitud la cantidad de plata que haya, por el procedi-
miento de copelacion. :

En caso que la proporcién del oro sea muy pequena en
la aleacién que se ensaye, puede determinarse su ley
exacla. anadiendo el oro fino necesario para que haya
900 partes en cada 1.000 de la liga. ‘ <

Cuando va se sabe el peso del caracol, de €l se deducira
el del oro fino que se haya anadido 4 la muestra.

ENSAYE DE CLORURACION.

Para determinar el tanto por ciento de la cloruracion,
se pesan dos muestras del mineral clorurado, cada una de

- de T. de E. Una de ellas se escorifica con 30 gms. de
10

plomo y se copela, y la segunda se coloca sul?rc: pulljel de
fltro v se lava con una fuerte solucién de hiposulfito de
s0sa en agua, (2 libras para un galén), hasta que 'Lodo el
cloruro de plata que exista en la muestra, se haya dlsucl'tt)-
Esto se puede averiguar anadiendo una gola l_lc‘solucftjn
de sulfuro de sodio, en agua, & una poca de la disolucion
de hiposulfito que ha pasado por el filtro. Cuando no hay
formacién de un precipitado negro 6 moreno, es seial de
que todo el cloruro se ha disuelto habiéndose llegado por
lo mismo al punto deseado. El residuo se lava con agua
pura, y después se seca y se quema el filtro en una cucha-
villa. en la mufla de copelacién. Las cenizas se mezclan
con 30 gms. de plomo puro, se escorifican y se copelan.
El céleulo se demostrard mejor con un ejemplo :
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La « muestra » que no se trald con hiposulfito, dié
208 onzas de plata por tonelada.

La « muestra » que se tralé con el hiposulfito dié
14 onzas de plata por tonelada, las que atn permanecian
en el mineral, sin haber sufrido cloruracién.

De donde, para determinar el tanto por ciento de la
plata clorurada, se hace la siguiente proporeién
208 : (208 —14) :: 100 : .

Cuando hay sulfato de plata de por medio, se toma una
tercera muestra que se lava con agua hirviendo, cuyo
residuo se ensaya de la misma manera. Al f{ratar tres
muestras, se determina la plata que existe al estado de
sulfato, la que se tiene clorurada y la que hay en totalidad.

En los Estados del Oeste de América, casi en todas las
haciendas de beneficio, se practican estos ensaves diaria-
mente ; puesto que sélo la plata clorurada, es la que pue-
den extraer por el sistema de amalgamacién usado alli.

OsservacioNes. — Este método es bastante eficaz para
averiguar la cantidad de metal clorurado, y ejecutdndolo
con toda limpieza, no es necesario hacer los ensayes por
duplicado.

Las operaciones de escorificar y copelar, se conducen
como ya se ha descrito bajo el encabezado de minerales
de plata.

El éxilo del procedimiento depende del cuidado que se
tenga al hacer el lavado.

ENSAYE ESPECIAL DEL PLOMO.

Se toman dos gms. del mineral pulverizado, que se
tratan con dcido nitrico concentrado, vy se calientan hasta
que el residuo se vuelva casi blanco y cese el desprendi-
miento de vapores rojizos. Se anaden unas gotas de dcido




