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Prefacio

La Oficina Nacional de Normalizacion (NC) es el Organo Nacional de Normalizacién de la
Republica de Cuba y representa al pais ante las organizaciones internacionales y
regionales de normalizacion.

La elaboracion de las Normas Cubanas y otros documentos normativos relacionados se
realiza generalmente a través de los Comités Técnicos de Normalizacion. Su aprobacion
es competencia de la Oficina Nacional de Normalizacion y se basa en las evidencias del
consenso.
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O Introduccién

Las caracteristicas mineralégicas de los depdsitos minerales en que se encuentra el oro, y su
asociacion con otros minerales, determinan los requerimientos especificos de los procesos de
extraccion metallrgica del mismo. De manera general, el mineral pasa por los procesos de
trituracion y molienda, lixiviacion con cianuro, absorcion en carbon activado, precipitacion del oro
mediante electrélisis 0 cementaciéon con zinc, fusion del precitado para la obtencién del doré y
purificacion final hasta la obtencién de un lingote de oro de pureza mayor o igual que 99,9 % de
oro.

En funcion del tipo de mineral de partida, el otro componente mayoritario en el doré es la plata,
cuyo contenido puede encontrarse en el intervalo de (1-99) %. Pueden encontrarse contenidos
significativos de cobre, plomo, hierro y zinc, ademas de trazas de niquel, arsénico, hierro, bismuto,
manganeso, platino, paladio y osmio.

La determinacion de oro en el doré se realiza convencionalmente por el conocido método de
copelacion o ensayo al fuego, el cual debe ejecutarse por técnicos de gran experiencia debido a
que su exactitud depende de muchos factores. Pueden ocurrir con poca frecuencia pérdidas de oro
durante el proceso de copelacién (errores por defecto) y de manera mas significativa, resulta
imposible extraer las Ultimas trazas de plata durante el proceso de particién, lo cual provoca un
error por exceso; este aumento en el peso es lo mas usual. Si se encuentran evidencias de la
existencia de tales errores significativos, se debe llevar a cabo simultdneamente un analisis
quimico de cantidades conocidas de oro, plata y cobre, para aplicar factores de correccién. La
plata puede determinarse también por este método de copelacidon o ensayo al fuego, pero en otra
pesada, sin la adicién de plata y de cobre y omitiendo el paso de la particion. Por esta via se
obtiene después de la copelacién, una perla de Au+ Ag a cuya masa se le resta la obtenida en la
determinacién de Au para obtener finalmente el contenido de Ag. Como resultado de la aplicacién
de este método, se obtienen valores por debajo de los reales debido a la volatilizacion de la plata
y/o su absorcion en las copelas.

En esta Norma se presenta el procedimiento para la determinacion de Au y Ag por esta via.
El resto de los componentes pueden determinarse mediante espectrometria de emisién atémica

con plasma inductivamente acoplado (EEA/ICP). En la norma NC 1070: 2015 se determinan por
esta via los elementos mayoritarios oro, cobre, plomo, hierro y zinc.
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DORE — DETERMINACION DE ORO Y PLATA POR COPELACION (ENSAYO AL FUEGO)
1 Objeto

Esta Norma Cubana especifica el método de determinacion de oro y plata en doré mediante la via
clasica de copelacién (ensayo al fuego). Es aplicable para doré con contenidos de oro y plata
superiores al 1%.

2 Referencias Normativas

Los siguientes documentos de referencia son indispensables para la aplicacion de esta norma.
Para las referencias fechadas, solo es aplicable la edicion citada. Para las referencias no
fechadas, se aplica la ultima edicion del documento de referencia

(Incluyendo cualquier enmienda).

NC 1071: 2015 Doré. Muestreo.
3 Términos y definiciones

A los fines a esta Norma Cubana se aplican los términos y definiciones de la norma cubana
NC 1071: 2015, y se incluyen los siguientes:

3.1 copelacién

Fusion oxidante de la aleacion de plomo, oro, plata y otros metales base en una copela. El plomo y
los metales base son oxidados y absorbidos en la copela, quedando una perla o botén de oro mas
plata en la superficie de la misma.

3.2 incuartacion
La adicion de plata en el comienzo de la copelacion para facilitar el proceso de la particion.

3.3 articion
Separacion de la plata en la perla o boton mediante la disolucion selectiva con acido nitrico.

3 Principio

La muestra de doré se pesa y se afade si fuese necesario plata, cobre 0 ambos. Se coloca dentro
de una lamina de plomo y se copela para extraer los elementos metdlicos base. El botén obtenido
de la aleacion de oro mas plata se somete al proceso de particién con acido nitrico, hasta obtener
una porcion insoluble que constituye el oro contenido en la cantidad de doré inicialmente pesada.
En otra pesada se omite la adicién de plata y el proceso de particion, para obtener un botén cuyo
peso es el oro mas plata contenido en la porcidon de ensayo. La diferencia de peso entre los dos
botones representa la plata.

4 Reactivos
4.1 Plomo en laminas, 99,99 % Pb
4.2 Plata metdlica, 99,9 % Ag, (maximo 0,001 % Au)

4.3 Acido nitrico fraccion de volumen 33 % (densidad 1,06 g/mL), libre de cloruros
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4,4 Acido nitrico fraccion de volumen 70 % (densidad 1,25 g/mL), libre de cloruros
4.5 Cobre metalico, 99,9 % Cu

5 Aparatos

5.1 Horno de fusién capaz de alcanzar temperatura superior a 1100 °C con una exactitud de
+10°C.

5.2 Copelas de magnesita o de ceniza de hueso

5.3 Martillo

5.4 Yunque

5.5 Micro balanza analitica capaz de pesar 0,01mg

5.6 Laminador de joyeria

6 Muestreo

El muestreo y la preparacion de muestras deben ejecutarse segun NC 1071: 2015
7 Procedimiento

7.1 Pesar la porcién de ensayo por triplicado con una exactitud de 0,01mg en concordancia con la
Tabla 1.

7.2 Colocar la porcion de ensayo en una cantidad en peso de plomo en laminas (4.1), de acuerdo
ala Tabla 2.

Tabla 1 — Masa de la porcién de ensayo en funcién del contenido de oro

Contenido Au estimado, %

Masa porcidn ensayo, g

0,5-5

2

5-100

0,5

Tabla 2 — Masa de ldmina de plomo en funcién del contenido de Au en el Doré

Contenido de Au, %

Plomo requerido, g

>95

5

0,5-95

10

7.3 Adicionar una cantidad de plata metdlica calculada en funcion del contenido aproximado de
oro, de manera que el botén resultante de la copelacién contenga no menos de 2,2 y no mas de
2,5 partes de plata a una parte de oro. En los casos de que se trate de un doré cuya composicion
sea tal que cumpla con esta condicion, no se lleva a cabo este proceso de incuartacion.

7.4 Si el contenido de metal base en el doré es inferior a 1%, afiadir 0,05g + 0,01g de cobre

5
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metalico (4.5).

7.5 Precalentar en el horno las copelas vacias a 1100 °C durante 10 minutos. Transferir a las
copelas las laminas de plomo enrolladas, dejar la puerta entre abierta y mantener la temperatura
de 1100 °C hasta que todas las trazas de plomo hayan desaparecido. Este tiempo depende de la
cantidad de plomo, de la temperatura del horno y del flujo de aire entrante. Ocasionalmente al final
de la copelacion, el botén al solidificar se ilumina de manera repentina como resultado de la
eliminacion de su calor latente.

7.6 Se apaga el horno y se dejan enfriar lentamente las copelas a temperatura ambiente
colocandolas a la entrada del horno con la puerta abierta, 0 sacandolas del horno y colocando
encima de ellas una placa de metal caliente.

7.7 Extraer los botones de las copelas y limpiar de cualquier material ajeno por medio de ligeros
golpes con el martillo sobre el yungque y finalmente con un pincel.

7.8 Continuar con los golpes hasta convertir el boton finalmente en una lamina pequefia, teniendo
el cuidado que la misma no se fraccione. Solamente en los casos en que fue necesario llevar a
cabo el proceso de incuartacion, recocer esta lamina a 650 °C - 700 °C y pasarla por el laminador
hasta que se forme una banda de aproximadamente 10 cm de longitud y de 0,015 cm- 0,03cm de
espesor en toda su extensién; volver a recocer a la misma temperatura y enrollar dicha banda en
forma de espiral con la parte del fondo hacia fuera.

7.9 Colocar la ldmina (o espiral) en un frasco erlenmeyer de 50 mL y afiadir 25 mL de HNO; (4.3).
Calentar justamente a temperatura por debajo del punto de ebullicibn durante 45 min o hasta que
cese la evolucion de humos de nitroso. Durante todo este proceso, la lamina debe permanecer
siempre sumergida. Decantar y desechar la solucion.

7.10 Afadir 25 mL de HNO; (4.4) y calentar de nuevo justamente a temperatura por debajo del
punto de ebullicibn durante 45 min. Decantar y lavar el oro tres veces con 25 mL de agua
destilada.

7.11 Secar el oro en una plancha de calentamiento y recocer en el horno a 650 °C- 700 °C. Dejar
enfriar a temperatura ambiente y pesar con una exactitud de £ 0,1mg.

7.12 En caso de necesitar la determinacién de plata, repetir la pesada de la porcién de ensayo por
triplicado, continuar de igual forma con excepcion de los pasos 7.3, 7.4, 7.9, 7.10 y pesar el botén
de oro + plata (masa Au+ Ag).

8 Calculos

Calcular el contenido promedio de oro y plata expresado en %, de acuerdo a las siguientes
expresiones:

. masa Au
%hAu = x 100
masa muestra
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" masa (Au+ Ag) — masa Au 100
nAfg = *
g masa muestra

NOTA: Este valor puede ser corregido mediante la realizacion de ensayos simultdneos de cantidades
exactas de reactivos de extrema pureza de oro, plata y cobre, teniendo en cuenta la composicién
aproximada del doré. En los casos en que fue necesario efectuar la incuartacion, se multiplica el resultado
por el factor de correccién. En los casos en que no fue necesario efectuar la incuartacioén, debe repetirse el
ensayo si el factor de correccion esta fuera del intervalo de 0,997-1,003.

9 Precision
A partir de los resultados de mas de 150 triplicados y duplicados de oro y plata respectivamente

en muestras de doré de diferentes contenidos, se obtuvieron las desviaciones tipicas de la
repetibilidad (S;) por medio de las siguientes ecuaciones:

rtrip licados

Donde:

a; b;, ¢; son cada uno de los valores duplicados o triplicados,
d esla cantidad de duplicados,

t esla cantidad de triplicados

En la Tabla 3 aparecen los distintos valores de desviaciones tipicas de la repetibilidad (S;) y los
valores de incertidumbre expandida (U= 2 S,) para cada intervalo de concentracion.

Tabla 3 — Estadigrafos de precision

Au Ag
Intervalo Intervalo
concentracion, S Uexp. concentracion, Sr Uexp.
% %

0-10 0,08 0,16 0-10 0,09 0,18
10-20 0,11 0,22 10-20 0,12 0,24
20-30 0,15 0,30 20-40 0,34 0,68
30-90 0,37 0,74
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