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Presentacion

La cooperacion técnica entre los gobiernos de Japon y Colombia, a través de la
Agencia de Cooperacion Internacional de Japdn, jica, y el Instituto Colombiano de
Geologia y Mineria, Ingeominas, se inicié en 1976 con la realizacién de proyectos
de investigacion y exploracidon de minerales, especialmente en el suroccidente del
pais. Durante la década de 1990, se llevé a cabo una etapa de capacitacion técnica
de exploracion de minerales a funcionarios de Ingeominas y la instalacién de la-
boratorios de quimica, mineralogia y metalurgia en la sede de Cali; donde ademas,
en el 2002 se culmind otra fase de la cooperacion, con el montaje de una planta
piloto para el procesamiento de minerales auriferos de filon.

A partir del 2002, Ingeominas asume, directamente, la aplicacién y desarrollo de
estas técnicas de laboratorio y, como compromiso al proceso de cooperacion, en el
2005 se da inicio al Curso de Segundo Pais "Procesamiento de minerales auriferos
y tratamiento de aguas residuales”, por medio del cual Ingeominas transmite el
conocimiento a los interesados en la extracciéon minera, proyecto que ha contado
con el seguimiento y apoyo de Jica. A través de este curso se capacit6 a pequefios
mineros, miembros de cooperativas y asociaciones mineras, empleados de empre-
sas mineras, funcionarios de corporaciones auténomas regionales, gobernaciones
y alcaldias, asi como, docentes y estudiantes de universidades y del sexa. Como
resultado de su aplicacion ya se conocen experiencias exitosas en los departamentos
de Nariflo, Santander, Antioquia, Tolima y Risaralda, en técnicas de extraccion
limpia y procesamiento de minerales, asi como en la difusiéon y multiplicacion de
los conocimientos adquiridos.

Con el fin de continuar el proceso de divulgacion y transferencia tecnoldgica,
Ingeominas presenta esta Guia Metodolodgica en la cual se resumen los aspectos
técnicos desarrollados por el grupo de profesionales e investigadores de Ingeomi-
nas y se recopilan las diversas técnicas analiticas de laboratorio en mineralogia,
quimica y metalurgia para la caracterizacion, extraccion y procesamiento de mi-
nerales, especialmente oro.
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El propésito principal de esta guia, es lograr la mayor difusién de estos cono-
cimientos en la comunidad minera del pais e interesados en la extraccion limpia
de minerales y, permitir un aprendizaje que contribuya a un desarrollo del sector
minero, en equilibrio con el medio ambiente.

Mario Ballesteros Mejia
Director General
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Técnicas para caracterizar depositos auriferos
y evaluar procesos metallrgicos

El aporte de la mineralogia es fundamental en los estudios mineros modernos.
Su importancia en la caracterizacion de depositos y en lo que se ha denominado
mineralogia de procesos ha tomando fuerza en los ultimos afios debido a sus
multiples aplicaciones en el procesamiento mineral.

En el campo del procesamiento de minerales auriferos constituye una herra-
mienta util en la definicién y evaluacion de procesos de beneficio que complementa
los analisis quimicos convencionales, ya que los analisis quimicos por si solos no
permiten identificar totalmente las causas por las cuales se presentan dificultades
durante el beneficio de minerales ni pueden evitar la realizacion de operaciones
innecesarias que representan costos elevados.

Los analisis mineraldgicos suministran informacion sobre las especies minerales
y sus caracteristicas. Con ello se facilita interpretar los resultados de las pruebas
metaltrgicas y establecer las posibles causas de las dificultades en estos procesos.

Como es necesario definir la composicion mineralégica del depdsito, se emplean
técnicas instrumentales de identificacién mineraldgica como microscopia 6ptica,
microscopia electrénica (microscopio de barrido/microsonda) y difractometria de
rayos X. Estas técnicas se utilizan en forma conjunta ya que una sola no suministra
toda la informacion necesaria.

Microscopia optica
La microscopia Optica permite realizar analisis conocidos como petrografia de
mena. El microscopio éptico de luz reflejada (figura 1) y transmitida es el ins-
trumento indicado para identificar sulfuros, silicatos, 6xidos y demas minerales
contenidos en una seccion delgada pulida. Esta identificacion se realiza teniendo
en cuenta sus propiedades dpticas: color, pleocroismo, anisotropia y reflexiones
internas, entre otras.

Con cierta regularidad es necesario hacer concentracién de minerales mediante
separacion gravimétrica y magnética con el fin de facilitar la identificacién minera-
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légica y reducir la cantidad de material que se va a estudiar; de esta forma, se incre-
menta la posibilidad de encontrar minerales escasos en la naturaleza, como el oro.

Con informacion obtenida mediante esta técnica, aplicada al procesamiento de
minerales, es posible establecer:

» Composicion mineraldgica de la mena.

+ Ocurrencia del oro.

« Distribucién de tamaifio del grano del oro.

+ Tipo de minerales huésped y ganga.

Distribucion de tamanos de grano de los minerales huésped y ganga.
 Asociaciones minerales.

+ Relaciones texturales y secuencias de depositacion.

+ Alteraciones minerales.

Figura 1. Microscopio petrografico de luz transmitida y
reflejada, con analizador de imégenes acoplado,marca
Olympus BH2.

Estos rasgos pueden ser fotografiados a través del microscopio y grabados en
medio magnético utilizando analizador de imagenes, lo que permite preservar un
registro de cada una de estas caracteristicas, utilizadas para establecer los procesos
adecuados de extraccion de oro.

Composicion mineralégica de la mena

El aspecto primordial en el estudio de depdsitos es el conocimiento de los minerales
que conforman la mineralizacién y la proporcién entre cada uno de ellos, en especial
de aquellos que pueden interferir en los procesos de beneficio (figura 2 y tabla 1).

14
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Tabla 1. Composicion mineraldgica del depdsito aurifero de Fondas, Cauca, establecida mediante
observacion microscépica de fracciones obtenidas por separacion gravimétrica y magnética.

Cuarzo Sio, 91,0
Mica KALSi,O,(OH), 3,0
Calcita CaCo, 0,9
Feldespato (Ca,Na)AISi 0, 1,0
Pirita EeSH 3,0
Esfalerita ZnS 0,2
Galena PbS 0,1
Calcopirita CuFeS, <0,1
Tetrahedrita (Cu, Fe),,Sb,,S,, <0,1
Telururos Ag,Te << 0,1
Hematita 2,0, 0,8
Magnetita Fe,O, <0,1
Iimenita Fe,TiO, <0,1
Oro electrum Au-Ag << 0,1
Otros silicatos <0,1

Figura 2. Composicion mineraldgica de menas auriferas: a. Mina La Victoria en Ginebra, Valle
(Esfalerita (Sp), galena (Gn), calcopirita (Cp)). b. En depésito epitermal (Oro (Au), pirita (Py)).

15
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Ocurrencia del oro

La forma como ocurre el oro en los depdsitos (figura 3) determina algunos de los
factores que inciden en la refractariedad de la mena cuyas caracteristicas permiten
definir el proceso de beneficio que debe emplearse.

Distribucion de tamano del grano del oro

El conteo sucesivo de los granos de oro, sus dimensiones y su asociacion a otros
minerales permite caracterizar la ocurrencia de oro en el depésito e indica la
recuperacion esperada (figura 4).

] R

Figura 3. Diferentes tipos de muestras de oro: a. De gran tamafio (L_, = 140 um), asociado a

pirita (Py), de la mina Circasia (Marmato, Caldas). b. Asociado a galena (Gn) y hessita (Hs), mina
La Arada (Fondas, Cauca). c. En fractura de grano de pirita, mina La Arada. d. Diseminado en grano

de pirita, mina California (Fondas, Cauca).

60 7
1@ Asociado a otros minerales
50 I\ Asociado a esfalerita y pirita
40 10 Asociado a telururos
2 1 Asociado a hematita y cuarzo
& 30 13 Asociado a galena y cuarzo
g 18 Asociado a galena y pirita
R 20 1B Asociado a pirita y cuarzo
18 Incluido en hematita . P ..
10 n ; 1B Incluido en esfalerita Flgu_ra _‘:l" D|§tr|buc’|o.n Y
) I Y D asociacién mineralégica del
>150 150-106 106-75 75-45 45-38 38-20 <20 | ppuidoen pirita oro en el depésito aurifero de

Tamafio Lm ax (pm) Fondas, Tambo, Cauca.
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Asociaciones minerales

La determinacién precisa de minerales huésped del oro es primordial, ya que de ello
depende el manejo de materiales durante los procesos de trituraciéon, molienda y
concentracion, lo mismo que las reacciones que tengan lugar durante la lixiviacion
del oro. Algunos minerales incrementan la refractariedad, como los generadores de
acidos o consumidores de cianuro y oxigeno, entre los cuales se pueden mencionar
arsenopirita, pirrotina y telururos de oro y plata (figura 5).

Figura 5. Oro electrum asociado a minerales consumidores de cianuro y oxigeno: a. A arsenopirita
(Aspy), incluido en cristal de pirita (Py). b. A pirita (Py) y arsenopirita (Aspy), en borde de grano,
mina El Diamante (Narifio). c. A telururos de oro como hessita (Hs) y tetradimita (Td), incluido

en cristales de pirita framboidal. d. Oro electrum de tamafio menor de 10 micrones, incluido en
galena (Gn).

Relaciones texturales y secuencias de depositacion

Larelacién intergranular entre los minerales que conforman la mena y las texturas
(figura 6) que presentan, indica las condiciones de formacién del depédsito y las
secuencias de depositaciéon de minerales (figura 7).

Estas mismas caracteristicas intervienen en el comportamiento de los procesos
de preparacién de la pulpa para la cianuracion y, eventualmente, inciden como
factor de refractariedad fisica; por ejemplo, el encapsulamiento, la distribucién
granulométrica y el grado de liberacion (Marsden & House, 1992).

17
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Figura 6. Texturas tipicas de mena: a. Arsenopirita (Aspy) euhedral en galena (Gn).
b. Intercrecimiento entre pirita (Py) y esfalerita (Sp). c. Fracturamiento y relleno de calcopirita
(Cpy) en pirita (Py). d. Reemplazamiento seudomérfico de pirita (Py) por hematita (Hm).

Figura 7. Secuencia de depositacién de minerales: a. Precipitacién posterior de marcasita (Ms) en
fractura de pirita (Py). b. Precipitacion de argentita (Arg) en fractura de calcopirita (Cp) y esfalerita
(Sp).

Liberacion de particulas y liberacion de oro

La cuantificacién de minerales y la liberacién de particulas son rutinarias y fun-
damentales en la caracterizacién de menas para el beneficio de minerales. Con
los analisis microscdpicos se dispone de informacién sobre la reducibilidad o
flotabilidad de los minerales. Es necesario conocer la relativa cantidad de granos
libres de determinado mineral para proceder a beneficiarlo. La determinacion

18
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puede hacerse mediante conteo manual por microscopia 6ptica o microscopia
electronica. Anteriormente los analisis se realizaban por microscopia optica y
contador de puntos, pero resultaban costosos y demasiado lentos; ahora se dispone
de analizadores de imagenes que simplifican esta determinacién. Los laboratorios
que cuentan con microscopio electronico efectian los andalisis con un analizador
de imagenes acoplado. Con ello se obtienen andlisis modales de liberacion rapidos
y precisos para cada una de las especies presentes (figura 8).

Figura 8. Particulas de sulfuros parcialmente liberadas: a. Particula mixta de ganga de cuarzo con
sulfuros polimetalicos parcialmente liberados. b. Granos de pirita diseminada, incluidos en matriz de
ganga de cuarzo y filosilicatos.

En el proceso de lixiviacion es necesario exponer el oro a soluciones de cianuro
mediante la reduccion de tamafio por trituracion. Particulas de oro de tamaio
mayor de 100 um pueden exponerse con facilidad, mientras que particulas de
tamafo menor de 20 ym pueden quedar incluidas en sulfuros o ganga de cuarzo.
Las particulas de oro submicroscépico diseminado o en planos de crecimiento de
cristales pueden detectarse unicamente mediante microanalisis elementales por
microscopia electrénica y pueden beneficiarse con la disolucidn total o parcial del
mineral hospedante (figura 9).

Oro en procesos de beneficio

En los principales procesos de beneficio se requiere hacer monitoreo permanente
del comportamiento del oro, ya que de ello depende el éxito del proceso selec-
cionado.

19
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Figura 9. Fotomicrografias que ilustran las diferentes condiciones naturales de presentacién de oro:
a, b y d son accesibles a soluciones de cianuro. c, e y f. Se determinan por microscopia electrdnica
y son dificilmente accesibles para disolucion con cianuro.

Trituracion y molienda

Durante la etapa de molienda, la microscopia dptica permite establecer la com-
posiciéon mineraldgica, el grado de liberacion de las particulas y el estado del oro
en el producto de molienda (figura 10).

Concentraciéon

La microscopia Optica se aplica a los diferentes productos obtenidos durante la
concentracion (concentrados, medios, colas) con el fin de observar la presentacion
de oro en concentrados, la proporcion de sulfuros, ganga y particulas mixtas, la
forma de los granos obtenidos y el grado de liberacién o asociacién de los mine-
rales (figura 11).

20
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Con estos analisis pueden determinarse las posibles causas de pérdida de oro y la
necesidad de realizar operaciones de remolienda o concentraciones de limpieza.

Figura 10. Fotomicrografias de las particulas de mena trituradas y molidas: a. Mena aurifera de
cuarzo triturada. b. Particula de oro que muestra laminacion.

Figura 11. Fotomicrografias de concentrados de sulfuros: a. polimetalicos. b. Particula de oro en
concentrados.

Lixiviacion

La microscopia 6ptica permite establecer las posibles causas de pérdida de oro en

cianuracion (figura 12).

Existen muchas causas que impiden la disolucion total del oro; entre las prin-
cipales, se pueden mencionar:

+ Oro liberado o expuesto, parcialmente cianurado (figura 12a). Esto ocurre
cuando el oro es muy grande para disolverse durante el periodo normal de cia-
nuracion. También puede ocurrir por la presencia de cianicidas o condiciones
de operacién no 6ptimas.

+ Oro libre o expuesto con recubrimientos generalmente de 6xidos de hierro o
presencia de arcillas ferruginosas (figura 12b).

« Oro encapsulado en silicatos u 6xidos que permanecen sin reaccionar (fi-
gura 12c¢).

21
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+ Oro fino encapsulado en sulfuros no reactivos ni porosos, generalmente pirita
(figura 12d).

0D mm

Figura 12. Ocurrencia de oro en procesos de cianuracién: a. Oro parcialmente cianurado. b. Oro
encapsulado por una capa de 6xidos e hidroxidos de Hierro. c. Oro parcialmente cianurado incluido
en hematita. d. Oro incluido en arsenopirita.

Microscopia electronica
La microscopia electronica (SEM/EDX, EPMA) es una poderosa herramienta en
la caracterizacion de menas auriferas. La determinacion cuantitativa de minerales
y su grado de liberacidn se efecttia con rapidez mediante analisis de imagenes. Ac-
tualmente es la herramienta mds utilizada para este propdsito. Ademds, contribuye
a determinar minerales de dificil diferenciacion 6ptica, determina la composicion
elemental especifica de un mineral y permite resolver problemas complejos.
Esta técnica se encuentra compuesta por dos partes: el microscopio de barrido
(SEM, figura 13) y la microsonda electrénica (ME).
Ambos instrumentos basan sus observaciones en los productos que se crean al
bombardear la superficie de una muestra con un haz de electrones de alta energia,
produciendo varios fenémenos:

« Electrones secundarios (secondary electrons), los cuales permiten obtener
informacién sobre la composicion y topografia.

o Electrones retrodispersados (backscattered electrons), que permiten identificar
diferencias de composicion.

22
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Figura 13. . Microscopio electrénico de barrido con sonda dispersa acoplada (EDX):
a. Microscopio Phillips XL-30 SEM. b. Sonda EDAX acoplada a microscopio electrénico.
c. Esquema de funcionamiento del sistema SEM-EDAX.

Con la microsonda electrénica Microprobe se realizan microanalisis quimicos
elementales de tipo puntual, areal y lineal. También es posible elaborar mapas
elementales de rayos X, (X-Ray Maps), los cuales permiten caracterizar quimica-
mente los minerales presentes en una mena.

Un ejemplo de la aplicacion de la microscopia electrénica estd relacionado con la ca-
racterizacion de minerales de dificil deteccion, como los telururos (figuras 14 y 15).

Figura 14. Identificacion de telururos en mena aurifera: a. Fotomicrografia de oro y galena en
microscopio petrografico. b. Imagen de SEM vy localizacién de puntos de microanalisis.

23
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Figura 15. Identificacion de telururos en mena aurifera: a. Determinacion de porcentaje de
elementos en cada punto de andlisis. b. Espectro tipico de hessita (telururo de plata).

Los mapas de elementos son de gran utilidad para establecer la dispersion de
éstos en los minerales (figura 16).

Figura 16. Mapas elementales de elementos: a. Fotografia de oro electrum. b. Imagen de
dispersion oro y plata en el grano de oro electrum.

La distribucidn de elementos metalicos dentro de un mineral puede establecerse
mediante la elaboracion de mapas de rayos X (figura 17).

Figura 17. Mapa elemental de rayos
X de arsénico, azufre y oro para
arsenopirita (FeAsS).
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La microscopia electrénica en los procesos metalurgicos se utiliza para:

o Localizar el oro submicroscépico en los sulfuros y otros minerales.

« Determinar la presencia de metales pesados como Cd, Cr, Pb, Bi, Hg, en los
minerales de mena, que pueden ser de interés econdémico o causar problemas
de contaminacién en los so6lidos o las aguas residuales.

o Identificar el oro que forma telururos o arseniuros.

+ Determinar la calidad del oro (relacién Au/Ag) y la presencia de otros metales
preciosos, como paladio, rodio.

Difractometria de rayos X de polvo
Esta técnica instrumental es una herramienta efectiva y complementaria para
identificacién de minerales, ya que permite obtener informacién mineralédgica
basica en forma rapida. Regularmente, es emplea como técnica de aproximacion de
analisis mineraldgicos y va acompafiada con analisis elementales por fluorescencia
de rayos X (FRX). Sin embargo, su mayor utilidad esta en servir como herramienta
de investigacion para determinar parametros cristalograficos en la identificacion
y el andlisis de compuestos sdlidos (figura 18).

Con la difractometria de rayos X es posible identificar los minerales de mena
asociados y los minerales finogranulares de alteracién hidrotermal en depésitos
auriferos (figura 19).

-
S
Figura 18. Difractémetro de rayos Figura 19. Frente de explotacién de filon
X de polvo, Rigaku rint 2200. aurifero con desarrollo de zona de alteraciéon

hidrotermal sobre la roca encajante.
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Los analisis mineraldgicos por difraccién de rayos X de la zona de alteracién
adyacente al filén indican la formacion de minerales de arcilla caracteristicos de
cada tipo de alteracion (figura 20).

DFRACTOOR AR,

Cuarzo

- 4
3
. Figura 20. Difractograma
- £ de alteracidn filica en zona
s o I ,J_ L] [ .1 ‘ adyacente a filon aurifero del
T - s e ——t . deposito aurifero, Ginebra,
1emta Valle.

En procesos de beneficio, es aplicable en la identificacidn de disolucién o pre-
cipitacién de minerales, para el control ambiental de minerales secundarios for-
mados por cambios en temperatura, acidez o composicion de soluciones; por
ejemplo, en manejo de drenaje acido de mina (DAM). El manejo de los residuos
solidos requieren la caracterizaciéon mineraldgica para su disposicion final. Los
analisis por difraccion de rayos X contribuyen a la identificacién de minerales y
compuestos quimicos neoformados. De igual manera, contribuyen al control del
proceso y acondicionamiento de estos residuos con la identificacidon de los aditivos
quimicos acondicionantes.
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Introduccion

En el laboratorio de mineralogia y petrografia se efectian analisis de minerales y
rocas aplicando las mas reconocidas técnicas de analisis de minerales que permiten
la definicién de depdsitos minerales.

Las actividades desarrolladas en el laboratorio estan relacionadas con procedi-
mientos de preparacion de muestras, los cuales dependen del tipo de técnica que
se escoge para los analisis. Los analisis realizados son basicamente petrograficos
por microscopia Optica, andlisis mineraldgicos por difraccién de rayos X, andlisis
mineralogicos por microscopia electronica y analisis de inclusiones fluidas.

El estudio de minerales por microscopia Optica es la mas importante técnica
para la identificacion y caracterizacion de minerales y sus relaciones texturales. En
depdsitos minerales, el estudio de los minerales opacos se ha conocido tradicional-
mente como microscopia de mena o calcografia. Las asociaciones minerales y sus
texturas no solamente indican las condiciones de formacién de los depdsitos, sino
que aportan valiosa informacion en el beneficio y procesamiento de minerales.

En este médulo se pretende divulgar la importancia de la aplicaciéon de las
técnicas petrograficas y analiticas en la caracterizacion de menas auriferas y las
propiedades que influyen en el beneficio de minerales.

En este laboratorio se realizan analisis petrograficos y mineraldgicos, que ayudan
a obtener la identificacidn y especiacion de minerales, la clasificacién de las rocas,
la caracterizacion de menas auriferas y otros depdsitos metalicos, el control mine-
raldgico de procesos extractivos y la caracterizaciéon de minerales industriales.

El laboratorio cuenta con microscopios petrograficos, estereomicroscopios
y difractémetro de rayos X, como equipos principales, y con equipos secunda-
rios necesarios para la preparacion de secciones delgadas y concentracion de
minerales como cortadora, pulidora, horno de secado, separador magnético y
centrifugadora.
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Protocolo del laboratorio de mineralogia.

|
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|
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Depodsitos minerales

El origen de los depésitos minerales estd estrechamente relacionado con la evo-
lucién de la corteza terrestre, especialmente con la interpretacién moderna de la
tectonica de placas y sus elementos, como la expansion del fondo oceanico y la
formacion de arcos de islas volcanicos.

Los depdsitos pueden clasificarse segtin el ambiente tectonico, el ambiente de
formacidn, la forma o simetria, el contenido de elementos quimicos o los procesos
de formacion.

Clasificacion segin procesos de formacion

Enddgenos

Estos procesos ocurren por debajo de la superficie terrestre. Los parametros tenidos
en cuenta para esta clasificacion son:

« Cristalizacién magmadtica.
« Segregacion magmadtica.
 Actividad hidrotermal.

« Secrecidn lateral.

+ Procesos metamorficos.

Cristalizacion magmatica

Precipitaciéon de minerales de mena como constituyentes mayores o menores
de rocas igneas en la forma de granos diseminados o segregaciones. Ejemplos.
depdsitos diseminados; diamantes diseminados en kimberlitas; tierras raras en
carbonatitas; pegmatitas de Bancroft en Canada y Rossing en Namibia.

Segregacion magmatica

Depésitos formados por separacion de minerales de mena por cristalizacion frac-
cional y procesos relacionados durante la diferenciaciéon magmatica, licuacion,
inmiscibilidad de liquidos. Ejemplos: capas de cromita en el gran Dique de Zim-
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babwe y en el complejo de Bushveld en la Republica de Sudafrica; cuerpos de mena
de cobre-niquel de Sudbury en Canada, Pechenga en Rusia y el Yilgarn Block en
Australia occidental, y depdsitos de titanio de Allard Lake en Quebec, Canada.

Actividad hidrotermal

Depositos formados por la precipitacion de soluciones acuosas calientes, las cua-
les pueden haber tenido una fuente magmatica, metamorfica, superficial u otra.
Ejemplos: venas de oro y plata de Colombia; venas de estafio-tungsteno-cobre
y stockworks de Cornwall, Reino Unido; stockworks de molibdeno de Climax,
Estados Unidos; porfidos cupriferos de Chile; Bingham en Estados Unidos; venas
de fluorita de Derbyshire en el Reino Unido.

Secrecion lateral

Difusion de materiales formadores de mena y ganga desde la roca de caja, dentro
de fallas y otras estructuras. Ejemplos: depdsitos de oro de Yellownife en Canada,
y la mena de oro y plata de Mother Lode en Estados Unidos.

Procesos metamérficos

Metamorfismo de contacto y metamorfismo regional, estos dos tipos de meta-
morfismo producen depdsitos de minerales industriales. Ejemplos: depositos de
andalucita en Transvaal, Republica de Sudafrica, y depositos de granates, Nueva
York, Estados Unidos.

Pirometasomatismo o depdésitos tipo Skarn
Estan formados por reemplazamiento de rocas de caja adyacente a un intrusivo,
como resultado del metamorfismo de contacto entre esta rocas. Ejemplos: depdsitos
de cobre en Mackay, Estados Unidos y en Craigmont, Canadd; cuerpos de magne-
tita de Iron Springs, Estados Unidos y depdsitos de talco en Luzenac, Francia.
También pueden formarse por concentracidn inicial o posterior de elementos de
mena por procesos metamorficos como la granitizacion. Ejemplos: algunas venas
de oro y depdsitos diseminados de niquel en cuerpos ultramaficos.
Depésitos particularmente interesantes para la explotacion de oro son los de-
positos epitermales, los porfidos de cobre y oro y los depdsitos de 6xidos de hierro
con cobre y oro (IOCG).

Depositos auriferos epitermales
Son depésitos formados a profundidades someras y temperaturas menores a
250 °Cy presiones bajas. La mineralizacion es controlada por la movilizacién de
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aguas calientes capaces de transportar compuestos quimicos, particularmente,
ricos en metales preciosos.

La circulacién de las aguas en un sistema hidrotermal volcanico, cuyos elementos
corresponden a la fuente de calor, la temperatura, la presion, el pH y la salinidad,
determina la interaccién agua-roca y promueve la formacién de depdsitos aurife-
ros. Se han diferenciado dos principales tipos de depositos, los de alta sulfuracion
y los de baja sulfuracion (figura 1.1).

Sistemas volcdnicos-hidrotermales

500-900°C Lago de criter

Sistemas geotérmicos 05z EICS CX)

100°C 200-300°C

Surgencias termales

Epitermal de alta
sulfuracion Au, Cu

Porfidos Cu (Mo, Au)

% Exsolucion de fluidos
magmiticos salinos

J Flujo de liquido

Vapor ascendente

@ Alteracion dcida

1 km

—
{escala aproximada)

Figura 1.1. Diagrama esquematico del sistema volcanico hidrotermal. Indica la localizacion y
formacion de depositos de alta y baja sulfuracion.

Fuente: Hedenquist et al. (1996).

En general, los modelos para depdsitos hidrotermales incluyen una fuente de la
mineralizacién, un sistema de transporte y precipitacion de los metales, y ambien-
tes estructurales y litoldgicos propicios para albergar dicha mineralizacién.

Las caracteristicas fisicoquimicas particulares en los sistemas hidrotermales pue-
den establecerse con base en los minerales de alteracion hidrotermal encontrados,
teniendo como referencia las condiciones de pH y temperatura (figura 1.2).

Los rasgos caracteristicos que permiten diferenciar los depdsitos de alta y baja
sulfuracion son:

o Los minerales de mena (tabla 1.1)

+ La forma del depdsito (figura 1.3)
+ Las texturas de las rocas que lo conforman (figura 1.4)

33



B TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS
Guia metodologica

{Mat 1o scale) C0s. Hz504, Hp 5. HCI

Milsoric waber

;504 + Hi§

450; + 4H,0
Hz0, GOz, 503, HeS, HCY, matals

Figura 1.2. Alteracion hidrotermal
relacionada con los sistemas
epitermales de alta y baja sulfuracion.

Fuente: Hedenquist et al. (1996).

Tabla 1.1. Caracteristicas de los depositos hidrotermales de alta y baja sulfuracion.

Baja sulfuracion

(adularia-sericita)

Alta sulfuracién
(sulfato-acido)

Venas de espacios abiertos (predominante)

Forma del Stock Work (comunes)

depésito Diseminados y reemplazamiento (menores)
Reemplazamiento (comunes)

Diseminados
(predominante)

Stock Work (menores)
Venas (comlUnmente
subordinadas)

Venas

Relleno de cavidades Remplazamiento de la roca
Texturas X

(bandas, colloformes, drusas) de caja, brechas y venas

Brechas

Minerales de Pirita, electrum, oro, esfalerita,

mena galena (arsenopirita).

Cuarzo, calcedonia, calcita,

Ganga A
9 adularia, ilita, carbonatos.

Fuente: Hedenquist et al. (1996).

AR

Massho vein  Visn swarm | Stockwork  Low-anglo vens

m 34

Pirita, enargita, calcopirita,
tenantita, covelita, oro,
teluros

Cuarzo, alunita, barita,
caolinita, pirofilita

Figura 1.3. Formas tipicas de los depdsitos
hidrotermales. Fuente: Hedenquist et al. (1996).
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Figura 1.4. Texturas caracteristicas de los depdsitos de alta y baja sulfuracion: a. Textura
coloforme de silice tipica de depdsitos de baja sulfuraciéon. b. Texturas de remplazamiento tipicas de
alta sulfuracion. Fuente: Hedenquist et al. (1996).

En anos recientes se introdujo el término sulfuracién intermedia, que permitié
redefinir los depdsitos epitermales, los cuales son muy similares en su estructura
a los depositos de baja sulfuracion, pero con caracteristicas geoquimicas de los
fluidos mineralizantes, afines con los dep6sitos de alta sulfuracion. Los epitermales
son depdsitos ricos en oro y plata, formados en rocas calcoalcalinas con venas de
cuarzo crustiforme y sulfuros que pueden llegar al 10%; entre ellos sobresalen la
pirita, esfalerita, galena y calcopirita (Sillitoe & Hedenquist, 2003).

Depésitos porfidos de cobre y oro

Pueden ocurrir en variados ambientes tectonicos tales como intrusivos deriva-
dos por cristalizacion fraccionada, en la raiz de estratovolcanes andesiticos, en
zonas de subduccién y en arcos de islas continentales. Generalmente se asocian
a un fracturamiento fuerte y generalizado, conformando enjambres de diques y
brechas. El nicleo del sistema presenta fuerte alteracion hidrotermal de tipo po-
tasico con presencia de K-feldespato y biotita seguida por una zona predominan-
temente cuarzosa y muscovitica denominada alteracion filica; le sigue una zona
de filosilicatos y cuarzo conocida como alteracidn argilica y, finalmente, hacia los
bordes del sistema, se presenta la roca alterada a clorita, carbonato y epidota como
consecuencia de la interaccién agua-roca, esta zona es conocida como alteracion
propilitica (figura 1.5).

Stratovolcano

Figure 1.3 'L.

Basement

porphyry stock
(multiple units)

] ~ Coeval volcanics
i or older sedimentary
ingneous or metamorphic

ALTERATION rocks

E Prophylitic
[ sericitic Lk Figura 1.5. Representacion esquematica
[ potassic de las alteraciones hidrotermales en

[ Argillic pérfidos de cobre. Fuente: Hedenquist,

Lowenstern. (1994).
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Este tipo de porfidos suele tener oro, calcopirita, bornita, pirita, magnetita,
cuarzo, moscovita epidota.

Depositos tipo IOCG

Un caso particular corresponde a los depdsitos tipo IOCG (Iron Oxide Copper
Gold) que establece la asociacion de minerales de cobre y oro con 6xidos de hie-
rro, magnetita o hematita. En su formacion esta involucrada actividad volcanica y
procesos hidrotermales que removilizaron y precipitaron metales con cobre y oro
en zonas de fracturas, como ocurrié en el Olympic Dam en Australia.

Exégenos

Ocurren sobre la superficie de la tierra. Los depositos pueden clasificarse en:
» Generados por procesos superficiales de acumulacion mecénica.

« Precipitados sedimentarios.

» Formados por procesos residuales.

+ Enriquecimiento secundario o supergénico.

Generados por procesos superficiales de acumulacion mecanica
Concentracion de minerales pesados y resistentes en depositos de placer.
Ejemplos. Arenas de rutilo y circon en New South Wales, Australia, y Trail Ridge,
Estados Unidos; placeres de estaiio en Malasia; placeres auriferos del Yukon en
Canada; arenas industriales y gravas, y depodsitos de caolin en Georgia, Estados
Unidos, y Bauxitas en Guyana.

Precipitados sedimentarios

Precipitacion de elementos particulares en ambientes sedimentarios adecuados,
con o sin la intervencién de organismos bioldgicos. Ejemplos: formaciones de
hierro bandeado de los escudos precambricos; depositos de manganeso de Chiaturi
en Rusia; depdsitos de evaporitas en Europa, y depositos de fosfatos de Florida
en Estados Unidos.

Procesos residuales

Lixiviacién de elementos solubles de las rocas concentrando los elementos insolu-
bles en el material remanente. Ejemplos. Lateritas niqueliferas de Nueva Caledonia
en Colombia; Bauxitas de Hungria, Francia, Jamaica y Arkansas (Estados Unidos),
y depositos de caolin en Nigeria.

Enriquecimiento secundario o supergénico

Lixiviacion de los elementos valiosos de la partes altas de los dep6sitos minerales y
su precipitacion a profundidad para producir concentraciones mas altas. Ejemplos.
Muchas bonanzas de oro y plata, y las partes altas de un nimero de depdsitos de
porfidos de cobre.
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Técnicas y procedimientos de analisis

Técnicas de muestreo de menas auriferas

En la actualidad los métodos geoestadisticos son aplicados en el modelamiento
de recursos minerales. La geoestadistica comprende un conjunto de herramientas
y técnicas que sirven para analizar y predecir los valores de una variable que se
muestra distribuida en el espacio o en el tiempo, de una forma continua. La apli-
cacion de estos métodos tiene diferentes etapas.

Analisis exploratorio de los datos

Este andlisis estudia los datos muestrales, comprueba la consistencia de los datos
e identifica las distribuciones de las cuales provienen. Para ello emplea funciones
de estadistica descriptiva sin inferencias acerca de la poblacién (figuras 2.1a y
2.1b).

(a}

Assciade a eafalerita
Lm.m
| Ascciado B hematita y cuarzo
I Asociado a galena y cuarzo

Asociada a galena y pirita

RN Asociade & pirita y cuazo

I Incluido en hematita

| Inchuido an estalarita

Inchido en galers

I Inchuico B CuBzo

[ Incluido on pirita

a & 10 15 20 2/ 30 3/ 40 45
Parcentaje en peso

Figura 2.1. Estadistica descriptiva de los datos: a. Histograma de frecuencia. b. Distribucion
aleatoria. Fuente: Ingeominas (2007).
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Tipos de muestreo
Existen multiples maneras de colectar muestras. La escogencia depende de la

informacién que se pretende colectar. En términos generales, se clasifican de tres

maneras.

Aleatorio simple
Se realiza generalmente cuando se tiene poca informacion del objeto a medir. En

este método cada miembro de la poblacidn tiene igual oportunidad de ser incluido

en la muestra (figura 1.1a).

Aleatorio estratificado
Se realiza en las mismas condiciones que el muestreo simple, pero se agrupa por

alguna caracteristica (ej: tipo de roca) (figura 1.1b).

Sistematico
Puede ser radial o rectangular (figura 1.1c), generalmente se emplea en cuerpos homo-

géneos y se realiza a intervalos regulares. Se pretende obtener precision y exactitud.

o : o
& 4+ *» R T e e
¢ e #FieT T

<+ 4L+ 4 + ---------- -<}- """"""" +

-
.

€

A4

Figura 2.2. Tipos de muestreo: a. Aleatorio simple. b. Aleatorio estratificado. c. Sistematico.
Fuente: Bautista (2007).

El muestreo se puede realizar de manera puntual (muestras de mano), chips
apiques (muestreo en canal), trincheras, testigos de perforacion, concentrados de

batea y muestreo de material particulado (muestreo en pilas).
Los criterios a tener en cuenta en la recoleccién de muestras dependen del

objetivo del muestreo y sus alcances. Algunos son:

o Definir tamafo de muestra de acuerdo con los requerimientos de representa-
tividad (grado de confianza de los resultados, poblacién que va a muestrearse

y grado de precision).
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+ Definir el nimero de muestras requeridas. Para el caso del oro, este se distribuye
aleatoriamente en la mena y requiere de mayor cantidad de muestras que un
deposito uniforme.

« Tener en cuenta la distribucion heterogénea y alta segregacion del oro, pues
valores extremos inducen a lamentables errores (requiere control estadistico).

En la comprobacién de la consistencia de los datos, se consideran parametros
estadisticos como representatividad, tamafio y nimero de muestras.

La representatividad se obtiene cuando una muestra tiene las mismas carac-
teristicas del material de estudio. En su determinacion se involucra la precision,
exactitud y desviacion (figura 2.3).

Figura 2.3. Representacion grafica de precision
y exactitud. Fuente: Smith, 2006.

Para asegurar la toma de datos confiable, es necesario evitar la extraccion defi-
ciente de la muestra, la segregacion derivada del efecto pepita, heterogeneidad (va-
riacién espacial), prevenir posibles alteraciones y contaminaciéon de muestras.

El tamafio y numero de muestras son parametros que deben definirse antes
del muestreo. Tradicionalmente se han empleado formulas empiricas, como la
féormula de Brunton.

Wep

D =0, _—
0,65 fsn(k —c)
donde,
D = diametro en pulgadas de los agujeros de la malla por la cual ha sido pasado
el mineral.

W= peso de la muestra, en libras.
c= grado promedio del mineral, en onzas por tonelada.

P = porcentaje de error permisible en la muestra.
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f=factor que expresa la relacidon actual del peso de la particula maxima del
mineral rico que pasa una malla de tamano dado al peso del cubo mayor del
mismo mineral que pasara por esta malla.

s= gravedad especifica del mineral rico.
n = numero de particulas ricas de tamaflo maximo, del mineral en exceso o déficit.

k= grado de riqueza del mineral, en onzas por toneladas.

Actualmente se definen estadisticamente, dependiendo del intervalo de con-
fianza deseado, asumiendo una distribucién normal (figura 2.4).

1.2

Kl 14
5 Assumes a normal distribulion
E o -
g 08 -
T 04
g 02 -

o : - .30 i 50

T % N e mH Mo e Figura 2.4. Distribucién normal para definir el
Number of Samples nimero de muestras. Fuente: Smith, 2006.

Tamaiio de la muestra (n) segliin muestreo estadistico
Al aplicar funciones de probabilidad para determinar el tamafo y nimero de
muestras es necesario tener idea del tamafo de poblacién a muestrear.

Para el calculo del tamaio de cada muestra se puede utilizar la formula:

UZl_% 2
- ()
donde,

n = tamano de la muestra.

o = desviacidn estandar.

Z = valor critico de confianza deseado.
% = nivel de confianza.

1-
d = error de muestreo permitido.

Para calcular el tamafo muestral o nimero de muestras que represente una
poblacion se puede utilizar la féormula.
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n!

1+

n=
donde,
n = tamafio muestral (nimero de muestras que representan la poblacion).

N = la varianza de la muestra. Siendo,
)
o= (52
[72

0* = la varianza de la poblacion respecto a determinadas variables.

donde,

$? = la varianza de la muestra.

La formula de Gy
La formula de Gy también ha sido empleada exitosamente para determinar el ta-
mafio de muestras requeridas en los muestreos. Combina conceptos estadisticos
con constantes experimentales.
La varianza relativa del error fundamental de muestreo estd dada por:
-2 3 1 1
= (5 = ;)
donde,

$? = la varianza de la muestra.

K = constante (en estricto rigor no es una constante) que se mide en gr/cm?
y se expresa como K = cgfl, donde c es el factor de composicién minera-
logica (g/cm?), g es el factor de distribucién de tamafio (sin dimensién),
fes el factor de forma de las particulas (sin dimensidn) y [ es el factor de
liberacion (0 < [ < 1, sin dimensién).

d = didmetro mdximo de particulas en cm (en la prictica se utiliza el valor d,,
que corresponde al didmetro que verifica que el 95% de los diametros son
menores que d,.). También se llama didmetro nominal.

M, =masa en gramos, de la muestra.

M, =masa del lote en gramos.

Analisis estructural de los datos
Estudia la continuidad espacial de los datos, a partir de las cuales se construyen un
variograma experimental, un variograma tedrico y finalmente se hace el analisis
y la interpretacion.

Se hacen predicciones sobre puntos no muestrales considerando la estructura
de la correlacidn espacial (variogramas) (figuras 2.5a y 2.5b).
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Guia metodoldgica

Con los analisis estadisticos de datos, es posible entender las poblaciones geo-
légicas, asegurarse de la calidad de los datos y consolidar informacién. A menudo
se requieren modelos matematicos para ir mas alla de los datos conocidos. Para
visualizar la informacién existen programas de computacién en el mercado. Uno
de los mas conocidos es Datamine.

3]

Figura 2.5. Andlisis espacial de los datos. Definicion de variogramas: a. Distribucidn espacial de

datos. Fuente: Ingeominas (2007). b. Variograma experimental. Fuente: Oyarzun (n.d).

Predicciones
Esla estimacion de la variable en los puntos no muestrales considerando la estructura
de la correlacion espacial. Simulacidn segun patrones de continuidad espacial.
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Metodologia de recoleccion de muestras

Se presenta un instructivo con guias de procedimiento para la recoleccion de
muestras de frentes de explotacion activos o inactivos o zonas mineralizadas de
filones auriferos. Ademas de la muestra, se requiere una descripciéon minima del
area donde se recolectd la muestra. Para que la informacion colectada sea uniforme,
se suministra un formato para ser llenado por los colectores.

Los procedimientos expuestos a continuacion se derivan de la experiencia
acumulada durante varios afios y han sido probados en camparias anteriores de
recolecciéon de muestras. Se considera que la informacién colectada es basica e
indispensable para garantizar la elaboracién de un producto de calidad.

Muestras de filon
Alcance y campo de aplicacion
El objetivo del muestreo de menas auriferas es obtener una muestra que reproduzcalo
mejor posible las tendencias mineraldgicas de la zona mineralizada muestreada.
El proposito de la recoleccion de las muestras es realizar analisis mineraldgicos
y metaldrgicos para obtener informacién primaria para el mapa mineraldrgico.
La precision y cuidado con que se realice el muestreo incide profundamente en
el alto grado de calidad y precision de los andlisis de las muestras.
El muestreo tiene tres componentes importantes:

+ Descripcion de las caracteristicas generales de la zona mineralizada a mues-
trear.

+ Toma de la muestra.

« Fotografia de la superficie muestreada.

Informacion descriptiva

Para recolectar esta informacion se cuenta con un formulario (formato 3.1) que
contiene los siguientes items:
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FORMATO 3.1
FORMATO DE RECOLECCION DE MUESTRAS
MAPA MINERALURGICO DE COLOMBIA. Ingeominas- PROYECTO B99Q03

Nombre del recolector

Fecha

Nombre de la mina

Localizacion geografica

Departamento

Municipio

Sector o vereda

Coordenadas de bocamina: X

Altura de bocamina

Croquis de la ubicacion del frente

FRENTE DE EXPLOTACION MUESTREADO
N.°
Nombre del filén

Distrito n.”

Distancia a bocamina

Altura (msnm)

Nivel

Descripcion del filén

Direccién e inclinacion

PERFIL DEL FRENTE

Relacion de muestras tomadas

1

Espesor. Aspecto 2
Oxidacién 3
Total Parcial Nula 4
Mineralogia de la veta Litologia

Sulfuros Ganga

Relacion sulfuros/ganga

Zona de alteracion (zona arcillosa)

Espesor Color

Tipo de roca de caja

OBSERVACIONES
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Localizacion geografica

1. Se registra el departamento, municipio, sector o vereda (segun lo identifique la
comunidad) y las coordenadas geograficas.

2. Como coordenadas geograficas de la mina, se toma el punto correspondiente a
la bocamina obtenida mediante posicionamiento global con GPS o con mapa
topografico de escala apropiada, minimo 1:25.000.

3. La altura de la bocamina puede tomarse con GPS o con altimetro sensible,
previamente calibrado en punto geodésico del municipio mas cercano.

4. Ubicar la mina en un mapa.

Frente de explotacion o zona mineralizada

Se describe la posicion del frente o zona mineralizada en la mina, indicando la
distancia de la bocamina y el nivel de explotaciéon (altura). En caso de que se
describa mas de un frente, se identifican con un ndimero consecutivo en el res-
pectivo formulario, donde se anotan los principales rasgos geologicos de la zona
mineralizada muestreada, como son:

Filén

Se deben diligenciar los siguientes campos del formato: direccion e inclinacion;
espesor; oxidacion total, parcial o nula; aspecto: brechado, zonado (alternancia
de bandas de sulfuros y ganga), caballos de estéril (fragmentos de roca encajante
incrustada en el filén) y evidencias de fallamiento y heterogeneidad, etcétera;
mineralogia de la veta (sulfuros y ganga presentes), y relacion sulfuros-ganga.

Zona de alteracion (zona arcillosa)
Se debe indicar espesor y color.

Tipo de roca encajante
En este campo del formato se hace la descripcion de la roca encajante.

Perfil del frente

En el perfil que se encuentra en el formato se debe realizar un esquema del frente
muestreado indicando la orientacion (ejemplo, NE-SW), forma de la veta y litologia
presente en el filon muestreado. Adoptar una simbologia apropiada. En lo posible,
elaborar un croquis sobre la posicion de los frentes con respecto a la bocamina.

Toma de la muestra

Arranque

+ En cada punto de muestreo se deben tomar tres muestras: de la veta, de la zona
de alteracidn (zona de arcillas aledafa al filén) y de la roca de caja.
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« Si el filon se encuentra oxidado superficialmente, es necesario limpiarlo para
tomar una muestra no oxidada. En caso de que persista la oxidacién, de todas
maneras se toma la muestra.

+ Serecomienda tomar la muestra perpendicular a la direccién de bandeamiento
en forma de canal.

+ Se ubica graficamente las muestras tomadas en el perfil del frente.

Cantidad
Minimo 1000 gramos para veta y 500 gramos de las demas muestras.

Materiales y equipo
Cincel, martillo, bolsas plasticas gruesas, marcador permanente, cinta de enmas-
carar y camara fotografica.

Rotulacién y almacenamiento de la muestra

+ Se guardan separadamente en bolsa plastica cada muestra de filon, alteraciéon
y roca encajante.

« Se marca la bolsa con las iniciales del nombre del recolector, seguidas de un
nimero consecutivo a manera de cddigo y las iniciales del tipo de material
muestreado, asi: FIL: Filon; ALT: Zona de alteracion; y RC: Roca de caja.

« Sesella cada bolsa con cinta adhesiva de enmascarar y se marca nuevamente el
cddigo de la muestra sobre la cinta.

+ Se reunen en otra bolsa plastica las muestras de cada frente muestreado y se
rotula con el nombre de la mina y el nombre o nimero del frente.

Fotografia
La fotografia debe tomarse al filén o zona mineralizada muestreada. Debe tenerse
la precaucion de fijar una escala de referencia (martillo, brujula, libreta).

Muestras de aluviones auriferos

Alcance y campo de aplicacion

Se presenta un instructivo con guias de procedimiento para la recoleccién de
muestras de aluviones auriferos y platiniferos, y guias de descripcion general del
deposito.

Los datos colectados y los resultados de los analisis minerometaltrgicos re-
presentan la base para obtener informacidn primaria requerida para el mapa
mineraldrgico de oro de Colombia.

El objetivo del muestreo es obtener una muestra que reproduzca, en la medida de
lo posible, las caracteristicas mineraldgicas regionales de la zona en explotacion.

El muestreo tiene tres componentes:

« Descripcion de las caracteristicas generales de la zona aluvial de donde esta
extrayéndose el mineral.
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Toma de la muestra.
Fotografia del aluvion muestreado.

Informacion descriptiva
Para recolectar esta informacion, se cuenta con un formulario (formato 3.2) que
contiene los siguientes items:

Localizacion geografica

1.

4.

Se registra el departamento, municipio, sector o vereda (segun lo identifique la
comunidad) y las coordenadas geograficas del aluvion que se esta explotando.

. Como coordenadas geogréficas del aluvion, se toma el punto correspondiente

al sitio donde se tome la muestra, obtenida mediante posicionamiento global
con GPS o con mapa topografico de escala apropiada, minimo 1:25.000.

. La altura del aluvién puede tomarse con GPS o con altimetro sensible, previa-

mente calibrado en punto geodésico del municipio mas cercano.
se ubica el aluvién en un mapa.

Caracteristicas generales del depésito aluvial
Anotar los principales rasgos geoldgicos de la zona aluvial como:

Tipo de placer

Se diferencia, si es posible, el tipo de depdsito de placer. Por ejemplo, barras
de meandro, barras trenzadas e islas, placer de quebrada, placer de terrazas,
paleocanal, relleno de valles, abanicos aluviales, de llanura de inundacion,
etcétera (Alvarez, 1986).

Se describe brevemente el tipo de descapote y su espesor sobre el material aluvial
que se esta explotando.

Se describe el tipo de material aluvial, arenas, arcillas u otros materiales resi-
duales o detriticos que lo conforman, y se detalla su espesor.

En el caso de encontrarse una cinta mineralizada en el aluvién, se describe y se
dibuja en el perfil general que se encuentra en el formato. Se debe realizar una
columna del frente muestreado, indicando la orientacién (ejemplo, NE-SW) y
describiendo las caracteristicas litoldgicas generales.

Se describe la litologia del basamento de la zona mineralizada.

Toma de la muestra

Arranque

En cada uno de los aluviones se toma una muestra donde se encuentra el venero
o cinta mineralizada; normalmente cerca al basamento (bedrock) o falso fondo.
En caso de no ubicarse, la muestra se puede tomar sobre la cabeza del proceso,
una vez pase la separacion granulométrica de sobretamafios; puede ser en el
canalén que conduce el material a los concentradores.
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FORMATO 3.2

FORMATO DE RECOLECCION DE MUESTRAS
MAPA MINERALURGICO DE COLOMBIA. Ingeominas- PROYECTO B99Q03

Nombre del recolector

Fecha -

Nombre de la mina

Localizacién geografica

Departamento

Sector o vereda:

Municipio

Coordenadas de bocamina: X

Altura

Croquis de la ubicacion del aluviéon

CARACTERISTICAS GENERALES DEL
DEPOSITO ALUVIAL

Tipo de depdsito

Distrito n.°

PERFIL GENERAL DEL
ALUVION MUESTREADO

Tipo y espesor de descapote

Tipo y espesor del material aluvial

Espesor y profundidad de la cinta

(mineralizada)

TIPO DE BEDROCK (BASAMENTO)

RELACION DE MUESTRAS TOMADAS

1

Muestreo

Volumen inicial de muestra:

Fraccion retenida,% vol. de gravas

LITOLOGIA DE LAS GRAVAS

Con oro: Si No

2
3
4

LitoLoGia

Fraccion pasante, % volumen

OBSERVACIONES:
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« Serecomienda tomar siempre la misma cantidad de muestra, para lo cual es muy
util utilizar baldes plasticos de 9 litros. Uno de estos baldes se llena de material
aluvial y, posteriormente, se tamiza en himedo con una malla n.° 8 (2 mm),
teniendo el cuidado de recoger el material pasante en el otro balde.

o El material retenido (cantos) se describe teniendo en cuenta las caracteristicas
litologicas del formato adjunto. Se examinan con cuidado para detectar la pre-
sencia de cantos con oro.

» Esimportante anotar la cantidad de material tomado inicialmente y el porcentaje en
volumen de material retenido con respecto al total obtenido cualitativamente.

+ Dela fraccion gruesa (material retenido) no es necesario tomar muestra.

» La muestra que se colecta, correspondiente al material pasante del tamiz, se
empaca en bolsa plastica y se rotula debidamente.

Cantidad
Corresponde a la fraccion variable que pasa en la malla. Generalmente es de +4 kg.

Materiales y equipo
Dos baldes plasticos de 9 litros; tamiz n.° 8 en acero inoxidable; pala; bolsas plés-
ticas gruesas; marcador permanente; cinta de enmascarar, y camara fotografica.

Rotulacion y almacenamiento de la muestra

+ Se guarda separadamente en bolsa plastica cada muestra de aluvién.

+ Se marca la bolsa con las iniciales del nombre del recolector, seguido de un
nimero consecutivo a manera de cddigo.

« Se sella cada bolsa con cinta adhesiva de enmascarar y se marca nuevamente el
codigo de la muestra sobre la cinta.

o Sereune en otra bolsa plastica las muestras correspondientes a cada frente de mues-
treo y se rotula con el nombre de la mina y el nombre o nimero del frente.

« Se efectua la relacion de muestras y se envian a quien corresponda.

Fotografia
La fotografia debe tomarse al aluvion y zona mineralizada muestreada. En el frente de
muestreo, tener la precaucion de colocar una escala de referencia (pala, barreno).

Muestras de roca para oro diseminado

Alcance y campo de aplicacion

El método esta limitado a depositos minerales de gran tonelaje, referido a de-
positos de naturaleza homogénea de tamaifio apreciable con concentraciones de
metales preciosos bajas como oro diseminado cuyas concentraciones varian de 1
a 5 gramos por tonelada. En algunos depdsitos, puede llegar incluso a 25 gramos
por tonelada (Schroeter & Poulsen, 1996).
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A partir del método de muestreo, es posible establecer modelos que permitan
inferir las variaciones del contenido de metales preciosos en el yacimiento. El
objetivo es optimizar el patrén de muestreo que provea el numero de muestras
representativas para obtener el grado y las dimensiones del cuerpo de mena (Stan-
ton, 1972). Es util también en la valoracidn de otros depdsitos con caracteristicas
relativamente homogéneas, como sulfuros masivos.

Principios basicos

Los depdsitos de oro diseminado contemplan los relacionados con oro de tamafo
micrométrico y sulfuros diseminados en rocas de composicién y origenes variados;
entre ellos, rocas sedimentarias calcareas, calizas siliceas (tipo Carlin), siliciclas-
ticas no carbonatadas, limolitas y arcillolitas carbonaceas, rocas metavolcanicas
y plutones félsicos (Henley, 1975).

La extension de estos depdsitos puede alcanzar varios kilémetros cuadrados.
Su tamano puede llegar a varios millones de toneladas, desde 1 a 150 millones
(Bateman & Jensen, 1981). Un deposito de esta naturaleza requiere movilizacion,
trituracion y molienda de gran cantidad de material para hacerlo econémicamente
rentable. En la actualidad, gracias a equipos y procesos disefiados para tal fin,
como voladuras a gran escala, transporte de gran tonelaje, molienda, concentra-
cién mediante flotacién, lixiviacién por cianuracién y recuperacion con carbén
activado, es posible encontrar rentabilidad en ellos.

Materiales y equipos

Martillo neumatico, pintura reflectiva, marcadores, etiquetas, cinta adhesiva, cinta
métrica, barreno con punta de tungsteno, posicionador geografico, picos, palas,
recipiente plastico (baldes) y bolsas plasticas.

Procedimiento
Se seleccionan dos tipos de muestreo: el muestreo superficial de roca y el muestreo
en galerias subterraneas.

Muestreo superficial de roca

Seleccién de la malla de muestreo

La densidad de muestreo depende de la representatividad estadistica deseada. Para
efectos de exploracidn la densidad puede alcanzar cinco muestras por kilometro
cuadrado, espaciadas cada 500 metros.

Muestreo superficial de chips

« Se construye un apique de 1 metro cuadrado y se extrae el suelo con pico y pala
hasta llegar ala roca fresca. Luego, con el cincel y el martillo, se extraen fragmentos
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de roca chips de maximo 5 cm de longitud, separados 15 o 20 cm distribuidos
homogéneamente en la superficie hasta obtener de 2 a 3 kilos de muestra.

» Cada chip se introduce en una bolsa rotulada con el nimero de campo y la
posicion.

Muestreo en canal en galerias subterraneas

Seleccion del sitio que va a muestrearse

La representatividad de la muestra depende del sitio escogido para muestrear: por

tanto, es definitivo seleccionarlo correctamente.

o Se efecttia la inspeccidn general de las galerias y se seleccionan las mas repre-
sentativas del yacimiento.

+ En caso de mineralizacion filoniana, se escogen las cruzadas y el muestreo se
efectiia inicamente en la roca encajante.

Limpieza de superficies

Una vez seleccionadas las galerias, se escoge el lado de la galeria con menor per-

turbacion tecténica. Se limpia mediante lavado con cepillo y agua hasta obtener

la superficie fresca de la roca.

Definicion de intervalos y marcado de muestras

+ Laseleccién de los intervalos depende del niimero de muestras requeridos para
asegurar representatividad estadistica.

o Para efectos del calculo de reservas, los intervalos suelen ser de 1 o 2 metros.
Es preferible construir el canal a 1 metro de altura de piso para evitar contami-
nacion de la muestra y para facilitar la operacion del martillo.

« Con pintura de color fuerte, preferiblemente reflectora, se pinta la linea por
donde debe ir el canal y se pintan los intervalos correspondientes.

« Elmarcado se hace para asegurar el punto de muestreo y para que quede testigo
del punto de muestreo.

Construccion del canal

Se construye el canal a lo largo de la linea previamente demarcada. Las dimensio-
nes son de 1 a 2 cm de profundidad y 3 a 5 cm de espesor. La muestra se arranca
a profundidad homogénea con un taladro neumatico que pulveriza la muestra; la
seccion debe ser continua.

Recoleccion de la muestra

« Se efectiia en un recipiente (puede ser un balde) recubierto con una bolsa grande,
el cual se coloca lo mas cerca posible del sitio de arranque, con el objeto de evitar
pérdidas de particulas o esquirlas de roca que saltan en el momento del arranque.

+ Se colectan muestras de 2 a 3 kilos de peso.
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Muestreo de chips en canal

La técnica se emplea cuando no se dispone de taladro neumatico. Es alternativa
y afecta la representatividad de la muestra.

Con cincel y martillo se arrancan chips o fragmentos pequenos de roca espa-
ciados entre si, cerca de 10, 20 o 30 cm, segun la densidad deseada. Se avanza
sobre la linea demarcada previamente con pintura reflectora. E1 muestreo se
realiza de manera superficial.

El recipiente se coloca lo mas cerca posible del punto de arranque hasta comple-
tar 2 o 3 kilos de muestra. Cada intervalo representa un punto de muestreo.

Tratamiento de las muestras

1.

Una vez colectadas las muestras, se organizan y rotulan siguiendo la codificacion
establecida por Ingeominas.

. Posteriormente, la muestra se seca a baja temperatura o temperatura ambiente.

Se pulveriza, se cuartea y se despacha para analisis quimico.

. Los elementos que se determinan en depodsitos de oro diseminado suelen ser

oro, plata, arsénico, antimonio, bismuto, mercurio (Schroeter & Poulsen, 1996).
Asi como, otros elementos: hierro, cobre, plomo, zinc, wolframio y molibdeno
(Boyle, 1979).

. Las muestras testigo se almacenan debidamente codificadas en la litoteca.

Control estadistico

Para efectos de determinar la variacion de la concentracion de los elementos, se
establecen medidas de variacion estadistica (por ejemplo, promedios y modas).
Para efectos de modelacion del depdsito se emplean métodos geostadisticos.

Protocolo
A continuacion se muestra el protocolo del muestreo para oro diseminado.

Se selecciona el punto de muestreo Se construye del canal
Se limpia la superficie a muestrear Se recoleccionan las muestras
Se definen los intervalos y marcado de Se realizan el tratamiento y
muestras almacenamiento de muestras

52



Técnicas de preparacion de muestras
para analisis mineralogicos

Preparacion de secciones delgadas pulidas

La observacién microscopica es la técnica aceptada para identificar, describir y
clasificar las rocas y los minerales. Para ello es necesario elaborar secciones de
roca muy delgadas para aprovechar las propiedades dpticas de los minerales de
transmision y reflexion de luz.

Las secciones delgadas pulidas son laminas delgadas de 30 ym de espesor de
rocas o minerales, preparadas para ser observados bajo microscopio petrografico
con el fin de efectuar descripciones detalladas acerca de la naturaleza de las mues-
tras objeto de analisis. Cada mineral tiene sus propias caracteristicas opticas, que
permiten identificarlo y analizarlo con alto grado de certeza. Las secciones delga-
das pulidas son una técnica ampliamente aceptada para el estudio petrografico y
petroldgico de rocas y minerales.

Reactivos
Petropoxina 154 o resina epdxica equivalente fotocurable; abrasivo carborundum
de diferente granulometria, y pasta diamantada de diferente granulometria.

Equipos
Cortadora de rocas; plancha de calentamiento, y pulidora de rocas.

Vidrieria
Vidrio petrografico.

Procedimiento

El proceso de preparacion de las secciones delgadas consta de tres pasos conse-
cutivos, asi.

53 =



TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS
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Postramiento

Recepcion de la muestra
Inicialmente se sefiala en la roca la direccién de corte, de acuerdo con el objetivo
trazado.

Seccion delgada pulida

Corte de rocas

Es el paso inicial en la preparacion de secciones delgadas. Se utiliza una sierra
diamantada y se extrae un pequefio bloque de 25 mm de largo x 20 mm de ancho
y 5 mm de espesor (figura 4.1).

Montaje sobre la lamina de vidrio

Una de las caras laterales del bloque se pule con carburo de silicio granulado de
mallas 600 y 1000. Luego se coloca sobre una plancha de calentamiento (figura
4.2) 2100 °C durante 30 minutos, al cabo de los cuales se adiciona resina epoxica,
preferiblemente petropoxina 154 (marca registrada), sobre la superficie pulida
(figura 4.3). En seguida se coloca la lamina de vidrio calentada, evitando dejar
burbujas de aire entre las superficies y se aumenta la temperatura hasta 110 °C.
Se deja endurecer durante 20 minutos aproximadamente.
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Figura 4.1. Corte de rocas.

Figura 4.2. Calentamiento del montaje sobre la
ldmina de vidrio.

Figura 4.3. Materiales para la preparacion de
secciones pulidas: A. Plancha de calentamiento,
C. Resina epoxica, D. Aglomerante, E. Recipiente
de resina, F. Fragmento de roca, G. Material
suelto para aglomerar, H. Muestra de mena
aurifera.

Desbaste de rocas

Una vez montada la roca sobre la lamina de vidrio, se procede a cortar el ex-
cedente de roca en el disco diamantado. El disco tiene acoplado un dispositivo
de fijacién de la ldmina con un sistema de vacio. La seccién se deja de 1 mm de
espesor aproximadamente (figura 4.4), se limpia lavandola con abundante agua.
Posteriormente, se desbasta sucesivamente con carburo de silicio (figura 4.5) de
mallas 400, 600, 1500 y 2000, hasta obtener una seccién de 0,03 mm.

Figura 4.4. Corte de roca hasta 1 mm de espesor. Figura 4.5. Desbaste con carburo de silicio.
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Pulido de la seccién

Después de obtener la seccion delgada, se continuia con el pulido, el cual empieza
con lija de carburo de silicio de malla 2000, luego se lava con abundante agua y se
limpia totalmente en el limpiador ultrasonico. Este paso es muy importante para
no contaminar los abrasivos de menor tamaio. Se continda el pulido sucesivo con
pasta de diamante de 3 ym y 1 um hasta obtener el pulido final (figura 4.6).

Figura 4.6. Pulido de la seccién.

Entrega de la muestra

Postratamiento

La parte final de la preparacion de la seccion consta de la codificacién y rotulacion
respectiva para iniciar el analisis en el microscopio petrografico.

Protocolo
En el siguiente diagrama de flujo se muestra el protocolo a seguir para la prepa-
racién de secciones delgadas.

Se monta la muesta en el
portaobjetos Se pule con carborundum 400, 800,
¢ 1500 y 2000
Se aplica resina Petroproxina 154 ¢
¢ Se pule con pasta de diamante de
3pmy 1ym
Se mezcla ¢

v Se realiza el analisis

Se pone sobre la plancha ¢
calentadora por 15 min. a 110 oC

56



MINERALOGIA

Montaje de secciones aglomeradas
Las secciones delgadas pulidas aglomeradas corresponden con el analisis de mues-
tras de roca friable o material de proceso metaltrgico.

Los estudios de mineralogia de procesos en material metalirgico requieren

secciones delgadas pulidas de excelente calidad.

Procedimiento
El procedimiento de preparaciéon comienza con el rotulado de la placa de vidrio
sobre la que se prepara la seccion.

1.

La muestra (material particulado de beneficio) se pone a secar en el vidrio,
previamente marcado, sobre la plancha calentadora a 110 °C, durante 1 hora,
para eliminar totalmente la humedad.

. Se baja la temperatura de la plancha a 80 °C y se adiciona aproximadamente

medio gramo de muestra. Luego se colocan tres gotas de petropoxina, previa-
mente preparada, sobre la seccidon con la muestra seca (figura 4.7). Se esparcen
y mezclan muy bien, evitando la formacion de grumos (figura 4.8).

. Se eleva la temperatura de la plancha a 110 °C durante 15 minutos; luego se

retira la seccion de la plancha de calentamiento para su enfriamiento. Comienza
el pulido.

. Una vez endurecida la resina, se pule con abrasivo carborundum malla 400, 800,

1500 y 2000. Se verifica el espesor de 0,03 mm vy la calidad del pulido (figura
4.6). Cada uno de estos pasos toma aproximadamente 10 minutos a la persona
que esté entrenada.

. Se pule en maquina con pasta de diamante de 3 y 1 um, se verifica la calidad

del pulido y el espesor de los minerales translicidos, con el microscopio petro-
grafico. Para estos, el punto de referencia es el color de interferencia del cuarzo,
gris de primer orden.

Figura 4.7. Adicidn de resina epdxica sobre Figura 4.8. Distribucion de la muestra
la muestra. sobre la placa.
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Concentracion gravimétrica de minerales

con liquidos densos (LST)

La separacion gravimétrica de minerales se realiza para separar selectivamente o
concentrar los minerales constituyentes de una muestra. En la concentracion de
minerales, esta técnica se aplica para asegurar la separacion por especies minerales
con fines de identificacion selectiva o para establecer la abundancia relativa con
respecto a otros minerales. Es especialmente ttil para combinar con otras técnicas
como difraccidn de rayos, que requieren concentraciones altas de minerales para
ser identificados.

La concentracion gravimétrica de minerales se basa en la propiedad fisica de
los minerales de poseer masa. La masa es diferente para cada mineral; por tanto,
la diferencia de masa expresada en diferencia de peso de un mineral con respecto
a otro posibilita la separacion.

Los liquidos densos son compuestos quimicos cuyo peso especifico es muy
alto y presentan la caracteristica de modificar su densidad mediante la adicién o
sustraccion de un solvente.

La separacion gravimétrica por liquidos densos se presenta cuando el liquido
denso o medio de separacion tiene densidad intermedia entre uno o varios mine-
rales de menor densidad y otros minerales de mayor densidad. Los minerales de
menor densidad quedan flotando sobre el medio separador mientras que los de
mayor densidad o mas pesados reposan en el fondo del medio separador.

El politungstato de litio (LST) es un liquido denso (densidad: 2,84 g/cm?) que se em-
plea actualmente en el laboratorio porque no es téxico y por su facilidad de manejo.

Equipos
Balanza de 200 mg, campana extractora, centrifugadora, horno, kit de separacién
gravimétrica, sistema de filtracion en vacio.

Vidrieria
Embudo o tubos de separacion.

Otros
Muestra malla [-100 + 400] y tapones.

Procedimiento

Antes de iniciar la separacién con liquidos densos, es necesario acondicionar la
muestra eliminando particulas finas y sales solubles que afecten o degraden el
politungstato de litio (LST).
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El proceso de decantacion consiste en eliminar las particulas mas finas de la
muestra con el fin de evitar la contaminacion de liquidos densos y facilitar el
proceso de filtracion y lavado de los minerales.

Eliminacioén de limos y arcillas
Para este proceso se requiere un Beaker de 500 mL, una bandeja o recipiente de 5
litros y un agitador (figura 4.9).

1. Inicialmente se pesan entre 100 y 200 gramos de muestra, la cual debe estar
disgregada, preferiblemente de tamafio menor a malla 100.

2. En un recipiente de vidrio (vaso de precipitados) se coloca la muestra seca, se
agrega agua (o alcohol) hasta cinco veces el volumen de la muestra. Luego se
agita vigorosamente con un agitador hasta colocar en suspension las particulas
mas finas (figura 4.10). Se detiene la agitacién y se deja decantar durante 25
segundos hasta cuando las particulas mds gruesas se decanten. Luego se extrae
de la bandeja el sobrenadante. Se llena de nuevo el Beaker con agua, se agita
vigorosamente y se deja decantar durante 20 segundos. Se vacia el sobrenadante.
Este procedimiento se repite disminuyendo el tiempo de decantacién hasta 5
segundos. El agua debe aclararse completamente (figura 4.11).

3. A continuacion se extrae la fraccién gruesa, se seca a 50 °C 'y se pesa.

C
Figura 4.9. Materiales requeridos
- en la eliminacién de limos y
arcillas: A. Recipiente de lavado,
B B. Vaso de precipitados,
D : C. Muestra para eliminacion de

fraccion fina, D. Agitador.

Figura 4.10. Suspensién de
particulas finas.

Figura 4.11. Extraccion y
eliminacion de particulas finas.
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Separacion con politungstato de litio
Por seguridad, aunque el LST no es toxico, es necesario efectuar la concentracién
en cabina de extraccion con implementos de seguridad como bata, guantes y gafas,
para evitar cualquier contacto con la piel.

Para realizar la separacion con LST se puede utilizar embudo de separacion,
tubos de ensayo para separacion, o vasos de precipitados.

1. Se eliminan las sales solubles mediante lavado con agua desmineralizada y
posterior secado.

2. Una vez seca la muestra, se incorpora en un embudo de separacion el politungs-
tato de litio (LST) en proporcion de 4 o 5 veces el volumen de la muestra. Luego
se adiciona la muestra y se agita vigorosamente. Se deja en reposo durante 4
horas mientras se realiza la concentracion (figura 4.12a).

3. Una vez cumplido el tiempo de separacion, se observan las fracciones separadas:
las pesadas en el fondo y las livianas flotando (figura 4.12b).

4. Por la parte inferior, se extrae la fraccion pesada, sobre un recipiente con filtro
miliporo de 45 ym acoplado a un sistema de vacio, para recuperar directamente
el LST (figura 4.12¢).

Figura 4.12. a. Separacién mediante
LST. b. Extraccién de la fraccion
pesada. c. Recuperacion del LST.
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5. El material filtrado se lava exahustivamente con agua desmineralizada en otro
recipiente que contiene el LST disuelto en agua, hasta verificar que la muestra
quede completamente libre de reactivo.

6. Finalmente se seca la muestra en un horno secador a 50 °C.

Para la fraccidn liviana se procede exactamente de la misma manera que para
la fraccién pesada.

Nota. Las relaciones de peso resultantes en cada fraccion se consignan en el for-
mato disefado para tal fin.

Concentracion magnética de minerales

La separacion magnética se realiza con el objeto de concentrar minerales para su
posterior identificacidn o para establecer proporciones relativas entre minerales
de acuerdo con el peso de la fracciéon magnética separada.

Generalmente se emplea en procesos industriales de producciéon de materias
primas minerales. En nuestro caso, se realiza en el laboratorio con fines de es-
peciacién mineraldgica y se emplea en la identificacion de minerales auriferos,
sulfuros polimetalicos o las denominadas arenas negras.

La susceptibilidad magnética es una propiedad fisica de los minerales. La dife-
rencia de esta propiedad entre ellos ha permitido el desarrollo de esta técnica de
separacion, la cual consiste en hacer pasar particulas monominerales a través de
un campo magnético uniforme a una velocidad constante. Esta condicién hace que
los minerales de la misma susceptibilidad magnética se agrupen y se separen de los
demas. La variacion de la intensidad del campo magnético permite la separacion
de varios grupos de minerales.

Equipos

Separador magnético Isodinamic Frantz modelo 1-1, alimentacién inclinada,
canal de separacion inclinado 30 grados y con giro hacia adelante de 15 grados
(figura 4.13).

61



TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS
Guia metodoldgica

Figura 4.13. Separador magnético Isodymanic Frantz: a. Separador magnético. b. Regulador de
corriente y voltaje eléctricos.

Procedimiento

Las condiciones de operacién del equipo dependen del tamafo de grano y de la
naturaleza de los minerales que se van a separar. Es necesario ajustar la inclina-
cion frontal del separador hasta aproximadamente -15 grados para optimizar
la separacion; luego se ajusta la inclinacion lateral para regular la velocidad de
avance de los granos. Posteriormente, se eleva el amperaje para incrementar el
campo magnético.

1.

Inicialmente se separan los minerales con iman de mano para extraer hierro,
ilmenita y magnetita (figura 4.14a).

. Posteriormente se introduce la muestra por el embudo de acceso al separador

magnético a diferentes rangos de amperaje, iniciando normalmente con 0,4
amperios (figura 4.14b).

. Se obtienen dos fracciones de diferente susceptibilidad magnética (figura

4.14c¢).

. Se toma la fraccién menos magnética y se separa nuevamente en 0,9 y 1,5 am-

perios.

. Finalmente se obtiene una fraccién no magnética muy pura, constituida esen-

cialmente por sulfuros de hierro y plomo, cuarzo, 6xidos de titanio, zircén y
minerales preciosos.

. Lalimpieza del equipo se realiza mediante soplado de aire comprimido (figura

4.14d).

. Cada fraccidn se pesa y, con base en la relacion de pesos, se establecen las canti-

dades presentes en la muestra original. Los pesos se consignan en la tabla 4.1.

. Los minerales de cada fraccidon pueden identificarse visualmente o pueden

llevarse a identificacion por difracciéon de rayos X si se prefiere.
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Figura 4.14. a. Extraccion manual de minerales altamente magnéticos. b. Alimentacién manual
de la muestra al separador magnético. c. Obtenciéon de dos fracciones con diferente susceptibilidad
magnética. d. Limpieza del equipo mediante aire comprimido.

Tabla 4.1. Formato de registro de datos, concentracion de minerales.

Ingeominas
UNIDAD OPERATIVA CALI
LABORATORIO DE MINERALOGIA
ANALISIS MINERALOGICO
SEPARACION GRAVIMETRICA Y MAGNETICA
Fecha:
Mina: Proceso n.*:
Finos
Gruesos Livianos(<3,5)

Livianos(<2,9)

Pesados Magnética
0,4 a
0,9 a
1,5a

1,5 no magnético
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Protocolo
A continuacién el diagrama de flujo muestra la separacién magnética de sulfuros
polimetalicos:
Iman 0,9A
Magnétita, pirrotina, Esfalerita, bornita,
franklinita calcosina (Fe->2%)
0,2A 1,0A
Hematita, Esfalerita,
marmatita, gogthita, calcopirita, bornita,
hendenbergita, calcosina (Fe>8%)
diopsido, ilmenita
0,4A 1,2A
; el Esfalerita, calcopirita
Goethita, diopsido, G ’
esfalerita (Fe>8%) bornita (Fe<2%)
0,8A 1,4A
Esfalerita, pirita,
> Esfalerita (Fe=8%) galena, arsenopirita
(Fe<1%), cuarzo, oro
No magnéticos

Preparacion de muestras para analisis por difraccion

de rayos X de polvo

Muestras desorientadas

Los materiales susceptibles de ser analizados por difraccion de rayos X de polvo
corresponden tnicamente a compuestos solidos de cualquier naturaleza. Usual-
mente se analizan muestras de rocas y minerales de origen natural. Sin embargo,
la técnica es aplicable a otros materiales; por ejemplo, compuestos organicos e
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inorganicos de origen artificial, compuestos farmacéuticos, cementos y aleaciones,
entre otros.

Las muestras deben ser susceptibles de ser pulverizadas y se asume que son
representativas del lote o roca del cual provienen, y que son el resultado de un
analisis concienzudo acerca de lo que se pretende buscar.

Equipo
Horno de secado.

Otros
Mortero de agata (figura 4.15), espatulas, portamuestras, y papel de pesaje.

Figura 4.15. Mortero de agata.

Procedimiento

Se disgrega la muestra previamente seca en forma natural o en horno a baja tem-
peratura (menor de 50 °C). Se toman aproximadamente 100 g de muestra y se
homogeneizan, luego se extraen alrededor de 5 g y se muelen manualmente en un
mortero de agata hasta obtener una fracciéon menor de 50 ym. Se tamiza en malla
325 con la ayuda de una espatula.
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Montaje de muestras desorientadas

1. Se coloca el portamuestras sobre una superficie plana de vidrio con la cara frontal
hacia abajo y se adiciona muestra de polvo sobre la zona interna (figura 4.16a).

2. Se coloca papel de pesaje sobre la muestra y se presiona fuertemente con las
yemas de los dedos (pulgar) hasta compactar la muestra, teniendo cuidado de
mantener inmovilizado el portamuestras (figura 4.16b).

3. Se retiran los residuos de muestra de la cara posterior del portamuestras y se
verifica que la superficie es plana y estd a ras de la cara frontal de la muestra
desorientada sobre el portamuestras (figura 4.16c).

b

Figura 4.16. a. Adicion de la muestra sobre el
portamuestra. b. Fijacién de muestra mediante
prensado manual en la portamuestra.

c. Limpieza del portamuestras y verificacion del
4 montaje.

|

Muestras orientadas

La difraccion de rayos X es la técnica indicada para identificar y clasificar los mi-
nerales de arcilla. Usualmente se hace un registro desorientado de la muestra y se
determina si hay presencia de minerales de arcilla. Cuando esto ocurre, se inicia
una rutina de pretratamientos combinados con difractogramas para determinar los
grupos y las especies de arcilla presentes. Con la orientacion de los minerales de
arcilla, se espera que sus planos basales (001) se orienten paralelos a la superficie
de la muestra para obtener fuertes reflexiones basales como (001), (002), (003),
caracteristicos de cada mineral de arcilla, los cuales se encuentran en cuatro grupos
principales: esmectitas, illitas, cloritas y kanditas (caolinitas).
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Se toma como base la metodologia de determinacién de minerales de arcilla del
laboratorio se suelos de la Universidad de Lieja, Bélgica (Thorez 1976), adaptada
a los equipos del laboratorio.

Equipos y otros elementos

Balanza electrdnica, horno de secado, desecador con llave para vacio, mortero de
acero, mortero de agata, centrifugadora (figura 4.17), vortex (figura 4.18), por-
tamuestras de vidrio, tubos de ensayo, vaso de precipitados.

Figura 4.17. Centrifugadora.

Figura 4.18. Vortex.

Procedimiento

1. Se disgrega la muestra previamente secada en forma natural o en horno a baja
temperatura (menor a 50 °C). Se toman aproximadamente 100 g de muestray
se homogeneizan, luego se extraen alrededor de 5 g y manualmente se muelen
en un mortero de dgata hasta obtener una fraccién menor de 75 um (pueden
pulverizarse mecdnicamente también, pero no es deseable). Para verificar el
tamano, se tamiza en malla 200 mesh.

2. Se toman 10 g de muestra triturada a 75 ym y se suspenden en 300 mL de agua
en un Beaker de 500 mL (mantener una relaciéon de volumen de 1/20). Se agita
vigorosamente y se deja decantar durante 15 minutos (figura 4.19a).
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. Con una jeringa se extraen 60 mL de suspension de la parte superior del re-
cipiente, aproximadamente a 1 cm de altura (figura 4.19b) y se depositan en
un tubo de ensayo de 100 mL (figura 4.19¢). Luego, se balancean los tubos de
ensayo (figura 4.19d) para ingreso a la centrifugadora (figura 4.19).

. Se inicia la extraccién de sales solubles por lavado de la muestra mediante
centrifugacion a 4000 rpm durante 5 min (opcional dos veces)(seis tubos de
ensayo de 10 mL).

. Se remueve el precipitado con ayuda del vortex y se adiciona agua desminera-
lizada hasta completar 60 mL.

. Se incorpora la solucién en un vaso de precipitados de 100 mL (figura 4.19f) o
en dos frascos, cada uno de 20 mm de diametro o de 30 mL de capacidad cada
uno (muestra y testigo).

. Se agita, se homogeneiza y se deja decantar durante 50 min (figura 4.19g),
separacion granulométrica mediante aplicacion de la ley de Stokes. Al cabo de
este tiempo, se extraen 10 mL de la parte superior con jeringa o pipeta, ubicada
a 1 cm de profundidad.

. Se incorporan en un tubo de ensayo, se balancea de nuevo y se centrifuga a
4000 rpm durante 5 min (opcional 2 veces). Se desecha el sobrenadante y se
completa 1 mL de solucién para montaje de muestra orientada.

. Se monta 1 mL de muestra sobre portamuestras de vidrio esmerilado con ayuda
de la pipeta (figura 4.19h). Se distribuye sobre todo el portamuestras el volumen
seleccionado con la fraccion arcilla menor de 2 ym (concentracion de arcilla 3
mg/cm?) y se deja en reposo hasta evaporacion total de agua, 8 horas aproxi-
madamente.

10. Posteriormente se hace un difractograma de la muestra orientada (figura 4.19i)

con rango entre 2°y 30°20, step de 0,01 y 3°/min de velocidad de escaneo.

Figura 4.19. a. Agitacion y decantacion en Beaker. b. Extraccién de la fraccion limoarcillosa.
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Figura 4.19. c. LLenado de tubos de ensayo
para centrifugacién. d. Balanceo de tubos de
ensayo antes de la centrifugacion.

e. Centrifugacion para eliminacion de sales
solubles. f. Adicién de fraccion limoarcillosa en
un vaso de precipitados de 100 mL.

g. Decantacion durante 50 minutos. h. Montaje
de muestra sobre vidrio esmerilado con ayuda
de pipeta. i. Difractograma de la muestra.
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Solvatacion con etilen glycol

Los minerales de arcilla como esmectita, halloisitas y minerales interestratificados
no son identificados plenamente mediante el registro de muestras orientadas.
Algunos tienen un comportamiento expansivo cuando se hidratan con agua o
con alcoholes.

Procedimiento
Consiste en introducir etilen glycol en la estructura para aumentar el tamafo de las
distancias interlaminares. El plano basal (001) se expande y puede diferenciarse en
el difractograma; con ello se establece diferenciacién con otras especies minerales
que no se expanden.

Por medio de este tratamiento se diferencian minerales como cloritas, esmecti-
tas, illitas, caolinitas, vermiculitas, entre otros. El procedimiento consiste en:

1. Se introduce la muestra previamente orientada en un desecador con vacio, en
cuyo interior se halla un recipiente con etilen glycol. Se le aplica el vacio y se
deja actuar durante 12 horas. Alternativamente, se puede introducir el sistema
de vacié en un horno de calentamiento a 40 °C (méaximo), durante 4 horas,
minimo (figura 4.20).

2. Una vez terminada esta etapa de solvatacion, se lleva la muestra para registro
de DRX en las mismas condiciones como se midié la muestra orientada.

3. Para finalizar la rutina de arcillas, se calcinan las muestras orientadas a 500 °C
(figura 4.21) con el objeto de identificar las especies que colapsan parcial o
totalmente debido a la pérdida de fluidos interlaminares o a la destruccion de
la estructura mineraldgica.

Figura 4.20. Solvatacion con etilen glycol. Figura 4.21. Calentamiento de la muestra
orientada a 500 °C.
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Protocolo

En el siguiente diagrama de flujo se resume la rutina basica de identificacion de

grupos de minerales de arcilla.

Muestra

-

Disgregacién, cuarteo, molienda (12 Horas)

\’

Test de carbonatos y materia organica (4 Horas)

Calentamiento a 60 °C (opcional)

Agitacion

Decantacion Muestra
NO orientada

Centrifugacion
Decantacion de producto
centrifugado
l (1 Hora)
# # (2 Horas) -
Muestra orientada (12 Horas) Digestién HCI Difractograma
Difractograma (4 Horas)
L (2 Horas)
Calentamiento a 110°C
L v
Difractograma (4 Horas) Montaje muestra
L (12 Horas
Glicolacion
L (12 Horas)
Difractograma
L (4 Horas)
(1 Hora)
Calentamiento a 500°C - - ) Limpieza
L (4 Horas) femmm
v v
Difractograma (4 Horas) Difractograma Interpretacion
I Limpieza 4 - - - i i i (4 Horas)
(1Hora) .
Interpretacion (1 Hora)
L v (2 Horas)

-

Resultados analisis

Total: 62 horas . .
Grupos minerales de arcillas
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Analisis mineralogicos de muestras

Analisis petrograficos y mineraldgicos

Los minerales tienen propiedades opticas que dependen exclusivamente de su
composicién y estructura cristalina, estas propiedades permiten identificarlos
con alto grado de certeza.

Los minerales pueden ser opacos o translucidos. Los translucidos tienen la
propiedad de transmitir la luz, ellos se analizan bajo el microscopio con el sistema
de luz transmitida. Los minerales opacos reflejan la luz, se denominan opacos y
se analizan con el sistema de luz reflejada.

El anadlisis de las secciones delgadas pulidas incluye la identificaciéon de los
minerales, descripciéon de forma, color, tamario, textura, relaciones intercristali-
nas, cuantificacién y otros rasgos particulares de los minerales En el proceso de
identificacién de minerales se reconocen sus propiedades dpticas:

Angulos de extincién. Valor del éngulo medido entre una linea caracteristica del
cristal (como la exfoliacion) y la posicién de extincion del cristal cuando se inserta
el analizador.

Anisotropia. Es la propiedad de un mineral de mostrar una variacién en color
bajo luz polarizada (nicoles cruzados), con el analizador insertado y girando la
platina. Las condiciones dptimas para observar esta caracteristica son un objetivo
de bajo poder para granos grandes (alto poder para granos pequeios), diafragma
parcialmente cerrado y una fuente de luz intensa.

Birrefringencia. También llamada doble refraccion. Propiedad o6ptica de algunos
minerales para dividir un rayo de luz incidente en 2 rayos polarizados.

Color de interferencia. Es la caracteristica que se identifica mas facilmente en un
mineral. La mayoria de minerales metalicos presentan coloraciones muy débiles
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en la seccién delgada pulida o pulidos, solo algunos tienen coloraciones bien
distintivas como es el caso de la covelina, la bornita y el oro.

Dureza de pulimento. Es la resistencia a la abrasion durante el proceso de puli-
mento.

Pleocroismo. Es el cambio de color o de tinte en un mineral cuando se gira la platina
del microscopio estando en nicoles paralelos. La identificacion de esta propiedad
de establece comparativamente, asi se dira que es muy débil, moderada, fuerte o
muy fuerte. Es de resaltar que los minerales que cristalizan en el sistema cubico
o isometrico y las secciones basales de los cristales tetragonales o hexagonales,
permanecen sin cambio en el pleocroismo al girar la platina. Algunos minerales
que presentan pleocroismo son la covelina, la pirrotina y la cubanita.

Ejes épticos. Direcciones preferenciales de incidencia de la luz dentro de un cristal.
La propagacion se realiza sin birrefringencia y se reconoce por puntos o lineas
oscuras.

Reflexiones internas. Los minerales poseen un grado de opacidad variable, desde
transparente hasta totalmente opacos. Las reflexiones internas se pueden observar
cuando la luz penetra en el mineral y vuelve a reflejarse a través de grietas o super-
ficies irregulares del cristal. Las reflexiones internas aparecen en estos casos como
areas internas o parches difusos constituyéndose asi en una propiedad diagnostica
para algunos minerales. Esta propiedad se observa mejor con nicoles cruzados.
Ejemplos de minerales que tienen esta propiedad son la esfalerita, la proustita/
pirargirita y la hematita.

Relieve. Es el contraste observado entre un mineral y su aglutinante o entre dos mine-
rales debido a la diferencia en la refraccion de la luz que atraviesa sus superficies. Esta
propiedad se observa en el microscopio con nicoles o polarizadores. paralelos.

Signo éptico. Propiedad optica de algunos minerales indicado por el incremento
o disminucion de los colores de interferencia formados por la combinacion de las
longitudes de onda que pasan a través del cristal.

El aprender a reconocer estas propiedades junto con el manejo de las tablas
de Minerales nos permitira incrementar nuestra destreza para poder identificar
cualquier mineral metalico.

Texturas

La mineralogia de menas involucra no solamente la identificacién de los granos
individuales de minerales presentes sino también las relaciones entre diversos
granos (figura 5.1) denominadas texturas, las cuales proveen informacién sobre
la naturaleza de los procesos que tienen lugar durante la formacién y evolucién
de los depositos minerales.
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Figura 5.1. Sulfuros polimetdlicos asociados con oro.

El estudio de las asociaciones y texturas esta orientado a determinar la secuencia
de depositacion de los minerales y a contribuir a la resolucion de problemas de
beneficio entre otros.

Las texturas se clasifican teniendo en cuenta la forma de presentacion de los
cristales, sus relaciones intergranulares y su morfologia, caracteristicas que indican
los estados de cristalizacion e historia postdeposicional, asi se reconocen texturas
descriptivas segun tamaiio y forma, de depositacion primaria, texturas secundarias
resultantes de enfriamiento, reemplazamiento o deformacion.

Caracteristicas texturales genéticas

Texturas primarias a partir de un fundido: granular, porfiritica, micrografica,
bandeada, orbicular y nodular.

Texturas primarias de depésito en espacios abiertos. Custificacion, relleno de frac-
turas menores, peine, brecha.

Texturas coloidales: botroidal, framboidal.

Texturas primarias de origen sedimentario: olitica, ritmicas.

Texturas secundarias de enfriamiento: recristalizacion, inversion, exsolucion-des-
composicion, oxidacion-reducion, expansion térmica, zonacidon, redisolucion,
fracturacion, reacciones de borde.

Texturas secundarias de reemplazamiento: alteracion, pseudomorfosis, dendritica,
caries, ojo de pdjaro, relictica.

Texturas secundarias de deformacion: maclas, kinkband, laminas de presion, schlie-
ren, brechificacion, cataclasis.

Descripcion macroscopica de muestras

El primer paso en el proceso de identificacion de rocas y minerales es la descripcion
macroscopica de la muestra obtenida en campo. Una vez se rotula e identifica,
la muestra se deja libre de arcilla y otros materiales que impidan observar sus
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caracteristicas propias, estas caracteristicas son el color predominante, el tamafo
de grano, formas o texturas tipicas como bandeamiento o zonacién y finalmente
se estiman visualmente los minerales observados claramente identificables. La
informacién asi obtenida se consigna en un formato previamente disefiado y
constituye la base de trabajo para estudios posteriores.

Microscopia optica

Esla técnica mas aceptada para identificar minerales y para clasificar las rocas. La
identificacion se efectia teniendo en cuenta las propiedades dpticas de los mine-
rales como color, relieve, birrefringencia, anisotropia, pleocroismo, y dureza entre
otras. Estas caracteristica permiten su comparacién con tablas de identificacion
cualitativa de minerales previamente elaboradas. Es necesario preparar una seccion
delgada pulida de la muestra para ser analizada en el microscopio.

El microscopio petrografico

El Microscopio petrografico es un instrumento dptico que permite ampliar la re-
solucion y el campo visual hasta mil veces si se desea. Disponemos principalmente
del microscopio Olympus BH2 para luz reflejada y transmitida (figura 5.2a). Tiene
acoplada una cdmara de fotografica y el analizador de imagenes (figura 5.2b).

= ‘-‘ | Cémara
L] fotografica

| _Visor
fotografica

—Oculares

| Portamuestras
giratorio

Base del
microscopio

Figura 5.2. a. Microscopio petrografico Olympus BH2. b. Microscopio petrografico con cdmara de
video acoplada.

El microscopio esta constituido por una lampara para luz transmitida y otra
lampara para luz reflejada. En el cuerpo del microscopio esta el sistema optico
el cual consta de: cinco objetivos, que tienen desde cinco hasta cien aumentos;
polarizadores; diafragmas; lentes y oculares de diez aumentos; platina giratoria; y
mecanismo de enfoque micrométrico (figura 5.2a).

El analizador de imagenes, disponible actualmente es Leika Qwin 500, permite
editar y analizar imdgenes y calcular campos y proporciones de minerales.
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Figura 5.3. Equipos
utilizados en el analisis

de muestras: microscopio
petrografico Leitz (1),
camara CCD (2), analizador
de imagenes Leika Qwin 500
(3), lupa binocular Olympus
SZH (4), microscopio
calcografico Olympus BH2
(5).

Procedimiento
1.

Se verifica el ajuste o calibracién éptima del microscopio.

2. Se monta la secciéon debidamente orientada sobre el portamuestras giratorio.
3.
4. Iniciar la identificacién de minerales con reconocimiento global de la muestra

Se ajusta el enfoque y condiciones de vision personales, segin agudeza visual.

teniendo en cuenta las propiedades 6pticas de los minerales tales como relieve,
color de interferencia, anisotropia, pleocroismo y caracteristicas dpticas par-
ticulares (figura 5.4).

. El procedimiento de identificacién de minerales se realiza teniendo en cuenta

en primer lugar sus propiedades opticas. En los minerales traslicidos, con po-
larizadores paralelos, se tiene en cuenta principalmente color, relieve, pleocrois-
mo, indice de refraccion y alteracion. Con polarizadores cruzados se observa
birrefringencia, angulo de extincién, maclamiento y elongacion.

. En los minerales opacos, sin polarizador, se observa principalmente el color, la

microdureza, la reflectividad y el pleocroismo. Con polarizadores cruzados se
observa anisotropia, color de anisotropia y reflexiones internas.

. En segundo lugar se tienen en cuenta sus propiedades estructurales y morfo-

légicas como forma, tamafio de grano, clivaje y zonacidn entre otras.

. En tercer lugar se describen texturas propias de cada mineral o grupo de mi-

nerales.

. En dltimo lugar se establecen las proporciones entre los minerales de acuerdo

a una técnica de estimacion visual o de conteo de puntos.

10. Adicionalmente si se requiere se establecen relaciones geoldgicas y otras ca-

racteristicas derivadas de la naturaleza de la muestra como clasificacion del
tipo de roca o secuencia paragenética.

11. Se registran a medida que avance la observacién los datos obtenidos en el

formato disefiado para el objeto del estudio el cual fue diseiado para tal efecto
(formato 5.2).
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Figura 5.4. Rutina de identificacion de minerales.

FORMATO 5.2
Ingeominas
HOJA DE ESTUDIO PETROGRAFICO(2)
Fecha
IGM Coordenadas X Y:
Ne de campo Proyecto
Departamento Localidad
Colector Analizado

DESCRIPCION MACROSCOPICA Y CLASIFICACION DE CAMPO

UNIDAD ROCA Y RELACIONES DE CAMPO

ANALISIS MICROSCOPICO DE MINERALES

% mena % ganga % alteracion
Textura Asociaciones

OCURRENCIA DE ORO

Muestra Forma

Tamafio Localizacion

Comentario
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Analisis mineralogicos por difraccion de rayos x de polvo
La difraccién de rayos X de polvo es una técnica instrumental que permite identificar
fases cristalinas en muestras sélidas de compuestos quimicos o minerales.

La técnica se basa en la aplicacion de la ley Bragg, que relaciona la distancia in-
terplanar de los compuestos con el dngulo de incidencia de los rayos X de acuerdo
con la ecuacion:

nA = 2dsenf

donde,
A = Longitud de onda.
0 = angulo de incidencia de los rayos X.

d = Distancia interplanar.

Por tanto, es posible medir la distancia entre dos planos de la estructura de
un mineral, segtn el angulo de incidencia de los rayos X. La combinacién de
los planos y las distancias entre ellos permite deducir la estructura cristalina del
mineral o compuesto.

Los rayos X se generan en un tubo en el cual se aceleran electrones con voltajes
superiores a 20.000 voltios, los cuales chocan contra una placa metalica, general-
mente de cobre. Los dtomos de cobre se excitan y generan los rayos X caracteristi-
cos. La difraccion ocurre cuando los rayos X penetran varias capas del compuesto.
Estos se direccionan hacia la muestra variando el angulo de incidencia, el cual se
mide con un goniémetro colocado bajo el portamuestras. Los rayos X difractados
se detectan por un centilémetro que convierte esta energia en pulsos eléctricos. El
angulo de incidencia y la intensidad medida en cuentas por segundo se almacenan
y con ellos se conforma un difractograma, en el cual cada compuesto muestra
picos con intensidad y posicion tnicas.

Los andlisis por difraccion de rayos X tienen las siguientes ventajas:

+ Determina fases cristalinas.

+ No determina elementos quimicos.

+ Mide pequenas cantidades de muestra pulverizada, desde 0,5 g.

» Esespecialmente util para muestras disgregadas de pequefio tamafio, como las
arcillas.

» La muestra no se destruye.

+ Rapidez en el registro e interpretacion de los resultados.

Las principales desventajas son:

o Ellimite de deteccién puede ser alto.
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» Regularmente detecta cantidades de alguna fase cristalina en proporciones
mayores a 3% de la muestra, aunque en condiciones particulares puede ser
inferior a 1%.

+ Los resultados inicialmente son cualitativos ya que solamente puede estable-
cer proporciones entre los compuestos. Posteriormente estos resultados se
hacen cuantitativos con la ayuda de software de cuantificacién (refinamiento
Rietvelt).

Equipos

o Difractémetro Rigaku Rint 2200, el cual consta de: un regulador de voltaje; un
sistema de refrigeracion abierto y uno cerrado; un sistema de medicion gene-
rador de rayos X; portamuestras; gonidmetro, detector de rayos X.

+ Todo este sistema esta protegido por una cabina aislada y recubierta de plomo
para prevenir fugas radioactivas.

+ Por ultimo, esta una estacion de trabajo para procesamiento y almacenamiento
de datos. El software empleado para el analisis de difractogramas se denomina
Dmax y es exclusivo de equipos Rigaku.

Procedimiento
El proceso de analisis de difraccion de rayos X consta de dos partes:

Medicién del difractograma
Es el procedimiento estricto de registro del difractograma.

Interpretacion del difractograma
Consiste en tomar el difractograma y por comparacion establecer que fases cris-
talinas estin presentes en la muestra.

Registro de difractogramas
Una vez encendido el equipo y calentado el tubo de rayos X, durante 15 minutos,
se coloca la muestra en el equipo; se asignan los parametros de medicion estandar;
se define el intervalo de medicién o rango (ejemplo 2° y 70° 20), 1a velocidad de es-
caneo (ejemplo, 5°/min) y la frecuencia de escaneo (ejemplo scan de 0,02 seg.).
Para la determinacién de minerales de arcilla se registran muestras orientadas te-
niendo en cuenta las siguientes condiciones intrumentales para el difractémetro:
Rango: 2° -30° 26.
Scan: 0,02 segundos.
Velocidad de escaneo: 3°/min.
La siguiente grafica muestra un difractograma tipico de la caolinita.
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INTENSIDAD (cps)

A

DISTANCIA INTERPLANAR (2 0)

Interpretacion de difractogramas
Los difractogramas de rayos X presentan una serie de picos o reflexiones, las cuales
reflejan las propiedades estructurales y composicionales de los minerales.

Laidentificacién de compuestos se realiza mediante la comparacion de las posi-
ciones, forma e intensidad de los picos obtenidos para cada mineral registrado en
el difractograma; con los valores estandarizados para cada uno y que se encuentran
registrados en bases de datos, por ejemplo JCPDSPDF2 (powder diffraction files)
de difractogramas estandar.

Las tarjetas de los minerales con difractogramas estandar son administradas y
actualizados por el JCPDS (Joint Committee for Powder Diffraction System) a través
del ICDD (International Centre of Diffraction Data), donde estan registrados cerca
de 120.000 compuestos y 4000 minerales.

Para que la interpretacion del difractograma sea objetiva, es preferible que la
muestra a analizar vaya acompanada de analisis quimicos.

Determinacion de grupos de arcillas por difraccion de rayos X
Los minerales de arcilla, en la fracciéon menor a 2um, se identifican sobre los di-
fractogramas de las muestras cuyos planos basales estan orientados.

Con lo anterior se obtienen las reflexiones basales para los cuatro grupos de
minerales de arcilla: caolinita, illita, esmectita y clorita.

Como las reflexiones de varios de ellos se superponen, la diferenciacién se
logra con la ayuda de los postratamientos indicados en la preparacion de las
muestras y consolidados en la rutina de orientacién natural etilen glycol y ca-
lentado a 500 °C (figura 5.5).
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Figura 5.5.

Con las muestras orientadas es posible efectuar semicuantificaciéon de los mi-
nerales de arcilla. El método se basa en la medicidn lineal de la intensidad de las
reflexiones de cada mineral (tabla 5.1), con respecto a la linea base o background
trazada en el extremo inferior del registro de cada difractograma. Los valores
obtenidos se normalizan con respecto a un 100% para poder determinar la abun-
dancia porcentual relativa que existe entre ellos.

Tabla 5.1. Valores de las reflexiones principales de los minerales de arcilla mas comunes.

Illita 10 10 10 10
Esmectita 14 12-15 17 9.6-10
Caolinita 7 7 7 Colapso
Clorita 14 14 14 14
Vermiculita 14 14 14 10
Pirofilita 4-9 4-9 4-9 4-9
Interestratificados 10-14 10-17 12-17 10-14
Halloisita 10 10 10-11 7

Fuente: Thorez, 2003.
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Técnicas instrumentales de analisis quimico
aplicables a menas auriferas

Introduccion

La implementacién de las técnicas analiticas y la utilizacion de la instrumentacién
en las diferentes lineas de la investigacion buscan dia a dia optimizar los proce-
sos, usar tecnologias mejoradas, resolver los problemas que se presentan en el
seguimiento de los procesos, con la aplicaciéon de métodos simples, econémicos
y versatiles, que muestren resultados confiables.

Desde el punto de vista quimico, la instrumentacién se ha mantenido a través
de los ultimos afios en la aplicacion de los métodos atémicos y moleculares para
la identificacion, cualificacién y cuantificacién de especies quimicas o de elemen-
tos en diferentes tipos de muestras sdlidas, liquidas y gaseosas como aporte de
informacion en un estudio dado.

La figura 1.1 muestra dos grandes campos de estudio: los analisis cualitativos
y los cuantitativos. Cada uno de ellos ofrece unas ventajas instrumentales que
permiten evaluar un estudio de interés geoldgico, los procesos metaldrgicos o la
valoracion ambiental.

Caracterizacion del material de veta
Metodologias analiticas
Para la caracterizacion quimica de un mineral, se requiere la aplicacién de meto-
dologias analiticas para cualificar y cuantificar los diferentes materiales, bien sean
muestras geologicas, como material de veta en estado sélido, o muestras liquidas
provenientes de los diferentes procesos metalurgicos. De esta manera, se interactiia
y se apoya en la investigacion con los laboratorios de metalurgia y mineralogia.
La aplicacién de estas metodologias en la caracterizacion del material de veta,
exige rigurosidad en la seleccion y utilizacion del material de vidrio, calidad y uso
de los reactivos, la aplicacion de ciertos rangos de trabajo y medidas de cuantifi-
cacion. Estos parametros estan directamente relacionados con las condiciones del
método o de la técnica instrumental que se va a utilizar.
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Figura 1.1. Métodos analiticos e instrumentacion.

Técnicas instrumentales

En lo que respecta a las técnicas instrumentales, estas se fundamentan en la utili-

zacion de métodos atdmicos para la cualificacion y cuantificacion de elementos.
Estas técnicas se agrupan en:

o Espectrofotometria de absorcion atémica (capitulos 3, 4, 5,6, 7 y 8).

« Espectrofotometria de ultravioleta visible (capitulo 9 y 11).

+ Espectrofotometria de emisién por fluorescencia de rayos X (capitulo 2).
» Espectrofotometria secuencial de plasma (capitulo 14).

+ Potenciometria (capitulo 10).

« Cromatografia (capitulo 1).

Estas técnicas instrumentales se aplican en los diferentes procesos industriales

dependiendo de la sensibilidad, versatilidad, rapidez y costos que el proceso re-
quiera o dependiendo de la exactitud y confiabilidad del resultado.
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De acuerdo con la figura 1.2, los componentes del sistema dptico que integran
cada uno de los equipos utilizados en el laboratorio de quimica permiten analizar
muestras en cualquier estado de la materia.

Introducciéon Radiacién emitida
de la muestra

v )
Muestra ——p Excitacién —p Dispersién <) Deteccién —p PeEEsET e —» ResuliElos

. A del dato Analiticos
Nebulizador
Sélido Electrodo Llama Prisma Platos Manual Cualitativo
Liquido  Geperador  Chispa de Rejilla de fotograficos  computador Cuantitativo
Gaseoso hidruros arco difraccién Tubo o
GDL fotomultiplicador
Ordenacién
MIP
fotodiodos
DCP
ICP
Laser

Figura 1.2. Procesos en la obtencion de resultados analiticos de una muestra.

En muestras sdlidas de material geologico, la caracterizacion quimica se ini-
cia por la aplicacion de la técnica de fluorescencia de rayos X. En un barrido a
determinado rango de angulo, se detecta semicuantitativamente gran numero de
elementos de la tabla periddica en unidades de partes por millén (ppm) hasta
unidades de porcentaje desde el elemento fltior hasta el uranio. Se obtiene una
informacion rapida de la composicion de las muestras.

Segun los resultados obtenidos con este primer analisis y dependiendo de las
concentraciones de los elementos de interés presentes en las muestras, se decide
utilizar, para la caracterizacion quimica, los métodos gravimétricos, volumétricos,
o se seleccionan otros mas sensibles y especificos que permitan detectar menores
rangos de concentracion.

Los fundamentos teéricos de las técnicas instrumentales mencionadas en este
capitulo, se explican a continuacion.

Espectrofotometria de absorcion atomica
Principios
La absorcidn atdmica es el proceso que ocurre cuando un atomo en su estado
basal absorbe energia en forma de luz a una longitud de onda especifica y es
elevado a un estado excitado. La cantidad de energia luminica absorbida a esta
longitud de onda incrementara el nimero de atomos del elemento seleccionado
en la trayectoria de luz.

La relacién entre la cantidad de luz absorbida y la concentracién del analito
presente en estandares conocidos puede usarse para determinar concentraciones
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no conocidas, midiendo la cantidad de luz que absorbieron los dtomos, cumpliendo
asi la ley de Beer-Lambert.

Fuente luminica

En la fuente luminica de la absorcién atémica, se emplea la ldampara de catodo
hueco (figura 1.3) como fuente luminica que emite el mismo espectro que el del
elemento que va a medirse.

Separacion aislante
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Catodo hueco
Vidrio \ P
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' //

-
\ \ =

\

Cuarzo

Figura 1.3. Ldmpara de catodo hueco.

La figura 1.4 muestra el principio de la técnica de absorcién atomica de llama;
en este ejemplo, en el oro.
Quemador de Flujo Laminar Detector
Lampara de Catodo Hueco

Au Al

Au  Au Au

Monocromador

Figura 1.4. Principio de la espectroscopia dptica de absorcion atomica. Llama para el oro.

En esta técnica, se usa una llama de aire acetileno u 6xido nitroso-acetileno,
se usa para evaporar la solucion y disociar la muestra en los atomos que la com-
ponen.

Cuando la luz que viene de la lampara de catodo hueco (la cual se selecciona
de acuerdo con el elemento que nos interesa analizar) pasa a través de la nube de
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atomos, los datomos de interés absorben la luz de la lampara. Esta absorcién de
luz la mide un detector y se usa para calcular la concentracién del elemento en la
muestra original.

El uso de la llama aire acetileno permite alcanzar la temperatura de excitacion
a un maximo de aproximadamente 2600 °C. Para muchos elementos, ese no es un
problema. Por ejemplo, metales alcalinos y algunos de los metales pesados, como
plomo o cadmio, y los metales de transiciéon como manganeso y niquel, atomizan
muy bien con este tipo de llama, con detecciones tipicas en el rango de ppb.

Sin embargo, existen elementos refractarios como el vanadio, zirconio, molib-
deno y boro, cuyos andlisis no tienen buena respuesta utilizando llama, debido a
que la temperatura maxima requerida por ellos, incluso con llama de 6xido nitroso
acetileno, no alcanzan a romper los enlaces de los compuestos que contienen estos
elementos.

Esta técnica es relativamente econémica por la calidad y el consumo de los
gases.

La tabla 1.1 muestra las fortalezas y las limitaciones de la técnica instrumental
espectrofotometria de absorcion atémica (EAA).

Tabla 1.1. Fortalezas y limitaciones de la EAA.

’ . . Determinacion de 1 a 10 elementos por
Presenta relativamente pocas interferencias P

muestra
Instrumentos muy compactos Limitaciones para algunos elementos
Buen desempefio Limites de deteccion moderados

Mas economica
Facil de usar
Muy rapida

Interfaces robustas

Pretratamiento o digestion de la muestra

Para realizar el pretratamiento de la muestra, se debe tener suficiente conocimiento
sobre los diferentes métodos de descomposicion que se pueden aplicar a cada una
de las muestras segun sus caracteristicas.

La seleccidn de la técnica analitica se basa en la descomposicién de la muestra
por via himeda mediante la adicion de dcidos o0 mezcla de acidos fuertes, teniendo
en cuenta el peso de la muestra.

Después del pretratamiento, se disuelven las sales del material disgregado en
agua o se concentran a determinado volumen para obtener una solucién que se
analiza directamente en el equipo.
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Tanto para la técnica instrumental de absorcién atémica como para la técnica
secuencial de plasma, se debe asegurar una completa descomposicién y posterior
cuantificacion de la concentracion del elemento de interés en la solucion aplicando
los métodos de deteccién.

Analisis cuantitativo

En el analisis cuantitativo se traza la linea relacional o curva de calibracion de la
concentracion conocida del elemento a analizar y la absorbancia y se obtiene la con-
centracion del elemento del analisis en la solucién de la muestra, segun figura.

Absorbancia de la
muestra de medicién

Concentracién del
componente objeto

Absorbancia

Concentracion del componente objeto en la muestra
para la linea analitica

Método de curva de calibracion

Se utiliza el espectrofotometro de absorcién atéomica Shimadzu AA660 V4. Se
miden previamente varias muestras estdndar de concentracién conocida, se traza
la linea relacional (curva de operacién) de la absorbancia y la concentracion, se
mide la muestra desconocida y se obtiene la concentracion a partir de la siguiente
curva de calibracion.

Es un método comun, pero cuando existe una gran diferencia de composicién
entre las muestras estandar y la desconocida, pueden producirse errores.

Como instrumentos acoplados a esta técnica instrumental de absorcion ato-
mica, se dispone del generador de hidruros y del analizador de mercurio por
vapor frio. Estas técnicas son aplicables al analisis de soluciones que permiten la
caracterizacion especifica de elementos en bajas concentraciones en material de
veta, muestras de proceso o control ambiental.

Generador de vapor de hidruros
Se utiliza el espectrofotometro de absorciéon atémica Shimadzu AA 660 V4 aco-
plado a la unidad generadora de hidruros Shimadzu HVG-1.

Este método es aplicable para la determinacién de arsénico por conversion
de su hidruro con el reactivo borohidruro de sodio y la aspiracién dentro de un
atomizador de absorcidn atomica. Se aplica para las determinaciones de arsénico
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disuelto total en aguas potables y superficiales, para soluciones acuosas que con-
tengan elementos como arsénico (As), antimonio (Sb), bismuto (Bi), selenio (Se),
estaio (Sn), telurio (Te), que reaccionan con hidrégeno naciente para generar
hidruro gaseoso.

La técnica de generador de hidruros cubre el rango de linealidad de 44 ppm (44
mg/L) y presenta un limite de deteccion de 1,80 ppb.

Para el arsénico, por ejemplo, implica la generacion de arsina (AsH,) por reac-
cién con borohidruro de sodio en medio acido y su arrastre con gas inerte (argén
de alta pureza o nitrogeno) a una celda de cuarzo caliente donde se descompone
en arsénico elemental e hidrégeno.

En el 4cido arsenioso, en solucién 4cida, el arsénico (III) es instantdneamente
convertido por el reactivo borohidruro de sodio en su respectivo hidruro (arsina).
El hidruro es arrastrado continuamente con argén o nitrégeno dentro de un ato-
mizador apropiado de un espectrofotometro de absorcién atémica y convertido
en atomos en fase gaseosa.

En una celda apropiada de reaccién, el agente reductor borohidruro (por ge-
neracion de hidruros), minimiza la dilucién del hidruro por el transporte del gas
y su rapido abastecimiento para la determinacion sensible del arsénico.

A temperatura ambiente y en soluciones con valores de pH de 1 o menos, el
acido arsénico, en que el estado de oxidacion del arsénico es As(V), es reducido
lentamente por el borohidruro de sodio a As(III), el cual es instantdneamente
convertido en arsina, segun la reaccién:

6BH, + As™ + 3H* — AsH,  + 3B H,
AsH, — As’  +H,+H'

Este método se usa con mas frecuencia en las determinaciones de arsénico di-
suelto total presente en aguas potables y superficiales. En la figura 1.5 se observa
un diagrama de la formacion del hidruro.

Analizador de mercurio por vapor frio

Se utiliza el espectrofotometro de absorcién atéomica Shimadzu A.A660 V4, aco-
plado a la unidad generadora de vapor frio de mercurio, Shimadzu o analizador
de mercurio NIC RA-3.

El mercurio elemental y muchos de sus compuestos poseen presiones de vapor
suficientemente altas para producir una movilizacion importante de este material
en fase de vapor. El mercurio puede ser metilado por microorganismos, constitu-
yendo formas orgdnicas como acetato de metil mercurio (CH,HgOOCCH,) y el
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cianuro de metil mercurio (CH,HgCN), mucho mds téxicas para el hombre que
los compuestos inorganicos del mercurio.

Celda de absorcion

as
Mechero
Bomba espiral de
trit .
ri iri!ilgra Mezclador reaccion
Mineral -_I . I @ Separador de
L ! - gas y liquido
HCI - *
NaBH, = }—
NV1 l
S o i B
NV2 !
Casernier i " I Drenaje
nterruptor . . P
de presién Valvula Valvula cénica
electrocompresora
Regulador

Figura 1.5. Diagrama de la formacién de hidruros.

La técnica de vapor frio se basa en la absorcién de radiacion de vapor de mer-
curio a una longitud de onda de 253,7 nm. El método consiste en llevar a cabo una
digestion oxidante, seguida por una reduccién vigorosa del mercurio inorganico y
parte del mercurio organico presentes en la muestra a Hg elemental por la accién
reductora del cloruro estafioso (SnCl,). Luego se vaporiza en sistema cerrado.

La reaccion es la siguiente:

Hgt? + Snt? — Hq¢" + Sntt

El vapor de mercurio es arrastrado con aire hasta una celda de absorcion irradia-
da con una luz proveniente de una lampara de citodo hueco del mismo elemento,
la cual forma parte del equipo de absorcidon atémica.

Este método cubre las determinaciones de mercurio disuelto total en aguas po-
tables, superficiales y residuales provenientes de procesos industriales y mineros.

La espectroscopia de absorcién atémica, acoplada a la técnica del vapor frio,
es una técnica adecuada por su alta sensibilidad, rapidez, conveniencia y costos
moderados de los instrumentos. Esta técnica cubre el rango de linealidad hasta
20 ppb y presenta un limite de deteccién de 0,069 ppb. La figura 1.6 muestra un
ejemplo del método de reduccion y vaporizacién de mercurio.
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Celda de
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Figura 1.6. Formacion del vapor de mercurio.

Espectrofotometria ultravioleta visible (UV-Vis)

Absorcion de luz

Cuando se expone una sustancia a la luz con el espectro continuo, parte de este
queda absorbido. La energia de la luz absorbida por atomos y moléculas que
componen la sustancia los hace pasar a un mayor nivel energético, produciendo
un espectro de absorcion.

Cuando este cambio de nivel esté relacionado con el nivel eléctrico del 4tomo,
aparece un espectro de absorcion correspondiente al alcance ultravioleta-visible,
y cuando esta relacionado con el nivel vibratorio o nivel rotacional del atomo,
aparece un espectro de absorcion correspondiente al alcance infrarrojo.

El fotén puede considerarse una particula energética. Para que un fotén quede
absorbido en especies quimicas, es necesario que los dos colisionen; el nimero de
colisiones es proporcional al nimero de fotones y de especies quimicas.

A continuacidén se describe la ley principal del andlisis cuantitativo, Ley de
Beer-Lambert, que trata los cuantos de energia:

Logio Io/I = Logo (1/T) = —Logio T = A

donde, Io = luz incidente, I = luz transmitida, T = transmitancia y
A = absorbancia.

La absorbancia y la concentracion tienen una relacion directa. Se emplea en

los métodos de absorcion atomica, colorimetria, emision espectral ICP y de es-
pectroscopia infrarroja.
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Principio tedrico

El principio de la espectroscopia ultravioleta-visible involucra la absorcién de
radiacion ultravioleta-visible por una molécula, lo cual causa la promocién de un
electron de un estado basal a un estado excitado, liberandose el exceso de energia
en forma de calor. La longitud de onda (1) comprende entre 160 y 800 nm.

La luz visible o UV es absorbida por los electrones de valencia. Estos son pro-
movidos a estados excitados (de energia mayor). Al absorber radiacion electro-
magnética de una frecuencia correcta, ocurre una transicion desde uno de estos
orbitales a un orbital vacio. Las diferencias entre energias varian entre los diversos
orbitales. Algunos enlaces, como los dobles, provocan coloracién en las molécu-
las, ya que absorben energia en el visible, asi como en el UV, como es el caso del
p-caroteno.

Modos de excitacion electronica

Cuando un fotén ultravioleta-visible de energia adecuada incide en una especie
absorbente, un electrén es promovido desde su estado fundamental a un estado
electronico excitado. En absorcion ultravioleta-visible, pueden observarse las
distintas transiciones electronicas:

. e i * -
Transiciones 0 — o, A < 150 nm

Este tipo de transiciones ocurre sobre todo en hidrocarburos que dnicamente
poseen enlaces 6 C-H o C-C. La energia requerida para que tenga lugar esta tran-
sicion es relativamente grande, perteneciente a la region espectral denominada
ultravioleta de vacio.

Transiciones n — o™, A entre 150-200 nm

Correspondientes a hidrocarburos que poseen atomos con pares de electrones
no compartidos (electrones de no enlace). La energia necesaria para que se pro-
duzca esta transicion sigue siendo alta (aunque menor que en las o — o*). Estas
pertenecen a la region espectral ultravioleta lejano.

Transicionesp — 7* y 7 —— 7", A entre 200-700 nm

La mayoria de las aplicaciones de espectroscopia ultravioleta-visible estan ba-
sadas en transiciones que ocurren en esta zona. Se requiere que las especies par-
ticipantes aporten un sistema de electrones 7 (grupos cromoéforos: compuestos
con insaturaciones, sistemas aromaticos multiciclicos). Las energias de excitacion
en las transiciones m — m* son medianamente altas y corresponden a la region
ultravioleta lejano y proximo, mientras que las # — 7* son considerablemente
menores y corresponden a la region visible del espectro.
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En espectroscopia ultravioleta-visible se irradia con luz de energia conocida
suficiente para provocar transiciones electrénicas, es decir, promover un electrén
desde un orbital de baja energia a uno vacante de alta energia.

Fuente luminica

Se emplea en una region del visible de 320-900 nm de una lampara de tungsteno
(W). Se emplea en una region de ultravioleta de 160-400 nm de una lampara de
deuterio (lampara D2). El alcance de medicién de un espectrofotdmetro normal
es 200-900 nm, el cambio de la lampara W por la D2 se hace casi automaticamente
alrededor de 340 nm.

El espectro de absorcion y su intensidad muestran caracteristicas conforme a
su grupo atémico, que proporciona informacién util para analisis cualitativo y
estructural de los compuestos.

Relativamente, tiene alta sensibilidad y permite analizar hasta la unidad de ppm,
que no es posible por el método gravimétrico y el método volumétrico; ademas,
es buena la reproductibilidad de los resultados de medicion.

La aplicacion de este método es relativamente sencilla y el tiempo de analisis
es corto.

Como solventes, pueden emplearse agua y casi todos los solventes organicos:
alcohol y hexano.

Por la fijacion de determinada longitud de onda, se puede medir el cambio por
el transcurso del tiempo, cambio por la temperatura y proceso de deterioro. En
comparacion con los de absorcion atémica y de emision espectral ICP, se requiere
menos costo para una determinacion.

Analisis cuantitativo
Método de curva de calibracion
Se utiliza el espectrofotometro ultravioleta-visible Shimadzu UV-1201.

Cuando una solucion colorante objeto obedece a laley de Beer-Lambert en una
longitud de onda, A = abC, y si b emplea determinada celda, ab sera un coeficiente
y C debera obtenerse a partir de A.

Sin embargo, en lugar de obtenerse a, se mide la absorbancia de varias soluciones
estandar de concentracion conocida mediante una celda de determinado espesor b.
La concentracion se establece en el eje horizontal y la absorbancia, en el eje vertical;
se traza la linea de calibracion a partir de la relacion entre la concentracion y la
absorbancia y se obtiene la concentracion a partir de la linea de calibracién por la
medicion de la absorbancia de la muestra con la concentracién desconocida.

La unidad de concentracién en la linea de calibracién que mas se emplea es ug
de un componente de cantidad constante en 1 mL del liquido final.
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Es deseable que se emplee la linea de calibracién dentro de un area donde se
presente en linea recta. La linea de calibracion trazada empledndose el liquido de
ensayo blanco como liquido objeto y corregida del valor blanco de la celda pasa
por el origen.

Las aplicaciones de este método son:

+ Andlisis cualitativo comparado con espectros de referencia.

+ Estudio de la estructura y propiedades de sustancias organicas y su analisis
cualitativo y cuantitativo.

+ Determinacion de la estructura e identificacion de la sustancia.

+ Control de pureza.

« Estudio de mecanismos de reacciones quimicas.

+ Estudio de velocidades de reaccion.

» Medicién exacta de la constante de disociacion de acidos y bases.

+ Andlisis cuantitativo de compuestos inorganicos.

o Andlisis de sulfatos, sulfuros.

o Andlisis de hierro (II), hierro (III).

+ Analisis de oro en soluciones cianuradas.

o Analisis de cromo (VI).

o Identificacion de muestras por la medicion de espectros.

+ En general analisis cuantitativo de casi todos los cationes y aniones.

Potenciometria-electrodo de ion cianuro
Se utiliza el analizador de cianuro total Sugiyama Gen.

Para la cuantificacidn de especies altamente tdxicas, dentro de un proceso me-
talurgico o de valoracién ambiental, se dispone de otras técnicas instrumentales
muy sensibles como el analizador de cianuro total.

El método consiste en una destilacion para liberar cianuro de la muestra como
HCN. Este se recoge en una solucion alcalina para ser detectado y cuantificado
en ppm por el electrodo idnico. Antes de iniciar la reaccidn, se adicionan varios
reactivos, como el H,PO,, para liberar el cianuro, EDTA para enmascarar iones
metalicos, y otros reactivos como, acido ascérbico, amidosulfato de amonio, ace-
tato de Plomo o de zinc para eliminar interferencias. El limite de sensibilidad va
hasta 0,05 ppm.

La destilacion y medicion va desde 30 minutos hasta una hora, haciéndolo mas
efectivo, simple y de rapida operacion, comparado con otros métodos de medi-
cién como el espectrofotométrico y el volumétrico. Ademas, la lectura es menos
afectada por interferencias como sulfitos, cloruros y nitritos.

Dependiendo de su concentracion, existen diferentes métodos para la determi-
nacion cuantitativa de cianuro.
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Método volumétrico: aplicable a soluciones con valores de cianuro mayores de 1
mg/L. Utiliza AgNO, como titulante y KI como indicador.

Método espectrofotométrico: aplicable a soluciones con valores de cianuro menores
de 1 mg/L. Utiliza cloramina T y piridina/pirazolona como indicadores. Este mé-
todo no es recomendable debido a la utilizacién de reactivos altamente toxicos.

Método del electrodo ionico: aplicable a soluciones con valores de cianuro menores
de 0,05 mg/L.

El equipo analizador de cianuro se basa en la destilacién y cuantificacion de
la presencia de cianuro en muestras de agua residual por medio de un electro-
do iénico de yoduro de plata. Este método instrumental combina las etapas de
ebullicion, evaporacién y posterior deteccion con electrodo idnico, permitiendo
cuantificar el cianuro total dado en las formas (cianuro libre y cianuros comple-
jos). Se aplica para:

+ Determinacién de cianuro total presente en aguas potables, aguas de rios,
aguas de actividad minera.

+ Andlisis de cianuro iénico y complejos de cianuro en muestras como aguas
de desecho de plantas, material de fondos acuosos, suelos y desechos in-
dustriales.

» Seguimiento y control de vertimientos.

En el siguiente diagrama de flujo se observa una clasificacién general de los
compuestos del cianuro.

v {

Libre Complejo

- v

. . Dificilmente se convierten a HCN
Cambian facilmente a HCN al ! =
destilarse con acido(Xn(CN)x,Cd, st & [ LERD Ry &l e (E0]
Zn, y alcalis Na, K, NH, -
Los cianuros complejos de Co,

Hg se descomponen muy lenta
y dificilmente

Cianuro total Q
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Cromatografia

Principios teodricos

La cromatografia es un conjunto de técnicas basadas en el principio de retencién
selectiva cuyo objetivo es separar los distintos componentes de una mezcla y, en
algunos casos, identificarlos si no se conoce su composicion.

Las técnicas cromatograficas son muy variadas, pero en todas ellas hay una fase
movil que consiste en un fluido (gas, liquido o fluido supercritico) que arrastra
la muestra a través de una fase estacionaria que se trata de un solido o un liquido
fijado en un solido.

Los componentes de la mezcla interactiian en distinta forma con la fase esta-
cionaria y con la fase mévil. De este modo, los componentes atraviesan la fase
estacionaria a distintas velocidades y se van separando. Después de haber pasado
los componentes por la fase estacionaria y haberse separado, pasan por un de-
tector que genera una seflal que puede depender de la concentracién y del tipo
de compuesto.

Clasificacién
Las distintas técnicas cromatograficas se pueden dividir segun la disposicién de
la fase estacionaria:

Cromatografia plana
La fase estacionaria se sitiia sobre una placa plana o sobre un papel. Las principales
técnicas son:

« Cromatografia en papel.
« Cromatografia en capa fina.

Cromatografia en columna
La fase estacionaria se situa dentro de una columna. Segun el fluido empleado
como fase movil se distinguen:

+ Cromatografia de liquidos.
« Cromatografia de gases.
« Cromatografia de fluidos supercriticos.

En la cromatografia liquida se destaca la cromatografia liquida de alta resolucion
(HPLC, del inglés High Perfomance Liquid Chromatography), que es la técnica
cromatografica mas empleada en la actualidad.

La cromatografia de gases es util para gases o para compuestos relativamente
volatiles, lo que incluye numerosos compuestos organicos.
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La cromatografia de fluidos supercriticos (SFC) es una técnica hibrida entre la
cromatografia de gases (GC) y la HPLC, que combina lo mejor de ambas técnicas.
Esta técnica es importante porque permite la separaciéon de mezclas en las que
no es adecuada la aplicacion de la GC ni de la HPLC. En concreto, se aplica a
compuestos no voldatiles o térmicamente inestables que no pueden ser separados
mediante GC, o a aquellos que contienen grupos funcionales que imposibilitan
su deteccion en HPLC.

Una serie eluotrdpica es un rango de sustancia de diferentes polaridades que
actuan como fase mévil y que permiten observar un mejor desplazamiento sobre
una fase estacionaria. En la tabla 1.2, se resumen los tipos de cromatografias y las
tases movil-estacionaria utilizada en cada una.

Tabla 1.2. Tipos de cromatografia aplicada: planas y de columna.
Se resalta el tipo de cromatografia de interés.

Cromatografia en papel Liquido Sélido
Cromatografia en capa fina Liquido Sélido
Cromatografia de gases Gas Sélido o liquido

Cromatografia liquida en fase inversa Liquido (polar) =elle @ [auies (memnes

polar)
Cromatografia liquida en fase normal Liquido (menos polar) Sélido o liquido (polar)
_C,ro_matografia I|'quid§ d_(—; i_ntercambio Liquido (polar) Sélido
i6nico o cromatografia iénica
Cromatografia liquida de exclusion Liquido Sélido
Cromatografia liquida de adsorcidn Liquido Sélido
Cromatografia de fluidos supercriticos Liquido Sélido

Cromatografia iénica

Principios teodricos

En la cromatografia idnica la sustancia objeto de analisis es basicamente un ién o
una sustancia que puede convertirse en ién por algun método.

En general, la medicidn se utiliza en iones inorganicos, incluidos iones halégeno,
iones metalicos alcalinos, iones amonio, iones metdlicos de tierras alcalinas, iones
metalicos de transicion e iones de acidos organicos.

La cromatografia iénica conserva los analitos basandose en las interacciones de
Coulomb. La fase estacionaria muestra en la superficie grupos funcionales ionicos
que interactiian con iones de carga opuesta del analito. Este tipo de cromatografia
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se subdivide, a su vez, en cromatografia de intercambio catiénico y cromatografia
de intercambio aniénico:

R-AH ' +M"+B «—R—-—A M"+H"+B"

La cromatografia de intercambio cationico retiene cationes cargados positi-
vamente debido a que la fase estacionaria muestra un grupo funcional cargado
negativamente, como el acido fosférico. En la figura 1.7 se describe el proceso
de retencion del cation en la fase estacionaria cuando hay un incremento en la
conductividad.

Flow L Increase conductivity

Figura 1.7. Retencidn de cationes en
la fase estacionaria cuando aumenta
la conductividad. Nétese la separacion
de los dos tipos de cargas, cation
acumulacion en la parte superior y
anion acumulacion parte inferior.

La cromatografia de intercambio de aniones retiene aniones usando grupos
funcionales cargados positivamente, como un cation de amonio cuaternario (fi-
gura 1.8).

El sistema de andlisis por cromatografia ionica es simple y facil de operar. Las
muestras a analizar son principalmente acuosas; sin embargo, algunas deben ser
tratadas para que sean solubles y otras deben ser tratadas con antelacion para
prevenir el dafio en las columnas.

Antes de realizar el analisis en el cromatografo idnico, la mayoria de las muestras
deben ser filtradas directamente o después de la dilucién a través de un filtro de
0,45 um o menos, para remover componentes solidos.
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Figura 1.8. Separacion de aniones.

Instrumentacion

Equipos: cromatocorder 21; purificador MilliQ JR 8 de agua alta pureza, marca
Millipore, conductividad 18,6 us/cm (figura 1.9a); cromatdgrafo iénico marca
TOA, modelo IA-100 con sistema de deteccién conductividad eléctrica (figura
1.9b) y, esta compuesto por:

« Columna catiénica PCI 201-S.

o Columna aniénica PCI 301-S.

+ Columna anidnica para determinar PO, , F-, Cl, Br, NO,”, NO, y SO .

o Columna catiénica para determinar Li*, Na*, K*, NH . Ca?, Mg™.

» Bolsa eluyente para aniones y cationes.

« Filtros de membrana inorganica anotop 10 IC, marca Whatman, presenta-
cion: frasco por 250 unidades; 0,2 ym; 10 mm.

« En el andlisis de aniones el eluyente de separacion es una mezcla de acido
ftalico, trishidroximetilamino-metano y 4cido bérico.

« Conjunto de soluciones estandar de aniones: cloruro de sodio, fluoruro
de sodio, nitrito de sodio, bromuro de sodio, nitrato de sodio y sulfato de
sodio.

o En el analisis de cationes, el eluyente de separacion es acido metanosul-
fénico.

« Conjunto de soluciones estandar de cationes: cloruro de litio, cloruro de
sodio, cloruro de amonio, cloruro de potasio, cloruro de calcio dihidratado,
cloruro de magnesio hexahidratado.

La instrumentacién con la cual cuenta el Laboratorio de Quimica II de Ingeo-
minas, Cali, es: Cromatégrafo idnico marca TOA, modelo IA-100 con sistema de
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deteccion conductividad eléctrica (figura 1.9b), registrador y purificador de agua
alta pureza MilliQ (figura 1.9a).

El paquete de columnas iénicas permite seleccionar el modo de cromatografia ade-
cuado para las muestras. Algunas columnas utilizadas se muestran en la figura 1.9c.

Figura 1.9. a. Purificador de agua Millipore Millig JR 8. b. Cromatdgrafo iénico TOA IA-100.
c. Paquete de columnas idnicas.

Configuracion general de un cromatografo ionico marca TOA

Un cromatégrafo iénico estd compuesto basicamente por una columna de separa-
cién, una bomba y un detector para realizar la medicion. El cromatégrafo ionico
marca TOA cuenta con un detector de conductividad. Los otros dos detectores
descritos forman parte de otros cromatégrafos idnicos mas completos. En la figura
1.10 se muestra la configuracién general de un cromatégrafo idnico:

1. Torre de gas, desgasificador de eluyente y reactivos.

2. Bomba, control de flujo del reactivo (mL/min.) y control de presién del sistema
(colocada en paralelo).

3. Detector electroquimico, medicién de potencial redox de sustancias electro-
quimicamente activas.

4. Control de sistema, posee memoria para 10 programas, fija condiciones de
medicion.

5. Bomba, control de flujo del eluyente (mL/min.) y control de presion del sistema.

6. Concentrador de muestra, concentra los componentes de interés que se encuen-
tran en muy bajos niveles.

7. Detector de conductividad, controla temperatura, polaridad y rangos de medi-
cién (micro Siemens/cm).
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8. Detector UV-VIS, medicién de compuestos después de pasar por la columna y
reaccionar con un compuesto organico.
9. Horno columna-celda conductividad-inyector muestra, colocacién de columna,
celda de medicion de conductividad e inyector de muestra.
10. Bafio de reaccion, se utiliza en combinacion con el detector fotométrico.
11. Integrador, procesador de datos y graficador, tratamiento de datos y obtencion
del cromatograma.

L1\
3 DI.__IS
| Nad Oad

eluyente

L=
§

11

& o
—
Figura 1.10. Diagrama de las partes de un cromatografo ionico.

En la siguiente tabla se muestran los tipos de resina utilizados en el analisis de

cromatografia idnica, su composicién quimica, la selectividad y la estabilidad
térmica:

agua de desecho

Cimmeman trade names
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(Englewood Uhilfs, XU Prestice Fall, 1974)
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Rangos de medida de aniones y de cationes
Los rangos de medida del cromatdgrafo idnico para los cationes y los aniones,
segun el loop utilizado se presentan en la siguiente tabla.

F, CI-, Br, NO,, NO, 1,0 a 100 0,10 a 100
Aniones

so0,= 2,0 a 200 0,20 a 20

po,= 5,0 a 200 0,50 a 20
Cationes Li+ 0,1a10 0,01a1

Na*, NH,* , Mg?* 0,5a50 0,05a5

K+, Ca%* 10,0 a 100 0,10 a 10

Componentes principales de analisis
A continuacion se enumeran los principales componentes de andlisis por croma-
tografia idnica, segun el tipo de anién y cation.

Br s HSCN H,PO, H,AsO, PO,

Cl- HI HCO, H,SO, H,CrO, Complejos de CN

CN HBR HNO, H,SO, H,SeO, Complejos de EDTA

F- I HNO, H,S,0, H,WO, Complejos AZO

Al Au As Ba Ca Cd Co Cu Cs Fe K
Li Mg Na Ni NH, Pd Pb Rb Sr Zn

Acido acético Acido citrico Acido etilsulfénico Acido férmico
Acido lactico Acido mélico Acido metilsulfénico Acido oxalico
Acido propionico Acido succinico Acido sulfamico Acido tartarico
Dimetilamina Etanolamina Etilamina Metalonlamina Metilamina

Aplicaciones

« Anilisis de componentes medioambientales. Seleccionar el método de muestreo
y tratamiento de muestras, el método de introduccion, y el establecimiento de
las condiciones de anélisis.

+ Muestras geoquimicas. Son muy variadas como: muestras liquidas (agua de
mar, rios, lagos y lagunas); muestras solidas (rocas, meteoritos, sedimentos de
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fondo) y muestras gaseosas en las cuales la medicidn se hace por cromatografia
de gases (atmosfera, gas volcanico, gas de erupcion).

+ Analisis de calidad del agua de rios, lagos, pantanos, potable, mar, lluvia sub-
terranea, termal, industrial y de actividad minera.

+ En agricultura, andlisis de solucion extractable de suelos.

« Andlisis de contaminantes.

o Analisis de componentes menores del aire, analisis de impurezas en los gases
industriales, analisis de concentracion de gases mezclados y analisis de gases in-
activos de alta pureza y materiales gaseosas especiales empleados en la industria
de semiconductores. Analisis de agua de calderas de vapor, semiconductores,
enfriadores, control de procesos.

A continuacién se presentan algunos cromatogramas ionicos especificos de
algunas de las aplicaciones anteriormente mencionadas.

» Cromatograma de la determinacién directa de cianuro en soluciones fuerte-
mente alcalinas aplicable a métodos de destilacidon para la determinacion de
cianuro total en aguas (figura 1.11). Se recomienda utilizar el equipo DIONEX

DX 500, cromatografia idnica equipada con un detector electroquimico DIO-
NEX ED 40.

Column; lonPac AS7
l Eluent: 0.5 M Sodium acetate
0.1 M Sodium hydroxide
0.5 % (v/v) Ethylenediamine
l Flow Rate: 1 mL/min
| Detector: ED40. silver working electrode,
0.00 V vs. Ag/AgCI reference
| Peaks: 1. §& 1000ppb
2. CN- 100
\ | 3.5 25
| 4. CN- 125
| | Matrix 1 M NaOH 4

2

|
| | 1
] 3

ll Iatrix Alkaline

absarber (waste water)

h\ J '\W ||L_ } Il|

| ]|
= J_f. "___J \_)l LS

Figura 1.11. Determinacion directa de
0 2 4 6 8 0 2 4 6 8 cianuro en soluciones fuertemente alcalinas.
Minutes Minuges Referencia Dionex, articulo nimero 107.
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» Cromatograma de la determinacion de aniones inorganicos en agua de bebida
por cromatografia idnica (figura 1.12). Se recomienda utilizar el equipo Dionex
DX 120 o Dionex DX 500.

Column lonPac AG14, AS14 Peaks:
Eluent: 3.5 mM Sodium carbonate

1 mi Sodium bicarbonate Chloride 10
Flow Rate: 1.2 mL/min . Nitrite 15

1. Fluoride 5 maglL
2
3
4
Inj. Volume: 10l 5. Bromide 25
6
1
B

. Acetate 20

Detection:  Suppressed conductivity, ASRS, Nitrate 25
AutoSuppression” recycle made . Phosphate 40
10 Sulfate 30

=
o

us 5

Figura 1.12. Determinacion de aniones
0 2 4 6 8 10 12 i inorganicos en agua. Referencia Dionex,
Minutes articulo nimero 133.

« Cromatograma de la determinacién de sulfatos y nitratos colectados sobre filtros
usados en estudios de monitoreo de polucién del aire (figura 1.13). Estandar
anionicos de corridos sobre la columna de intercambio anidnico.

Column:  lonPac AG4A-SC, AS4A-SC,

Eluent: 1.7 mM Sodium bicarbonate/
1.8mM Sodium carbonate

Flow Rate: 2.0 mL/min

Inj. Volume: 50 pd

409 2 Detection:  Suppressed conductivity,
ASRS®-ULTRA, recycle mode
Paaks: 1. Flugride 032 mglL (ppm)
2.Chloride 142
3. Bromide 014
4. Nitrate 10.8 6
us 5. Phosphate 0.07
G. Sulfate 487
4
J L_s_’\ i
0 I | Figura 1.13. Determinacion de sulfatos y
T T T T 1 nitratos colectados sobre filtros usados en

estudios de monitoreo de polucion del aire.
15404 Referencia Dionex, articulo nimero 2.

Minutes
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Analisis elemental por fluorescencia de rayos X

Introduccién

Esta técnica instrumental permite elaborar un analisis rapido y ofrece informa-
cién sobre la composicion de las muestras para atender a las necesidades de los
proyectos de investigacion geoldgica en la caracterizacién de material de veta,
en el seguimiento de un proceso metaltrgico y en la caracterizaciéon de residuos
solidos; por ejemplo, los andlisis en las colas de los procesos metalargicos. Ade-
mas, aporta informacion a la base de datos del equipo difractometro de rayos X,
lo cual permite confirmar con mayor exactitud la caracterizaciéon mineraldgica
realizada en el microscopio.

La técnica de espectrometria de Fluorescencia de rayos X se considera de su-
perficie porque los rayos X primarios penetran la muestra solo medio centimetro,
los rayos X secundarios son separados en sus componentes espectrales causados
por cada elemento detectado. Al ser irradiada con los rayos X primarios emitidos
del tubo de rayos X de rodio (Rh), una muestra emite rayos X secundarios o rayos
fluorescentes (radiacion « y radiacion f8), caracteristicos de la muestra.

En Ingeominas, su aplicacion se enfoca hacia la caracterizacién de muestras
solidas de material geoldgico porque detecta semicuantitativamente mas de 33
elementos que estén contenidos en la muestra, haciendo un barrido de deteccién
de elementos, segtin la tabla periddica, desde fluor hasta uranio. Es un analisis no
destructivo; por tanto, la muestra queda intacta.

Esta técnica cuenta con un amplio campo de aplicacion, ya que puede emplear-
se con cualquier elemento quimico cuyo numero atéomico sea mayor que el del
flior; muestra relativa simplicidad del espectro de emision de rayos X, ya que, en
general, cada elemento presenta pocas lineas y su posiciéon no depende del tipo
de compuesto en que se encuentre el elemento.
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Tipo de muestra

Entre los tipos de muestras que se pueden analizar estan: muestras solidas (metales
no ferrosos, cementos, ceramicas, materiales refractarios, materiales electronicos y
magnéticos, peliculas cubiertas con metal, trozos de metal o aleaciones, trozos de
laminas o tiras), muestras de procesos ambientales (productos agricolas), muestras
en polvo y muestras liquidas.

Insumos
Anillos de PVC para montaje de pastilla y espatula.

Reactivos
Etanol y tetraborato de litio y metaborato de litio (mezcla que se utiliza para hacer
la pastilla cuando se dispone de poca muestra para el andlisis).

La mezcla debe secarse a 500 °C por 4 horas; después debe guardarse en el
desecador.

Equipos

Prensa para elaboracion de pastillas, desecador para evitar la absorcién de hu-
medad de la muestra después de preparada y prensada y asi evitar que absorban
humedad y horno para fundicién de muestras (figura 2.1).

Figura 2.1. Horno para fundicién de muestras.

Procedimiento

Preparacion de muestras liquidas

Se requieren cerca de 15 mL de cada muestra liquida, cuyos puntos de ebulliciéon
estén por encima de 99 °C.
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Preparacion de muestras sélidas

1.
2.

Se limpian con alcohol etilico los accesorios de preparacion de muestras.

Sobre el soporte donde se prepara la pastilla se pone un anillo de PVC, se adi-
ciona dentro de este de 5 a 10 g de muestra homogeneizada y pulverizada en
malla < 200 hasta que lo cubra por completo (figura 2.2a).

. Se lleva al equipo prensa y se hace la pastilla aplicando una presiéon maxima de

200 kilonewton (kN) (figura 2.2b).

. Se retira la pastilla tomando el aro desde los lados y levantando inmediatamente

hacia arriba sin perturbar el area. Seleccione la cara de mejor brillo revisando
a la luz la superficie; confirme que esté libre de impurezas y que no presente
fisuras causadas por efectos de exceso de presion (figura 2.2¢).

. Se procede al montaje de la pastilla en el portamuestras del equipo para realizar

la determinacién (figuras 2.2d y 2.2e).

. Se realiza la lectura en el equipo FRX y se analizan los resultados obtenidos

(figura 2.2f).

Para muestras con contenidos de azufre menores de 5% y que se disponen en
cantidades muy pequeiias, se mezcla la muestra con el fundente, se lleva a fusiéon
y se obtiene una pastilla transparente como el vidrio (figura 2.2g y 2.2h).

Figura 2.2. a. Montaje de muestra para la elaboracion de pastilla en el soporte. b. Equipo prensa-
preparacion de pastillas.
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Figura 2.2. c. Pastilla terminada. d. Montaje de la muestra. e. Muestra lista para ser analizada en
el equipo FRX. f. Lectura en el equipo FRX y analisis de resultados. g. Horno donde se lleva a cabo
la fusion de la pastilla. h. Pastilla fundida transparente.

Protocolo
A continuacion se muestra una serie de pasos resumidos y ordenados para realizar
el analisis de fluorescencia de rayos X.
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v

Se sube el interruptor de la luz y
se prende el equipo siguiendo la
secuencia de nimeros

-

En el paso 2, se tiene cuidado de
subir la presién lentamente hasta
50 I/min

=

Se ubica en el pront en c:/ y se
teclea la palabra job

v

Se selecciona el item de trabajo 2
(prendido de los rayos X)

=

Se realiza chequeo de operacion
del equipo modo 4 pha adjust

=

Se realiza modo 3 (monitoring)

v

Se realiza modo 5
(parameter jobs) de los
elementos a analizar

-

Se realiza modo 1 (autoanalisis)
y se entran los cddigos de las
muestras a analizar

-

Se esta pendiente de colocar la
muestra siguiente y se da Start,
ya que el anadlisis es automatico

=

Se realiza modo 6 (Qualitative
Data Handling) para recalcular y
confirmar elementos dados con*

=

Se guarda la informacién
procesada con File

v

Se almacenan hasta 12 lecturas en

un disquete

v

Se transcribe la informacion y se
reportan los resultados

-

‘7
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Principio

Se revisan la granulometria y la
cantidad de la muestra

Se prepara la pastilla, en un aro de
PVC, se adiciona muestra sélida y
se lleva a la prensa

Se retira con cuidado la pastilla y
se coloca en el portamuestra

Se marcan el aro y el
portamuestras con el cédigo que
corresponda. Se tienen listas seis

muestras para el analisis
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Resultados

A continuacién se muestra el espectrograma obtenido en el equipo de fluorescencia
de rayos X, realizado en material de veta. Observe el amplio rango de elementos
que pueden detectarse (figura 2.3).

e
T
3

]
i
4
|
i

Reporte de prueba
La tabla 2.1 muestra los resultados obtenidos en el analisis de fluorescencia de rayos
X para caracterizar de un mineral proveniente de la mina La Victoria, ubicada en
el departamento del Valle del Cauca.

ALLO,

CaO
Cr,0
CuO
Fe,O
K,O

2

112

7

3

Tabla 2.1. Caracterizacion quimica del mineral proveniente de la mina

Figura 2.3. Resultados de un analisis
de FRX para un material de veta.

La Victoria, expresado en éxidos. Equipo FRX.

6,12
2,80
0,04
0,008
5,08
0,73

MgO
MnO
Na,O
NiO

PO,

PbO

1,33
0,09
0,254
0,01
0,03
0,075

Sio
SO
TiO
Zn0O
ZrO

82,90
0,197
0,275
0,015
0,002
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En el siguiente reporte se describen las condiciones de medida, concentracion
elemental porcentual y el error de absorbancia, para una muestra en estado solido,
la cual se analiz6 en un equipo Spectro X LAB- 2000:

SPECTRO X-LAB Job Number; 1
Preset Sample Data

Sample Name: Polvo Ingeominas Dilution Material: Hone

Description: MEM 1 Sample Mass (g): 46847

Method: Taa-pgm Dilution Mass (g): 0.0000

Job Number: 1 Dilution Factor: 1.0000

Sample State: Alioys, 30 mm Sample rotation: No

Sample Type: Legierung Date of Receipt: 03/28/2008

Sample Status: AAAKKK Date of Evaluation: 037262008

Results

The emor is the statistical error with 1 sigma confidence interval
Z Symbol Element Concentration Abs. Ermor
12 Mg Magnesi:m 078 % 0.10 %
13 Al Aluminurm 2396 % 0036 %
14 Si Silicon 3588 % 0018 %
15 P Phospherus >04118 % 0.0044 %
16 S Sulfur 0.00873 % 0.00028 %
2 T Titaniur 36.35 % 0.08 %
23 v Vanadium 0240 % 0025 %
24 Cr Chromium 0.0280 % 00012 %
25 Mn Manganese 08220 % 0.0073 %
26 Fe Iron 5501 % 0.07 %
27 Co Cobalt 0.0454 % 0.0045 %
28 Ni Nickel <0.0020 % (0.0) %
29 Cu Copper 0.00358 % 0. %
30 Zn Zinc 00647 % 0.0013 %
33 As Arsenic <0.00017 % (0.0} %
40 Zr Zirconiurm 02285 % 0.0037 %
41 Nb Nicbium 00313 % 0.0015 %
42 Mo Molybderium 00036 % 00011 %
44 Ru Rutheniin 0.00064 % 0.00041 %
45 ERh Rhodium: 0.00088 % 0.00031 %
46 Pd Palladiurr < 0.00036 % (0.0) %
47 Ag Silver 0.00071 % 0.00019 %
48 Cd Cadmiurm 0.00063 % 0.00010 %
50 Sn Tin 0.00222 % 0.00017 %
51 Sb Antimony < 0.00020 % 10.0) %
T4 W Tungste 0.0033 % 0.0014 %
76 Os Osmium <0.0027 % (0.0) %
7o Iridium <0.0024 % {0.0) %
78 Pt Platinum <0.0020 % {0.0) %
79 Au Gold <0.0013 % (0.0} %
82 Pb Lead <0.00097 % (0.0} %
83 Bi Bismutn <0.0013 % 00 %

"
Date: 03/28/2008 Page 1

Figura 2.4. Reporte de analisis por fluorescencia de rayos X.

Recomendaciones

1. Parala preparacion de las pastillas se limpia con alcohol todo el material que va
a utilizarse; si es necesario, se lava con agua y jabon el soporte donde se hace la
pastilla, y se frota con un trapo, se cubre con papel y se deja secar en la estufa
a 90°C. Se enfria y se utiliza de nuevo.
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. Para evitar que este material se dafe por la oxidaciéon del medio, debe mante-
nerse protegido con papel en un lugar seco.

. Cuando se dispone de poca muestra, se prepara una cama con la mezcla de
tetraborato de litio y metaborato de litio seco (polvo de color blanco) sobre
el aro. Por encima de esta capa se adiciona, la muestra en pequeiias porciones
hasta que cubra y tape la mezcla y se forme bien la nueva capa.

. Luego se prensa la pastilla y se pone en el portamuestras por el lado donde
quedo la capa de la muestra.

. Cuando se retira la pastilla, es recomendable no rozarla con la superficie del
molde donde se hizo para evitar dafiar el area que se va a analizar, ni llenarla
de material particulado de los alrededores que altera la superficie lisa.
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Analisis de oro en minerales por
espectrofotometria de absorcion atémica

Introduccion

En un material geoldgico, el oro y la plata generalmente se encuentran asociados
aminerales como silicatos, carbonatos, minerales sulfurados (pirita, arsenopirita,
galena, blenda) y otros. Una de las caracteristicas principales del oro y la plata es su
presentacién en estado nativo o metdlico en las menas debido a su alta estabilidad
quimica en los ambientes naturales de la corteza terrestre, presentando afinidad
con otros metales nobles como Cu, Hg, Pt e Ir, formando soluciones solidas de
minerales, oro nativo, oro electrum, calaverita, petzita, silvanita, auroestibnita.

Descripcion del método

El método permite determinar desde bajas a altas concentraciones de oro tanto en
muestras de roca o mineral como en muestras liquidas provenientes de procesos
metalurgicos. El limite de cuantificacion del analisis es 0,25 ppm.

La muestra se disuelve con mezcla de acidos, como acido fluorhidrico (HF) con-
centrado, agua regia (3:1) y 4cido perclérico (HCIO,) concentrado en condiciones
rigurosas de calentamiento que hace todavia mas poderoso su poder oxidante.

Hay que tener especial cuidado con aquellas muestras que contienen material
organico, para evitar reacciones explosivas. La figura 3.1 muestra las diferentes
asociaciones en las que se puede encontrar el oro en la naturaleza.

El oro es extraido favorablemente de las soluciones dcidas con metilisobutil
cetona (MIBK) y los elementos interferentes se lavan con la solucién indicada
anteriormente.

El agua regia es utilizada por su habilidad para disolver oro. Los agentes activos
son el cloruro de nitrosilo y el cloro por lo que se utiliza el agua regia diluida para
garantizar que estos agentes activos estén mayor tiempo en contacto entre las redes
de los minerales y asegurar la liberacion total del elemento.

El 4cido fluorhidrico (HF) centra su habilidad en la disolucién de los silicatos
refractarios y con la mezcla de acidos se logra la descomposicion completa.
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.f_g Oro de facil liberacion

.l'_'f ) )
I\. | Oro agregado a criatales de cuarzo

]
“_ | Grano de oro incluido en sulfuros (pirita-arsenopirita)

“ . -
2 | Ocurrencia del oro el limite entre granos de sulfuro

| \.' Oro incluido en pirita a lo largo de las fracturas y
— defectos del cristal (cuarzo-sulfuros) R .
oty Figura 3.1. Algunas asociaciones del

| Oro diseminado en sulfuros y/o ganga oro en la naturaleza.
Modificada de Ruiz (2006).

Equipos

Equipo de absorcién atdmica Shimadzu AA 660 V4 (figura 3.2a), balanza analitica:
para pesaje de muestra problema con precision de £0,0001 g (figura 3.2b), plancha
de calentamiento (figura 3.2c) y mdquina agitadora, marca Yamato (figura 3.2d).

Reactivos

Agua regia, 4cido fluorhidrico concentrado (HF), acido perclérico concentrado
(HCIO,), 4cido clorhidrico (HCI 2M), 4cido clorhidrico concentrado, (HCI (1:1))
y estandar de oro de 1000 ppm mezcla 4cida serie de soluciones de oro para la
calibracion soluciéon de MIBK en equilibrio, estindar certificado sélido con con-
centracion conocida de oro (para control de calidad en los resultados) y se analiza
junto con las muestras problema (figura 3.3).

Figura 3.2. a. Espectrofotdmetro de absorciéon atémica, SHIMADZU AA 660 v4. b. Balanza analitica
AND para pesaje de muestra problema.
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Figura 3.2. c. Plancha de calentamiento, para garantizar un calentamiento homogéneo se coloca
una capa de granito en la superficie de la plancha. d. Maquina agitadora Yamato.

Figura 3.3. Este estandar de referencia sélido
contiene oro y plata en concentraciones 15,5 g/T
y 9,0 g/T, respectivamente.

Vidrieria
Tubos de ensayo, Beaker, pipeta de 10 mL volumétrica y probetas.

Otros

Gradilla para tubos de ensayo, vasos de teflon: especiales para las digestiones dcidas
con HE este material se utiliza debido a que el 4cido fluorhidrico reacciona con
el vidrio (figura 3.4a), recipiente de residuos dcidos y organicos: son canecas em-
pleadas para la disposicion final de residuos de solvente organico y acidos (figura
3.4b), espatula, soportes y embudos de extraccién (figura 3.4c).
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Figura 3.4. a. Vasos de teflon.

b. Recipientes de residuos de solventes
acidos y organicos. c. Soportes para
embudos de extraccion.

Estandares de calibracion

Estandar de referencia primario
Certificado de 100 ppm a partir del cual se preparan los estdndares de calibracion

del equipo de absorcion atémica (figura 3.5).

Figura 3.5. Estandar de referencia primario.
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Estandares de calibracion

Para realizar curva en el equipo de absorcion atémica, el rango de concentracién
de los estandares debe ser proporcional entre los puntos y la muestra debe de estar
preferiblemente en la concentracion media de la curva (figura 3.6).

Figura 3.6. Estandares de calibracion.

Preparacion de soluciones

Agua regia concentrada

1. En un vaso grande que contiene 400 mL de agua desmineralizada, se adicionan
600 mL de HCI concentrado y 200 mL de HNO, concentrado.

2. Se agita fuertemente para homogeneizar la solucién y se envasa en un frasco
plastico.

3. Se rotula indicando la fecha de preparacidn, el nombre de la solucién.

4. Se debe mantener en el refrigerador.

5. Relacién de dcido agua regia (3HCL:1HNO,).

Mezcla acida

1. En un recipiente que contiene 900 mL de agua desmineralizada se adicionan
50 mL de MIBK puro y 50 mL de HCI concentrado.

2. Se homogeneiza la mezcla agitando por tres minutos.

3. Se empaca y se rotula adecuadamente.

Solucién de MIBK en equilibrio

1. Se miden exactamente 1000 mL de MIBK puro.

2. Se adicionan 100 mL de mezcla acida.

3. Se agita y homogeneiza la solucién uniformemente.
4. Se envasa y se rotula.

La solucion se debe preparar con antelacion para lograr mayor uniformidad y
equilibrio.
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Solucién de HCI 2M

1. A 30 mL de agua desmineralizada se adicionan 20 mL de HCI concentrado y
10 mL de MIBK.

2. Se completa a volumen con agua en un balén de 100 mL.

3. Se agita y se homogeneiza la solucidn.

Curva de calibracién

Solucion estandar de 1000 ppm de oro

1. Se pesan 0,5000 g de oro metalico de 99,9% de pureza.

2. Se ponen en un vaso de 250 mL y se adicionan 20 mL de agua regia diluida
preparada con antelacion.

3. Se disuelve por completo disolucion de la muestra, se pone en la plancha de
calentamiento y se deja hervir hasta semisequedad.

4. Se deja enfriar la solucion y se adicionan 10 mL de HCI concentrado.

5. Las paredes del vaso se lavan con 10 mL de agua y se dejan hervir por cinco
minutos mas.

6. Se deja enfriar y se pasa a un balén de 500 mL.

7. Se adicionan 30 mL de HCI concentrado.

8. Se adiciona agua desmineralizada, se agita muy bien y se completa a volumen.
La solucion de oro preparada queda de una concentracion de 1000 ppm en una
matriz de HCI 0,9 M.

Soluciéon estandar de 100 ppm de oro

1. A partir de la solucion anterior, se prepara la solucion de 100 ppm.

2. Se toma una alicuota de 10 mL y se lleva a volumen en un balén aforado de 100
mL por dilucién con una solucién de acido clorhidrico (1:9).

3. Se homogeneiza, se rotula y se almacena la solucién preparada en un envase
pléstico.

4. Esta solucion se utiliza para preparar los demas patrones de la curva de cali-
bracion en las concentraciones que se requieran.

Soluciones patrén para la curva de calibracién

1. Para la preparacion de soluciones de la curva de calibracién se toman 0,2; 0,5;
1,0; 2,5; 5,0 y 10,0 mL de la solucion de 100 ppm para que queden en la misma
proporcion de concentraciéon en ppm de la alicuota tomada.

2. Una vez medida la alicuota a cada patron, se adicionan 30 mL de HCI (1:1) y
70 mL de mezcla acida.

3. Se adicionan 100 mL exactos de MIBK en equilibrio, medidos con una bureta.

4. Se agita fuertemente por tres minutos y se completa a volumen en un balén de
250 mL con mezcla acida (figura 3.7).

5. Se marca adecuadamente y se almacena.
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Figura 3.7. Estandar para calibracidon. Se observan las dos

fases en solucién. Se realiza teniendo en cuenta el mismo
_— proceso al que se sometié la muestra problema.
Procedimiento

1.

La muestra se recibe en el laboratorio de quimica de Ingeominas, previamente
homogeneizada y cuarteada, con un tamafio de particula de 75 micras. Este
proceso se realiza en el laboratorio de metalurgia (figura 3.8a).

. Se pesan 2,0000 g de muestra (homogeneizada y pulverizada a malla <200)

sobre un vaso de teflén de 300 mL (figura 3.8b).

. Se humedece la muestra con unas gotas de agua (figura 3.8c).
. Se adicionan 15 mL de HF concentrado, 20 mL de agua regia concentrada y 5

mL HCIO,. Se deja en reposo por 30 minutos (figura 3.8d).

. Se calienta lentamente entre 200 y 250 °C para disolver la muestra, se agita

frecuentemente, se sube la temperatura y se seca hasta eliminacién total de
humos blancos (figura 3.9a).

. Se adicionan 10 mL de HCI concentrado, se calienta hasta sequedad. Se deja

enfriar y se adicionan 30 mL de HCI (1:1), luego se deja ebullir durante 5 mi-
nutos (figura 3.9b).

. Se recibe la solucién sobre un embudo de separaciéon graduado y se lava con

mezcla dcida hasta completar un volumen de 70 mL con la misma mezcla (figura
3.9¢).

. Se adicionan 10 mL de MIBK en equilibrio con una pipeta aforada. Se agita la

mezcla durante 3 minutos en la maquina agitadora. Se dejan separar las dos
fases por 3 minutos y se elimina la fase acuosa. Se hacen dos lavados sucesivos
usando 10 mL de HCL 2,0 M y se separa la fase acuosa (figura 3.9d-f).

. Serecoge la fase organica en un tubo de 15 mL. Se hace la lectura por absorcién

atdmica. Si la solucion esta muy concentrada, se toma una alicuota y se diluye
con MIBK. Se lee de nuevo en el equipo (figura 3.9 g-h).

Nota. Los residuos organicos y los acidos se eliminan en las canecas asignadas.
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Figura 3.8. a. Recepcién de la muestra. b. Pesaje de la muestra. c. Humectacién de la muestra.
d. Adicion de quimicos.
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Figura 3.9. a. Muestra en proceso de sequedad. Se observa apariencia gomosa. b. Solucién a
traspasar al embudo de extraccion. c. Recepcion solucion. d. Adicion de MIBK. e. Mezcla en la
maquina agitadora. f. Separacion de dos fases organica-acuosa. g. Estandares de calibracion.
h. Lectura en absorcién atémica.

Recomendaciones
1. Con una adecuada cantidad de material, se hacen los cuarteos necesarios para
asegurar que se pesa una muestra representativa y homogénea y disminuya el
efecto pepita.
2. Durante la digestion, se controla la temperatura de calentamiento de la plancha
y se evita que se seque la muestra.
3. Al realizar los lavados con la solucion de HCI2M, debe verificarse que no esta
adicionandose el MIBK presente en la solucion porque se altera el volumen de
solvente orgéanico. Si esto sucede, se verifica y se registra para hacer los calculos
correctamente
4. Si la concentracion esperada de oro es muy baja, se toma mayor cantidad de
muestra y se extrae con un volumen de 5 mL de solvente organico. De esta forma
se garantiza concentrar el oro y detectar respuesta en la lectura
5. Los métodos de disolucion que incluyen HCIO, requieren especial cuidado en
sumanipulacién y en el uso de una campana extractora donde periédicamente
debe hacerse mantenimiento lavando hacia abajo los pasos de salida y la parte
interna completa.
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6. Durante la digestion inicial, y mientras se esté utilizando HCLO,, siempre debe
existir HNO, presente en exceso para evitar formaciones de percloratos que, en
un momento dado, pueden ocasionar explosiones por acumulacion de los mismos
en los ductos de salida de las emisiones gaseosas que causan obstrucciones.

7. Debe tenerse presente el riesgo y la peligrosidad en la manipulacién de los
acidos fluorhidrico y perclérico. Debe mantenerse alerta con las precauciones
de seguridad y utilizar siempre los implementos de proteccién.

Protocolo

A continuacidn se presenta el protocolo de los pasos realizados en el analisis de
oro en minerales y su posterior lectura en el espectrofotdmetro de absorcion

atomica con llama:

v

Se pesan 2,000 g de muestra pulverizada a
malla <200 - se humecta con agua

v

Se adicionan 15 mL de HF, 20 mL de agua regia
y 5 mL de HCLO, y se deja en reposo 30 min.

v

Se calienta lentamente agitando de vez en cuando
y se lleva a eliminacién de humos blancos

v

Se adicionan 10 mL de HCL concentrado, se
calienta y se seca completamente

v

Se adicionan 30 mL de HCL 1:1, se calienta y
se hiervie por 5 minutos, se disuelve

Calculos

v

Se recibe la solucién en un embudo de
separacion y se lava con mezcla acida
hasta completar 70 mL

v

Se adicionan 10 mL de MIBK y se agita
por tres minutos

v
Se dejan separar las dos fases y se
elimina la acuosa

v
Se realizan dos extracciones sucesivas
con lavados de HCI 2M, se agitan y se
separan las fases

v

Se traspasa la fase organica a un tubo de
ensayo Yy se lee por absorcion atémica-llama

4

El espectrofotémetro de absorcion atémica arroja la concentracion del analito en
unidades de concentracién (ppm, partes por millén). Este valor de concentracion
se multiplica por el volumen en el cual se realiz6 la determinacién. Para el método
analitico de oro en minerales este es 10 mL, debido a que corresponde al volumen
de metilisobutilcetona adicionado para realizar la extracciéon. En caso de variar
este volumen, debe cambiarse en la formula presentada. Posteriormente, este valor
obtenido se divide entre el peso de muestra tomado para el analisis. Asi, se obtiene
el valor de concentracion de oro en la muestra.

ppm leidas % 10 mL de MIBK

Au (ppm) =
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Resultados

Reporte de prueba

Se presenta a continuacion el reporte de prueba de laboratorio, donde se consignan
las condiciones de ensayo para cada muestra (tabla 3.1).

Tabla 3.1

INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

PROYECTO: Cont. Ensayos Lab. Metalurgia
METODO DE DETECCION: Via Himeda-Extraccién con MIBK
TECNICA DE ANALISIS: Absorcién Atémica-Llama

ELEMENTO A DETECTAR: Au ANALISTA: Verdnica Ruiz

CONSECUTIVO DE ANALISIS: 0107 FECHA: 06/03/08
01071 1580 20-1 2,00 10 0,15 0,75
01072 1580 20-2 2,00 10 0,11 0,55
01073 1583Cabeza 16-1 2,00 10 0,80 4,00
01074 1583Cabeza 16-2 2,00 10 0,70 3,50
01075 1583Colas 20-3 2,00 10 N.D. N.D.
01076 1583Colas 20-4 2,00 10 N.D. N.D.
01077 1584Cabeza 15-1 2,00 10 0,31 1,55
01078 1584Cabeza 15-2 2,00 10 0,19 0,95
01079 1584Colas 14-1 2,00 10 N.D. N.D.
010710 1584Colas 14-2 2,00 10 N.D. N.D.
010711 MC MC-1* 2,00 10 3,05 15,25
010712 Blanco BK s 10 N.D. N.D.

* MC-1: Muestra Control Certificada-Concentrado de oro y plata (Kushikino). Tenor de oro: 15,5 g/T
Informe de resultados

El informe de resultados presentado, muestra la concentracion de tenores de oro
en gramos por tonelada (g/T) (tabla 3.2).
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Tabla 3.2. Los resultados corresponden exclusivamente a la muestra recibida y no a otro material
de la misma procedencia.

INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

INFORME DE RESULTADOS

SOLICITANTE: Lab. Metalurgia DIRECCION: GTR Cali, Ingeominas

TIPO DE MUESTRA: Solida para determinacién de Au por via himeda
PROCEDENCIA DE LA MUESTRA: Material de veta.

CONSECUTIVO DEL ANALISIS: 0107 FECHA: 6-3-2008

01071 15081 0,75
01072 15802 0,55
01073 1583C1 4,0

01074 1583C2 3,5

01075 1583Co1 N.D.
01076 1583Co02 N.D.
01077 1584C1 1,55
01078 1584C2 0,95
01079 1584Co1 N.D.
010710 1584Co2 N.D.

Limite de deteccién instrumental: 0,29 ppm.
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Analisis de plata en minerales por espectrofotometria
de absorcion atémica por llama

Introduccion

La plata es un metal nativo, isoestructural perteneciente al grupo del oro que
comprende: oro, plata y cobre. Es un metal de color blanco, brillo metalico, funde
a 960 °C. Su fractura es astillosa, no tiene clivaje, es ductil, maleable y excelente
conductor de la electricidad y el calor (Skoog & Leary, 2001). Su simbolo quimico
es Ag, presenta estructura cristalina en forma de cubo de caras centradas, general-
mente mal formadas y en grupos ramosos, arborescentes y reticulados. Su numero
atomico es 47 y su peso atéomico es 107,87g.

La plata nativa contiene frecuentemente mercurio, cobre, oro en aleacién y en
algunos casos platino, antimonio y bismuto. Se encuentra como mena de plata,
pero la mayor produccién mundial proviene de otros minerales como acantita,
Ag,S, proustita Ag AsS, y pirargirita Ag.SbS, (Cornelius et al. 1982).

El oro y la plata es comun encontrarlos en aleaciéon natural en la mayor parte
de los depdsitos epitermales; la mayor parte del oro contiene plata y cuando el
contenido de plata es de 20% o mas la aleacién oro-plata se conoce con el nombre
de electrum (Kelly & Spottiswood, 1978).

La plata nativa proviene principalmente de tres tipos de depdsitos primarios:

+ Asociada a sulfuros, zeolitas, calcita, fluorita y cuarzo.
« Asociada a arseniuros y sulfuros de cobalto, niquel y con bismuto nativo.
« Con uranita y minerales de cobalto-niquel.

También se encuentran pequenias cantidades de plata nativa primaria asociadas
con Cobre nativo.

Entre el 60% y el 65% de la produccién de plata es de mineria subterranea, como
subproducto de la explotacion de plomo, zinc, cobre y oro en menor proporcién
(Ingeominas-Upme-Minercol, 1994-1995).

Se usa principalmente en la industria (76 %); en emulsiones fotograficas, pla-
teado, aleaciones con cobre, cubiertos de mesa y equipo electrénico (Icontec,
2001).
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Descripcion del método

El método se basa en la digestion de la muestra con agua regia diluida seguida de
un doble ataque con HCl concentrado hasta evaporar a semisequedad y la posterior
disolucién con HCI concentrado.

Las mezclas de HCl y HNO, son las mds usadas en los trabajos de rutina y
dependiendo del laboratorio se aplican los controles en la temperatura y en el
tiempo de extraccion.

Para prevenir la precipitacién del AgCl, las soluciones de plata se deben de
mantener en una concentracién de HCI mayor de 2N.

Se puede utilizar esta solucion original para determinar elementos como Mn,
Ni, Mg, Ca, Al, Fe, Cu, Zn y otros exceptuando el plomo que se precipita a esta
concentracion de HCL

Equipos

Equipo de absorcidn atémica-llama SHIMADZU AA 660 (figura 4.1); balanza
analitica Shimadzu, Libror AEL 200 con precisién de +0,0001 g; plancha de ca-
lentamiento y la campana de extraccion.

Figura 4.1. Cuantificacion en el espectrofotémetro
de absorcion atémica de soluciones de plata.

Vidrieria
Vasos de precipitados de 300 mL, vidrios de reloj de 10 cm de didmetro, embudos
de vastago largo, balones volumétricos ambar de 100 mL, pipetas aforadas probeta
de 500 mL.

Reactivos
Agua regia diluida, acido clorhidrico concentrado HCI, patrén de plata de 1000
ppm, serie de soluciones de plata para la calibracién y muestra de referencia.

Otros

Espatula, tamices, frasco lavador, pinzas, dispensador, papel de filtro y advantec
5B.
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Procedimiento

1.

Se pesa 1,0000 g (ver parrafo: cantidad de muestra para analisis) de muestra
(molida a malla-200 y homogeneizada) sobre un vaso de 300 mL, o se mide 20
mL de solucién (muestras liquidas). Se adiciona 30 mL de agua regia.

. Se deja en digestion durante media hora a temperatura ambiente.
. Se calienta lentamente a 200 °C, se deja secar hasta semisequedad, agitando

periddicamente y se deja enfriar hasta temperatura ambiente.

. Se adiciona 15 mL de HCI concentrado, se calienta y se lleva a semisequedad.

Se deja enfriar hasta temperatura ambiente. Se repite nuevamente este paso
controlando que no se seque la muestra.

. Se adicionan 20 mL de HCI concentrado, se calienta y se disuelve la muestra, se

filtra sobre papel de filtro Advantec 5B o 5A, directamente en balones aforados
de 100 mL. Se completa a volumen con agua desmineralizada.

. Se realiza lectura por absorcién atomica.
. Siel contenido de plata es alto; tomar una alicuota de 10 mL del bal6n de 10 mL,

adicionar 15 mL de HCI concentrado y llevar a volumen de 100 mL en balén
aforado. Se realiza nuevamente la lectura en el AA.

Cantidad de muestra para el analisis
Para muestras que contienen hasta 10 mg/L de Ag se pesa 2,0000 g en balanza
analitica.

Para muestras que contienen entre 10 y 100 mg/L de Ag se pesa 1,0000 g.
Para muestras con contenido superior a 1000 mg/L de Ag se pesa 0,10000 g.

Curva de calibracion
Solucién patrén de 1000 ppm de plata

1.

Para la preparacion de los patrones de plata se parte de soluciones patrén co-
merciales (Tritisol-Merck) ya preparados que contienen 1,0000 gramo de AgNO,
en 5% de dcido nitrico.

. Se transfiere cuantitativamente la solucion a balones volumétricos de 1000 mL

con pequefios lavados de agua.

. Completar a volumen con agua desmineralizada y homogeneizar la solucién y

almacenar en recipientes obscuros.

. Para la preparacion y preservacion de las soluciones de plata, se debe utilizar,

un envase de color ambar para evitar la precipitacion del metal por efecto de la
luz solar y se debe mantener almacenado en la oscuridad.
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Solucion patréon de 100 ppm de plata

1

. A partir de la solucién anterior preparar la solucion patrén de 100 ppm.

2. Adicionar 20 mL de 4cido clorhidrico concentrado a un balon de 100 mL, lue-

go una alicuota de 10 mL del patrén de 1000 ppm y completar a volumen por
dilucién con agua desmineralizada.

3. Homogeneizar, almacenar y rotular la solucién preparada en un envase os-

curo.

Recomendaciones

1.

La adicion de las correspondientes alicuotas del patrén de plata se debe hacer
sobre el HCI concentrado para evitar la precipitacién de la plata; se debe man-
tener una concentraciéon >2M para la mejor estabilidad de la solucién y de la
lectura.

. Debido a las interferencias Quimicas que presenta el andlisis se recomienda

utilizar una llama de combustible escaso, ya que de lo contrario se pierde exac-
titud.

. Para mejorar la solubilidad de la plata se recomienda preparar la muestra el dia

anterior a la lectura en el equipo de absorcién atéomica.

. Para muestras con contenido de plata entre 0 y 10 mg/L se recomienda pesar 2

gramos.

. Para muestras con contenido mayor a 1000 mg/L de plata se recomienda pesar

0,1 g, para evitar la precipitacion.

. El método no es robusto frente a la estabilidad de las soluciones. La plata pre-

cipita con el tiempo, produciendo resultados bajos en la absorbancia para me-
diciones hechas a muestras tratadas en un tiempo posterior a 30 dias; por lo
cual se recomienda preparar soluciones estindar una vez al mes.

Protocolo
Se presenta a continuacion el protocolo para determinar plata en minerales por
espectrofotometria de absorcion atémica:
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-

1,0000g Vasos de 300 mL
Agua regia dil. 30 mL ﬁ
Reposo Temperatura ar_nbiente
¢ por 30 min
Digestion Temperatura 200 °C
Semisequedad Mantener humedad £ 1 mL
Enfriar Temperatura ambiente

HCL conc. 15 mL %

R i |
T — epetir dos veces los pasos

L anteriores
Enfriar Temperatura ambiente
HCLconc. 20 mL —————————
Filtrar Papel 5A o 5B
Af Baldn oscuro de 100 mL
cIar con agua destilada
Cuantificar Absorcion atomica
Calculos

El espectrofotémetro de absorcion atémica arroja la concentracién del analito
en partes por millén (ppm), este valor de concentracion es multiplicado por el
volumen en el cual se realiz6 la determinacién.

Para el método analitico de plata en minerales el volumen al cual se aforo la
solucidn final es de 100 mL, en caso de variar este volumen tener en cuenta que
debe cambiarse en la formula. Posteriormente este valor obtenido es dividido entre
el peso de muestra tomado para el analisis. Asi, se obtiene el valor de concentracion
de plata en la muestra.

ppm leidas * vol (total) * factor dilucién
Peso de la muestra (g)

Ag (ppm)=

Resultados
A continuacion se presenta el reporte de prueba para un andlisis de plata realizado
a muestras liquidas:
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INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI
INFORME DE RESULTADOS

SOLICITANTE: Laboratorio de Metalurgia DIRECCION: GTR Cali, Ingeominas
TIPO DE MUESTRA: Plata disuelta en dcido nitrico

PROCEDENCIA DE LA MUESTRA: Ensayos laboratorio de Metalurgia

PROFESIONAL RESPONSABLE: Jorge Ivan Londofo

CONCECUTIVO DE ANALISIS: CA-0105 FECHA: 28-2-2008
01051 M 94 17,03
01052 M 326 < L.D.
01053 M 298 31,54
01054 M 258 12,30
01055 M 390 32,35
01056 M 298-C4 < L.D.
01057 M 258 < L.D.
01058 M 390-C13 < L.D.
01059 M 94-9 < L.D.

Observaciones: Limite de deteccion instrumental: 0,5 ppm-0,0007%. Los resultados corresponden
exclusivamente a la muestra recibida y no a otro material de la misma procedencia.
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Analisis de oro en soluciones de cianuracion por
espectrofotometria de absorcion atémica

Introduccién
En los procesos metaltrgicos y especificamente en la etapa de cianuracion, se
obtienen soluciones ricas en metales de interés y se hace necesario conocer sus
concentraciones para efectos de control del proceso, especies reaccionantes que
ejercen una respuesta distinta en las velocidades de disolucion del oro, el consumo
de cianuro, de cal y oxigeno.
La determinacién de oro en solucidn cianurada provee al proceso informacion

que permite calcular:

« Cinética de reaccion.

« Porcentajes de recuperacion.

+ Efectividad de la lixiviacion.

La determinacion de oro por espectrofotometria de absorcion atémicallama en
medio cianurado, a un pH bdsico, consiste en una deteccion de absorcion de oro
presente en la solucién cianurada y un registro basado en la sefial emitida por el
analito.

Nota. La presencia de otros metales en concentraciones elevadas causa interferen-
cias en el momento de la deteccion del analito.

Reactivos

Hidroéxido de sodio, cianuro de sodio y soluciones estandares para calibracion
del equipo.

Vidrieria

Tubos de ensayo graduados de 20 mL y pipeta volumétrica de 8 mL.

Otros
Gradilla, embudo y papel de filtro medio (n.° 42).
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Guia metodologica

Curva de calibracion

Para la preparacion de la curva de calibracion se utiliza estandar de oro certificado
de 1000 ppm o se prepara a partir del metal de un 99,9% de pureza (ver analisis
de oro por MIBK). El estandar preparado contiene oro en forma de acido tetra-
clorodurico, H[AuCl,] en HCL

A partir del estindar de 1000 ppm se prepara un estindar de oro de una con-
centracion que se encuentre dentro del rango de concentracién de las muestras vy,
teniendo en cuenta el rango lineal del equipo instrumental, se enrasa con solucién
alcalina de cianuro de sodio (NaOH 15 g/L y NaCN 1 g/L).

De esta forma se obtiene una curva de calibracién con matriz similar a la de
las muestras problema, donde el oro se halla formando el complejo Au(CN); y
la concentracion del NaOH se encuentra entre el rango de 10-20 mL. El blanco
utilizado en la calibracion es la misma solucidn alcalina de cianuro de sodio que
se uso para enrasar (Gomez, 2003).

Procedimiento

1. Inicio de cianuracion: se realiza toma de muestra aproximadamente cada dos
horas para hacer seguimiento de disolucion de oro en el tiempo (figura 5.1a).

2. Toma de muestra de 8 mL: se debe dejar que la solucién decante por 5 minutos,
para procurar filtrar solo la parte liquida (oro en solucién). Es importante tomar
solo la cantidad requerida para la lectura en el espectrofotometro (figura 5.1b).

3. Filtracioén (figura 5.1c¢).

4. Lectura en el espectrofotometro de absorcion atomica de las soluciones finales,
para deteccion de oro en matriz compuesta por cianuro de sodio, se observa
llama color naranja, caracteristica del sodio (figura 5.1d).
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Figura 5.1. a. Cianuracion de la muestra. b. Toma de muestra por medio de una pipeta. c. Proceso
de filtrado. d. Espectrofotometro donde se hace la lectura.

Protocolo
El siguiente grafico muestra el protocolo para analizar oro en soluciones de cia-

nuracion por espectofotometria de absorcion atémica.

v

Se toma alicuota de 8 mL de la
muestra problema en un tubo de
ensayo

v

Se filtra la solucién en papel de filtro
medio (n.° 42)

v

Se realiza lectura en el
espectrofotémetro de absorcion
atoémica-Llama. Previa calibracion

v

Se realizan calculos

v

Se genera el reporte de
resultados

v
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Resultados

La figura 5.2 describe el incremento en la recuperacion de oro respecto al tiempo,
para el ensayo mostrado se alcanzd un porcentaje de recuperacion de oro del 96,2%.
Resultados provenientes de la cuantificacion por espectrofotometria de absorcion
atémica en 13 soluciones de oro cianuradas a pH basico.

% Recuperacion de oro en solucion

100
1 95,3 96,2

. | 552 88,8

80 77,5

70 1 72,2

60 7 59,2

ES] i

50 45,6

01 B,

30 29,62

2 1 fa1,1

101476

» L———————————r—————————— Figura 5.2. Porcentaje de
0123456789101112131415161718192021222324252627282930313233343536 recuperacién de oro respecto al

Tiempo en horas tiempo,

Informe de resultados
En la tabla 5.1 se observa el informe de resultados para el analisis de oro en solu-
ciones de cianuracion por espectofotometria de absorcion atomica.

Tabla 5.1

INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

FECHA: 29/02/08
SOLICITANTE: Laboratorio Metalurgia

CONSECUTIVO DE ANALISIS: CA-0106.
PROYECTO: Laboratorio de metalurgia

DIRECCION: GTR- Cali Ingeominas

TIPO DE MUESTRA: Oro disuelto en cianuro de sodio

PROCEDENCIA DE LA MUESTRA: Ensayo metaltirgico E83-E84. Mineral proveniente de La Llanada-Narifo

01061 M1-83 0,52
01062 M2-83 1,22
01063 M3-83 1,81
01064 M4-83 2,30
01065 M5-83 3,06
01066 M6-83 3,41
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Continuacion

01067 M1-84 0,18
01068 M2-84 0,57
01069 M3-84 0,82
010610 M4-84 0,88
010611 M5-84 1,34
010712 M6-84 1,51

Reporte de prueba
Se presenta a continuacion el reporte de prueba de laboratorio, donde se consignan
las condiciones de ensayo para cada muestra (tabla 5.2).

Tabla 5.2
INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

CONSECUTIVO DE ANALISIS: 0106 FECHA: 29/02/08

PROYECTO: Laboratorio de metalurgia

METODO DE DETECCION: Lectura directa

TECNICA DE ANALISIS: Absorcién atémica-llama ELEMENTO A DETECTAR: Au
ANALISTA: Veré6nica Ruiz

01061 M1-83 0,52 SCOoscC*
01062 M2-83 1,22 SCOsC
01063 M3-83 1,81 SCOsC
01064 M4-83 2,30 SCOsC
01065 M5-83 3,06 SCOSsC
01066 M6-83 3,41 SCOSsC
01067 M1-84 0,18 SCOsC
01068 M2-84 0,57 SCOSsC
01069 M3-84 0,82 SCOsC
010610 M4-84 0,88 SCOsC
010611 M5-84 1,34 SCOSsC
010612 M6-84 1,51 SCOsC

* SCOSC= Seguimiento de cinética de oro en solucion cianurada.

137






Analisis de hierro, cobre, plomo, zinc, magnesio y
otros por espectrofotometria de absorcion atomica

Introduccién

Este método cubre la determinacién de hierro, cobre, plomo, zinc y otros metales
como magnesio, niquel, manganeso, en muestras de suelos y rocas procedentes
de una amplia variedad de muestras geologicas. La mayor parte de los minerales
presentes en la muestra, se disuelven en la fase intercambiable correspondiente a
los metales absorbidos sobre las arcillas, 6xido de hierro y manganeso, fracciones
ligadas a carbonatos, materia organica y los minerales en formas de 6xidos car-
bonados y sulfuros.

El método cuantifica los contenidos de los metales mencionados en el orden de
porcentajes hasta ppm. Con 6rdenes de concentraciones muy altas en las mues-
tras, se usan los procedimientos de dilucién de la muestra atacada o se evalda la
posibilidad de aplicar el método con menor peso de muestra.

El proceso consiste en la descomposicion de la muestra con mezcla de HCI,
HNO,, HCIO, hasta semisequedad para lograr una extraccion completa; luego, el
residuo se lixivia con HCI diluido. La reaccion quimica general se expresa como:

Elemento metdlico (M) + 3HCI + HNO, —= 2H,0 + NOCI +MCI,

La solucidn resultante de la disolucién puede emplearse en la deteccidn de ele-
mentos como Fe, Cu, Zn, Pb, etc., por espectrofotometria de absorcion atémica.

Enla seleccion de las mezclas dcidas de estos procesos de digestion, debe tenerse
en cuenta la seguridad en la manipulacion de los reactivos y la reduccion de la
corrosion del nebulizador del equipo de deteccién utilizado.

Reactivos

Acido nitrico concentrado (HNO,), 4cido clorhidrico concentrado (HCI), 4cido
perclérico concentrado (HCIO,), 4cido clorhidrico (HCI) (1:1), solucion patrén
de Fe, Cu, Pb y Zn de 1000 ppm, serie de soluciones de Fe, Pb, Cu y Zn para la
calibracion, y muestra de referencia sélida.
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Guia metodoldgica

La solucidn final puede ser detectada por espectrometria secuencial secuencial
de plasma.

Equipos

Espectrofotometro de absorcion atémica Shimadzu AA. 660 V4, espectrometro
secuencial de plasma (la solucion final también puede ser detectada por este
equipo) y balanza analitica.

Vidrieria
Vasos de precipitados de 300 mL, vidrios de reloj de 10 cm de didmetro, embudos
de vastago largo, balones volumétricos de 100 mL y pipetas aforadas.

Otros
Frasco lavador, espatula, pinzas y papel de filtro (Advantec 5B).

Procedimiento
1. Se pesan 0,5000 g de muestra (pulverizada a malla <200 y homogeneizada) o
10 mL de solucién sobre un vaso de 300 mL (figura 6.1a).

2. Se adicionan 10 mL de HCI concentrado, 5 mL de HCIO, concentrado y 5 mL
de HNO, concentrado (figura 6.1b).

. Se dejan en digestion durante media hora a temperatura ambiente.

. Se calientan a 200 °C lentamente (figura 6.1c), se agita periédicamente y se lleva
a semisequedad.

. Se deja enfriar y se adicionan 20 mL de HCI (1:1) y se calientan nuevamente
por 2 minutos.

6. Se filtra la solucion en papel Advantec 5B, directamente en un balén aforado
de 100 mL. Se lava varias varias veces con agua caliente (figura 6.1d).

. Se completa a volumen con agua desmineralizada (figura 6.1e).

. Se hace la lectura por absorcidn atémica en el espectrofotémetro de absorcion
atéomica (figura 6.1f).
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Continuacion

Figura 6.1. a. Pesaje de la muestra en la balanza analitica. b. Adicién de HCI, HCIO, y HNO,
concentrados. c. Calentamiento de la muestra. d. Filtracion de la solucion. e. Agua desmineralizada.
f. Lectura por absorcién atémica

Curva de calibracidon

Patrones de zinc

Solucién patrén de 1000 ppm de zinc

1. Se pesan 0,5000 g de metal puro de Zn sobre un vaso de 150 mL y se adicionan
10 mL de HCI (1:1). La muestra se disuelve completamente mediante calenta-
miento moderado.

2. Se deja enfriar y se transfiere la solucién a un balén aforado de 500 mL. Se lava
cuantitativamente el vaso y se afora con agua desmineralizada.

3. Se homogeneiza la solucion y se almacena en un recipiente plastico. Esta solucion
contiene 1000 ppm de metal.

4. Se rotula la solucién indicando fecha de preparaciéon, nombre del metal y con-
centracion, clase de patrdn utilizado, tipo de matriz y concentracion.

Solucién patron de 100 ppm de zinc
La solucion patrén de 100 ppm se prepara a partir de la solucién anterior.
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1. Se toma una alicuota de 10 mL y se completa a volumen en un balén aforado
de 100 mL por dilucién con agua desmineralizada.

2. Se homogeneiza la solucion, se rotula adecuadamente con la fecha de prepara-
cién, el nombre de la persona que la prepard y se almacena en un frasco plastico
bien tapado.

Patrones de cobre

Solucién patron de 1000 ppm de cobre

1. Se pesan 0,5000 g de metal puro de Cu en un vaso de 150 mL y se adicionan 15
mL de HNO, (1:1).

2. La muestra se disuelve completamente mediante calentamiento moderado.

3. Se deja enfriar y se transfiere la solucién a un balén aforado de 500 mL. Se lava
cuantitativamente el vaso y se afora con agua desmineralizada.

4. Se homogeneiza la solucidn y se almacena en un recipiente plastico previamente
rotulado. Esta solucién contiene 1000 ppm de metal.

5. Se rotula la solucion indicando fecha de preparacion, nombre del metal y con-
centracion, clase de patron utilizado, tipo de matriz y concentracién.

Solucion patrén de 100 ppm de cobre

La solucién patrén de 100 ppm se prepara a partir de la solucién anterior.

1. Se toma una alicuota de 10 mL y se lleva a volumen en un balén aforado de 100
mL por dilucién con agua desmineralizada.

2. Se homogeneiza la solucién, se rotula adecuadamente incluyendo la fecha de
preparacion, el nombre de la persona que la prepard y se almacena en un frasco
pléstico bien tapado.

3. Esta solucion se utiliza para preparar los demds patrones de la curva de cali-
bracién en las concentraciones que se necesiten.

Patrones de plomo

Soluciones patréon de 1000 ppm de plomo

1. Se pesan 0,5000 g de metal puro de Pb en un vaso de 150 mL y se adicionan 25
mL de HNO, 2M.

2. La muestra se disuelve completamente mediante calentamiento moderado.

3. Se deja enfriar y se transfiere la solucién a un balén aforado de 500 mL. Se lava
cuantitativamente el vaso y se afora con agua desmineralizada.

4. Se homogeneiza la solucion y se almacena en un recipiente plastico previamente
rotulado. Esta solucién contiene 1000 ppm de metal.

5. Se rotula la solucién indicando fecha de preparacion, nombre del metal y con-
centracion, clase de patrén utilizado, tipo de matriz y concentracion.
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Solucion patréon de 100 ppm de plomo
La solucién patréon de 100 ppm se prepara a partir de la solucién anterior.

1.

Se toma una alicuota de 10 mL y se lleva a volumen en un balén aforado de 100
mL por dilucién con agua desmineralizada.

. Se homogeneiza la solucion, se rotula adecuadamente incluyendo la fecha de

preparacion, el nombre de la persona que la prepar6 y se almacena en un frasco
plastico bien tapado.

. Esta solucidn se utilizara para preparar los demas patrones de la curva de cali-

bracién en las concentraciones que se necesiten.

Soluciones patron combinadas para la curva de calibracion
Para la preparacion de las soluciones patron combinadas a partir de las soluciones
de 100 ppm de cada uno de los elementos que se quieren incluir (Cu, Pb, Zn) se

procede asi:

1.

Se preparan patrones en un rango de concentracién de 0,2; 0,5; 1,05 2,5; 5,0 y
10 ppm, etc., dependiendo de las concentraciones que van a usarse en la curva
y de cada uno de los metales.

. Se toma la misma cantidad expresada en mL sobre un balén aforado de 100 mL.
. Se adicionan 10 mL de HCI concentrado a cada uno de los patrones preparados

y se completa con agua desmineralizada hasta un volumen de 100 mL.

. Se homogeneiza y se rotula la selecciéon indicando los nombres de los elementos

incluidos en la preparacion, la concentracion de los mismos, la fecha en que se
prepar6 y el nombre de quien la prepard.

Patrones de manganeso
Soluciones patréon de 1000 ppm de manganeso

1.
2.

Se pesan 0,5000 g de metal puro de Mn en un vaso de 150 mL.
Se adicionan 10 mL de HCl concentrado y se disuelve completamente la muestra
mediante calentamiento moderado.

. Se deja enfriar la solucion y se transfiere a un balén aforado de 500 mL. Se lava

cuantitativamente el vaso y se completa a volumen con agua desmineralizada.

. Se homogeneiza la solucién y se almacena en un recipiente plastico. Esta solucién

contiene 1000 ppm de metal.

. Se rotula la solucién indicando fecha de preparacion, nombre del metal y con-

centracion, clase de patrén utilizado, tipo de matriz y concentracion.

Solucién patréon de 100 ppm de manganeso
La solucién patrén de 100 ppm se prepara a partir de la solucion anterior.

1.

Se toma una alicuota de 10 mL y se lleva a volumen en un balén aforado de 100
mL por dilucién con agua desmineralizada.

143



TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS

2. Se homogeneiza la solucién, se rotula adecuadamente incluyendo la fecha de
preparacion y el nombre de la persona que la prepar6 y se almacena en un frasco
plastico bien tapado.

Esta solucion se utilizard para preparar los demds patrones de la curva de cali-
bracidn en las concentraciones que se necesiten, como se describid en la primera
preparacion de soluciones combinadas de patrones.

Patrones de niquel

Solucion patrén de 1000 ppm de niquel

1. Se pesan 0,5000 g de metal puro de Ni, se ponen sobre un vaso de 150 mL y se
adicionan 15 mL de HNO, (1:1).

2. La muestra se disuelve completamente mediante calentamiento moderado.

3. Se deja enfriar la solucidén y se transfiere a un balén aforado de 500 mL. Se lava
cuantitativamente el vaso y se completa a volumen con agua desmineralizada.

4. Se homogeneiza la solucién y se almacena en un recipiente plastico previamente
rotulado. Esta solucion contiene 1000 ppm de metal.

5. Se rotula la solucion indicando fecha de preparacién, nombre del metal y con-
centracion, clase de patrén utilizado, tipo de matriz y concentracion.

Solucion patrén de 100 ppm de niquel

La solucién patrén de 100 ppm se prepara a partir de la solucién anterior.

1. Se toma una alicuota de 10 mL y se lleva a volumen en un balén aforado de 100
mL por dilucién con agua desmineralizada.

2. Se homogeneiza la solucion, se rotula adecuadamente incluyendo la fecha de
preparacion, el nombre de la persona que la prepard y se almacena en un frasco
plastico bien tapado.

Esta solucidn se utilizara para preparar los demas patrones de la curva de cali-
bracion en las concentraciones que se necesiten.

Soluciones patrén combinadas para la curva de calibracion

Para la preparacion de las soluciones patron combinadas a partir de las solucio-

nes de 100 ppm de cada uno de los elementos que se quieren incluir (Mn, Ni), se

procede asi:

1. Se prepararan patrones en un rango de concentraciéon de 0,2; 0,5; 1,0; 2,5; 5,0
y 10,0 ppm, etc., dependiendo de las concentraciones que van a usarse en la
curva y de cada uno de los metales.

2. Se toma la misma cantidad expresada en mL sobre un balén aforado de 100 mL.
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3. A cada uno de los patrones preparados se adiciona 10 mL de HCI concentrado
y se completa con agua desmineralizada hasta 100 mL.

4. Se homogeneiza y rotula la solucién indicando los nombres de los elementos
incluidos en la preparacién y la concentraciéon de los mismos.

Patrones de hierro

Solucién patréon de 1000 ppm de hierro

1. Se pesan 0,5000 g de metal puro, se ponen sobre un vaso de 150 mL y se adi-
cionan 10 mL de HCI (1:1).

2. La muestra se disuelve mediante calentamiento moderado (debe asegurarse la
disolucion completa del metal).

3. Se deja enfriar y se adicionan 3 mL de HNO, (1:1).

4. Se continua calentando y se lleva a semisequedad. Se deja enfriar a temperatura
ambiente y se adicionan 20 mL de HCI (1:1).

5. Se calienta por 5 minutos para asegurar la disolucién completa de la muestra.
Se deja enfriar y se transfiere la solucién a un balén de 500 mL.

6. Se lava cuantitativamente el vaso y se completa a volumen con agua desmine-
ralizada. Se homogeneiza la solucion y se almacena en un recipiente plastico
previamente rotulado. Esta solucidén contiene 1000 ppm de metal.

7. Se rotula la solucién indicando fecha de preparacién, nombre del metal, con-
centracion, clase de patron utilizado, tipo de matriz.

Solucidén patron de 100 ppm de hierro

La solucién patrén de 100 ppm se prepara a partir de la solucion anterior.

1. Se toma una alicuota de 10 mL y se lleva a volumen en un balén aforado de 100
mL por dilucién con agua desmineralizada.

2. Se homogeneiza la solucién, se rotula adecuadamente incluyendo la fecha de
preparacion, el nombre de la persona que la prepard y se almacena en un frasco
plastico bien tapado.

Esta solucidn se utilizara para preparar los demas patrones de la curva de cali-
bracion en las concentraciones que se necesiten.

Soluciones patron combinadas para la curva de calibracion

Para la preparacion de las soluciones combinadas patrén que van a usarse en la

curva de calibracion del equipo, a partir de las soluciones de 100 ppm, se procede

asi:

1. Se preparan patrones en un rango de concentracidn de 0,2; 0,5; 1,0; 2,5; 5,0;10,0
y 25,0 ppm, etc., dependiendo de las concentraciones que van a usarse en la
curva. Se toma la misma cantidad expresada en mL en un balén aforado de
100 mL.
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2. A cada uno de los patrones preparados se adicionan 15 mL de HCI concentrado
y se completa con agua desmineralizada hasta 100 mL.

3. Se homogeneiza y se rotula la solucién indicando los nombres de los elementos
incluidos en la preparacién y la concentracién de los mismos.

Protocolo
A continuacidn se presenta el protocolo para el analisis quimico de metales. La
solucidn final se cuantifica en el espectrofotémetro de absorcidon atomica:

-

Se pesan 0,5 g de muestra
pulverizada a malla
< 200, humectar

‘

Se adicionan 10 mL de HCL, 5 mL de
HCLO, y 5 mL de HNO, concentrados, se
dejan en reposo 30 min.

L

Se calientan lentamente hasta
semisequedad, agitando de
vez en cuando y se deja enfriar

.

Se adicionan 20 mL de HCL (1:1),
y se calienta por 2 minutos

L

Se filtra la solucién en papel
5B y se lava varias veces
con agua caliente

.

Se completa a volumen en un
balén aforado de 100 mL

L

Se lee por absorcién
atémica-llama

I

Fin

Calculos

El espectrofotometro de absorcién atémica arroja la concentracion del analito en
unidades de concentracién: ppm (partes por millén). Este valor de concentracion
se multiplica por el volumen en el cual se realiz6 la determinacion, para el método
analitico de metales en minerales, se toman 100 mL, que corresponden al volumen
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final de solucidén determinada en el capilar, en caso de variar este volumen debe
tenerse en cuenta cambiarse en la férmula presentada. El factor de dilucion es el
numero de veces que se diluyd la solucidn en caso de estar por fuera del limite de
deteccién del equipo. Posteriormente, este valor obtenido se divide en el peso de
muestra tomado para el andlisis: 0,5 g. Asi se obtiene el valor de concentracién
del metal en la muestra en ppm. Para obtener el valor en porcentaje, se multiplica
por 10%

ppm leidas #(Volumen total)x Factor de dilucion
Peso de la muestra (g)

Elemento (ppm) =

0
Elemento (%) = ppm leidas x(Volumen total) * Factor de dilucién

Peso de la muestra (g) = 104

Manejo y conservacion de muestras

Las muestras de rocas o suelos de origen geoldgico son secadas y molidas a < 200
mallas. Las muestras para el andlisis deben permanecer en lugar seco y protegidas
de cualquier contaminacion, marcadas y rotuladas.

Resultados
Reporte de prueba

INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

PROYECTO: Cliente externo
METODO DE DETECCION: Ataque cido
TECNICA DE ANALISIS: Absorcién Atémica

ELEMENTO A DETECTAR: Cu ANALISTA: Verdnica Ruiz

CONSECUTIVO DE ANALISIS: 0110 FECHA: 27/03/08
01101 4271 100 25 4,856 24270,29 2,43 0,5002
01102 4272 100 25 4,740 23695,26 2,37 0,5001
01103 MC 100 25 8,963 224075,00 22,41 0,1000
01104 Blanco 100 1 N.D. N.D. N.D. LI

Observaciones: MC-1: Concentrado de cobre. Lote N.° 05826. %Cu: 23,60

147



TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS
Guia metodoldgica

Informe de resultados

INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

INFORME DE RESULTADOS

SOLICITANTE: Raul Ordéiiez DIRECCION: GTR-Cali Ingeominas
TIPO DE MUESTRA: Roca
PROCEDENCIA DE LA MUESTRA: Mineral de roca

01101 427 2,40

Observaciones: Limite de deteccion instrumental: 0,74 ppm-0,0007%.
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Analisis de arsénico por espectrofotometria de
absorcion atomica por generador de hidruros

Introduccion

El arsénico es analizado mediante la técnica de generacidon de hidruros que se
explicé detalladamente en Técnicas instrumentales de andlisis quimico de menas
auriferas en el laboratorio de Ingeominas, Cali.

Unidad generadora de hidruros

Las soluciones de HCI y NaBH, se introducen en un colector manifold, por la
bomba, mezcladas y enviadas a la rosca de reaccion para generar el hidruro (el
mercurio no produce hidruro, pero puede ser analizado en el generador de hi-
druros, figura 7.1a).

Muestra Solucién de Bomba
liquida NaBH, 0.4% peristaltica

Figura 7.1. a. Unidad generadora de hidruros, HVG-1 Shimadzu acoplada al espectrofotometro de
absorcion atémica Shimadzu AA 660 V4-llama. b. Unidad generadora de hidruros, HVG-1 Shimadzu
(partes).

La reaccién de la mezcla compuesta por el hidruro, hidrégeno, vapor de agua
y residuos de reactivos son llevados hasta el separador gas/liquido por el gas de
arrastre (argon). En el separador, la fase gaseosa es separada del liquido y conducida
a la celda de absorcion por el gas de arrastre, mientras el ultimo se consume.
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La celda de absorcién es calentada por una llama aire-acetileno hasta pirrolizar
el hidruro. Esto permite atomizar el elemento de interés para el andlisis de absor-
cién atéomica (figura 7.2).

Manguera
contenedora
hidrure forma

I de absorcién de

Luz emitida por la lamp Soiial
Arsénico detectada

an trayectoria hacia la
de ahsorcidn. [

| Celda de absorcién

Figura 7.2. Montaje de la celda de absorcidn en la cabeza del quemador espectrofotémetro de
absorcién atémica.

Condiciones instrumentales

Modo de medida: Método de inyeccion continua.

Agente reductor: NaBH,.

Aspiracion de la muestra: 0 a 8 mL/min, sujeto a variacion.
Aspiracion del reactivo: 0 a 3 mL/min, sujeto a variacion.
Gas de mezcla: aire-acetileno.

Gas de transporte: gas argdn con una presion de 3,2 gf/cm?.
Velocidad de flujo: 70 mL/min.

Condiciones de lectura
Lampara de catodo hueco: Arsénico.
Corriente de la lampara: 12 mA.
Rendija: 0,25 nm.

Longitud de onda: 193,7 nm.

Modo: BGC-D2.

Tiempo de integracién: 10 segundos.
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Analisis en muestra liquida

Equipos

Unidad generadora de Hidruros HVG-1 Shimadzu, acoplada al espectrofotometro
de absorcion atémica-llama, Shimadzu AA 660 V4 (figura 7.1), balanza analitica
y plancha calentadora.

Reactivos
Solucidn de acido clorhidrico al 0,5 M, solucién de ioduro de potasio (KI) al 20%,
solucion de borohidruro de sodio (NaBH,) al 0,4%, y hidréxido de sodio.

Vidrieria
Vasos de precipitados de 300 mL, vidrios de reloj de 10 cm de didmetro; embudos
de vastago largo, balones volumétricos de 100 mL, probetas y pipetas aforadas.

Otros
Frasco lavador, pinzas y dispensadores.

Preparacion de soluciones

Solucion de ioduro de potasio (KI) al 20%

Se pesan 20 g de KI y se disuelven en agua. Luego se completan a volumen en un
bal6n aforado de 100 mL.

Solucién de borohidruro de sodio (0,4% NaBH,)

Se disuelven 2,5 g de hidréxido de sodio y 2,0 g de borohidruro de sodio en agua
destilada, en este orden, hasta completar un volumen de 500 mL. Se debe preparar
diariamente. Luego se rotula y se empaca en envase plastico.

Procedimiento

Digestion y disolucion de la muestra y estandares

La metodologia de digestion se efecttia segtn lo establecido por Shimadzu Cor-

poration.

1. Sobre una alicuota de 25 mL de cada muestra o estandar correspondiente, se
adicionan 4 mL de solucién HCI (1:1) y 2 mL de solucién de KI (200 g/L).

2. Se agita la solucion y se calienta suavemente sin dejar hervir hasta lograr una
reduccién del volumen a 10 mL, por un tiempo aproximado de 4 horas, man-
teniendo una temperatura menor de 60 °C para evitar pérdidas del elemento.

3. Se deja enfriar, se enrasa con agua desmineralizada en un balén aforado de 25
mL y se deja reposar por 15 minutos para asegurar la completa reduccion del
arsénico.

4. Leer por espectrofotometria de absorcién atomica.
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Preparacion de soluciones estandar para lectura en muestras
originalmente liquidas
A partir de As ) O,, preparado por disolucién de 0,1320 g de As,O, en 2 mL de
solucion de NaOH al 20%, se acidifica hasta ajustar el pH a 2 y se diluye hasta 100
mL con agua desmineralizada.

Para la preparacion, es necesario utilizar d4cidos y reactivos de alta pureza, dada
la sensibilidad del método. Asi se evitan contaminaciones en el proceso.

La preparacién de los estandares de la curva de calibracién para muestras li-
quidas esta resumida en la tabla 7.1.

Tabla 7.1. Preparacion de los estandares de la curva de calibracion

e | Gt Volume? ":ILe)I patrén Adizzs::? n:lf)l de Adicién d(e:n r:;lo, cone. | :s.:'.::&r:;?z.; i

10 ppm 10 (1000 ppm) 5 1000

0,10 ppm 10 (10 ppm) eee 1000
Blanco LY oo oo 25
50 2 ppb 0,5 (0,1 ppm) L) 25
100 4 ppb 1,0 (0,1 ppm) cee 25
150 6 ppb 1,5 (0,1 ppm) cee Bﬁfuenqgﬁ 32‘ 25
200 8 ppb 2,1 (0,1 ppm) oo agig?enrfaacr%r:a 25
250 10 ppb 2,5 (0,1 ppm) eee 25
300 12 ppb 3,0 (0,10 ppm) e 25
350 16 ppb 4,0 (0,10 ppm) L) 25
400 20 ppb 5,0 (0,10 ppm) e 25

Nota. Puesto que las concentraciones de las soluciones estandar son muy bajas, los
elementos de la solucién pueden ser facilmente absorbidos por el recipiente o ser
evaporados; por tanto, las soluciones estandar se deben preparar inmediatamente
antes de la medida.

Protocolo

Se presenta a continuacion el protocolo para determinar arsénico en muestras
liquidas:
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¢ Se calienta sin hervir hasta una
: reduccién de volumen a 10 mL,
Se toma alicuota de 25 mL aproximadamente 4 horas
de la muestra problema ¢
en un tubo de ensayo
¢ Se enrasa con agua
desionizada hasta 25 mL
Se adicionan 4 mL de HCL 1:1 ¢
$ Se deja en reposo 15 minutos
Se adicionan 2 mL KI de 200g/L ¢
‘ Se lee por absorcién atémica,
generador hidruros
Calculos

Ajustando el equipo en modo concentracidn, la lectura obtenida corresponde
al valor en ppb y no es necesario ningtin calculo a menos que se haya efectuado
alguna dilucion a la muestra, en este caso se multiplica el resultado obtenido por
el factor de dilucién.

Analisis en muestra sélida

Esta metodologia se aplica a muestras de material de veta que contienen altas
concentraciones de azufre. El método se fundamenta en el manejo de una sustan-
cia soluble que es precipitada (hierro) con una sustancia insoluble a cuantificar
(arsénico) mediante el fendémeno de coprecipitacion.

Para asegurar una completa coprecipitacion se debe de mantener la siguiente
relacion 1 mg de As = 40 mg de Fe.

A la muestra se le realiza una digestion con mezcla de HNO,, HBr y HCI. La adi-
cién de los dos primeros reactivos requiere de un control en la manipulacion.

Después de la reaccidn inicial se oxida completamente bajo condiciones con-
troladas de temperatura.

Luego de ajustar el pH por neutralizacion se precipita el Fe(OH),, se disuelve
cuantitativamente el precipitado en una soluciéon diluida de HCl y se determina
la concentracidn de arsénico directamente en el equipo de espectrofotometria de
absorcion atémica.

Para la lectura de la muestra no se utiliza la unidad generadora de hidruros
HVG-1 Shimadzu.

153



TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS

Equipos
Espectrofotometro de absorcion atémica-llama, Shimadzu AA 660 V4 (figura 7.1),
balanza analitica (figura 9.2) y plancha calentadora (figura 8.3).

Reactivos

Acido nitrico concentrado (HNO,), acido bromhidrico (HBr) al 47 %, acido clor-
hidrico concentrado (HCL), acido sulfarico (H,SO, [1:1]), cloruro de amonio
(NH,CI), cloruro férrico (FeCl,), hidréxido de amonio (NH,OH) al 29 %, 4cido
clorhidrico (HCI [1:1]), solucion patrédn de As de 1000 ppm, serie de soluciones
patrén de calibracion y muestra de referencia.

Vidrieria
Vasos de precipitados de 300 mL, vidrios de reloj de 10 cm de didmetro, embudos
de vastago largo, balones volumétricos de 100 mL y probetas de 50 y 500 mL.

Otros
Frasco lavador, espatula, papel de filtro Advantec 5B, pinzas y dispensadores.

Procedimiento

1. Se pesan 0,5000 g. de muestra (pulverizada a malla -200 y homogeneizada) en
un vaso de 300 mL (figura 7.3ay 7.3b).

2. Seadicionan 10 mL de HNO, concentrado, se agita y se humecta bien la mues-
tra. Se adicionan lentamente 10 mL de HBr y se deja que la reaccién ocurra por
lo menos durante 10 minutos, luego se adicionan 20 mL de HCI concentrado
y se calienta, agitando periédicamente, durante 10 o 15 minutos para disolver
la muestra. Se deja enfriar hasta temperatura ambiente (figura 7.3c).

3. Se adicionan 10 mL de H SO, (1:1), calentar hasta semisequedad y eliminar
humos blancos. Dejar por 15 minutos mas después de la aparicion de los humos,
enfriar hasta temperatura ambiente (figura 7.3d).

4. Se adicionan 30 mL de HCI (1:2), se calienta para disolver la muestra y se filtra
sobre un papel Advantec 5B haciendo lavados con agua caliente. A la solucién
filtrada se adicionan 5 g de NH,Cl y 150 mg de Fe; luego se agita. Se neutraliza
esta solucion con adicién de NH,OH concentrado, agregando 5 mL de exceso. Se
calienta por 10 minutos, hasta que hierva la soluciéon y se mantiene el volumen
en 150 mL. Se filtra sobre el papel de filtro Advantec 5B lavando con solucion
caliente de NH,OH (1:9) (figura 7.3e).

5. El precipitado se traspasa cuantitativamente a un vaso de 300 mL, con lavados
sucesivos de agua caliente (figura 7.3f).
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Figura 7.3. a y b. Pesaje de la muestra sobre baso de 300 mL. c. Adicién HNO, concentrado. d.
Enfriamiento de la muestra a temperatura ambiente. e. Filtracion de muestra. f. Precipitado en
vaso de 300 mL. g. Enrase de la solucién con agua desmineralizada, en un balén de 100 mL. h. Se
realiza la lectura por absorcion atomica.
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6. Se lava el papel de filtro con adicién lenta de 15 mL de HCI (1:1). Luego varias
veces con agua caliente para garantizar una disolucion completa. Se calienta
por 5 minutos la solucidn (que contiene el precipitado recuperado).

7. Se transfiere directamente la solucién a un balén de 100 mL (figura 7.3g) y se
completa a volumen.

8. Se realiza lectura por absorcion atémica (figura 7.3h).

Preparacion de soluciones estandar para lectura en muestras
originalmente sélidas por el método de coprecipitacion

Solucion patrén de 1000 ppm de arsénico

Para la preparacion de los patrones de arsénico, se parte de soluciones patrén
comerciales (tritisol-merck) ya preparados que contienen 1,0000 gramo de As,O,
en agua.

Se transfiere cuantitativamente la solucion a un balén volumétrico de 1000 mL
con pequeiios lavados de agua y se completa a volumen con agua desmineraliza-
da. Se homogeneiza la solucion, se almacena en recipientes plasticos y se rotula
adecuadamente.

Se puede partir también de 1,0000 gramo de ¢xido arsenioso As,O, seco a
110 °C, disolver en 20 mL de NaOH al 5%. Diluir a un litro con agua desmine-
ralizada.

Empacar en un frasco de polietileno o antes de usar neutralizar con acido clor-
hidrico (1:1) y 3 gotas de metil naranja al 0,1%, adicionar 5 a 10 mL en exceso de
acido y empacar en frasco de vidrio.

Solucion patrén de 100 ppm de arsénico
A partir de la solucion anterior, se prepara la soluciéon de 100 ppm. Se toma una
alicuota de 10 mL del patrén de 1000 ppm.

Se adicionan 15 mL de HCI (1:1) y 5 mL de FeCl, (10 mg Fe/mL). Se completa
a volumen con agua desmineralizada en un balén aforado de 100 mL. Se homo-
geneiza la solucion y se almacena en recipiente plastico.

Soluciones patrén para la curva de calibracion
Preparar soluciones patron para calibracion a partir de la solucién de 1000 ppm
o de la solucién de 100 ppm, segun sea necesario en un rango de concentracién
de 10,0; 25,0; 50,0; 100,0; 200,0 y 400,0 ppm.

A cada patroén que se prepare adicionar la alicuota correspondiente y luego 10
mL de HCI (1:1) y 5 mL de FeCl, (10 mg Fe/mL). Se completa a volumen con agua
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desmineralizada en un balén aforado de 100 mL, se homogeneiza la solucién, se

rotula y se almacena en recipientes plasticos.

Protocolo
El protocolo para la determinacién de arsénico en muestras sélidas con contenidos

de arsénico entre 0,1% y 5% y porcentajes de hierro entre 10-20% se muestra en

el siguiente diagrama de flujo:

Se pesa la muestra de acuerdo al
0,100 - 0,5009 contenido, vaso de 300 mL

——» HNO, conc. 10 mL
> HBrconc. 10 mL

v
Reposo 10 minutos

)  HCI conc. 20 mL.

Calentar 10 - 15 minutos
Enfriar Temperatura ambiente

) H,SO, (1:1) 10 mL.

Temperatura 250 °C. Se deja por 15 min,

Calentar
l después de la apariciéon de humos blancos
Enfriar Temperatura ambiente

> HCI(1:2) 30 mL.

Disolver

I

il Papel 5A o 5B lavando con agua

caliente.

R NH,CI 5 g
) Fe 150 mg (Si.h.ay alto contenido de Fe
omitir este paso).

v

Continda
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Continuacion

‘7

Neutralizar Adicién de NH,OH, con 5 mL. exceso

‘7

Calentar 10 Minutos, mantener volumen de 150 mL. con agua.

‘7

Filtrar Papel 5A, 5B, lavar con solucién caliente de NH,OH (1:99)

‘7

Transpasar Precipitado a vaso de 300 mL. con agua caliente.

|

Lavar

HC1 (1:1) 15 mL

Papel filtro HCI (1:1) 15 mL, lavar 3 veces

LT con agua caliente.
|
Calentar 5 minutos hasta ebullicién
|
Aforar Balén de 100 mL. con agua
l
Lectura Absorcién atédmica.

Calculos

El espectrofotometro de absorcién atémica arroja la concentracién del analito en
unidades de concentracion: ppm (partes por millon), este valor de concentracion es
multiplicado por el volumen en el cual se realizo la determinacion. Para el método
analitico de arsénico en minerales este es 100 mL, en caso de variar este volumen
tener en cuenta que se debe de cambiar en la formula presentada). Posteriormente
este valor obtenido es dividido en el peso de muestra tomado para el analisis. Asi,
se obtiene el valor de concentracion de arsénico en la muestra.

pm leidas * Volumen total * factor Dilucién
Peso de la muestra (g)

As (ppm)= P
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Analisis de mercurio por espectrofotometria
de absorcion atomica por vapor frio

Introduccion

En el laboratorio de quimica de Ingeominas, Cali, se puede realizar la deteccion del
mercurio por medio de dos equipos diferentes. El primero, mostrado en la figura
8.1, es una unidad generadora de vapor frio de mercurio que necesita acoplarse
al espectrofotometro de absorcidén atéomica AA 660 V4 para la deteccién de la
sefial y el respectivo registro, mientras que el equipo, mostrado en la figura 8.2,
es un analizador de mercurio NIC RA-3 que posee todos los dispositivos para la
deteccidn y registro.

Figura 8.1. Unidad generadora de vapor frio
de mercurio acoplada al espectrofotometro de
absorcién atéomica Shimadzu AA 660 V4.

Figura 8.2. Analizador de mercurio NIC RA-3.

Los dos equipos se basan en el mismo principio de generacién de vapor frio
que se explico detalladamente en Técnicas instrumentales de andlisis quimico de
menas auriferas en el Laboratorio de Ingeominas, Cali.

Existen diferentes metodologias para determinar cuantitativamente el mercurio.
En este capitulo se describen tres de ellas: determinacion de mercurio en muestras
solidas, determinacién de mercurio en sedimentos, determinacion de mercurio
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presente en muestras liquidas. Asi mismo, se muestra la versatilidad del andlisis
de mercurio, pues este puede ser medido en un equipo generador de vapor frio
o en una unidad generadora de hidruros, en la cual no se forma hidruro, pero
si el vapor de mercurio que finalmente es detectado por el espectrofotémetro de
absorcién atémica.

En las tres metodologias presentadas (muestra sdlida, sedimentos y aguas), ocu-
rre una oxidacion de la muestra con agentes oxidantes: acido nitrico concentrado
HNO, y KMnO, en condiciones controladas de temperatura para evitar pérdidas
de mercurio por volatilizaciéon. Luego, se realiza una concentracion de la solucién,
filtracion y lectura de la solucion por espectrofotometria de absorcién atémica.

En esta determinacidn, el mercurio presente reacciona con una mezcla de agen-
tes oxidantes fuertes. Finalmente, es disuelto y la solucion es leida por espectrofo-
tometria, donde el cloruro estafioso realiza una reduccién de Hg** a Hg".

Determinacion de mercurio en muestras sélidas

(método de adicion estandar)

La técnica consiste en la oxidacion de la muestra con HNO, y KMnO, al 3% en
condiciones controladas de temperatura. A la solucion obtenida se aplica el método
de adicién estandar. Se incluye la metodologia para la determinacién de mercurio
en sedimentos en la parte posterior a la determinacién en muestras sdlidas.

Determinacion de mercurio en aguas

Este método cubre las determinaciones de mercurio disuelto total en aguas pota-
bles y superficiales. Se utiliza la técnica de espectrometria de absorcion atomica
acoplada a la técnica de vapor frio para evaluar la concentraciéon de mercurio
presente en muestras de agua.

En el ambiente acudtico, se encuentran en forma de especies solubles (iones
hidratados o complejos metalicos con ligando organicos) o en forma de material
particulado insoluble, como material coloidal o complejos metalicos adsorbidos
por material en suspension.

Las distintas formas quimicas y fisicas de este elemento, sus propiedades toxicas
intrinsecas y las diferentes aplicaciones en la industria, agricultura y medicina lo
catalogan en un estudio de riesgo especial.

La unidad generadora de vapor frio de mercurio se emplea para vaporizar Hg
contenido en muestras en solucién por vaporizacion por reduccion, y esta provista
de un instrumento medidor (espectrofotdmetro de absorciéon atémica, EAA, o
analizador de mercurio, figura 8.3).

La vaporizacién por reduccion es un método en que los iones de Hg** contenidos
en la muestra en solucién son vaporizados y reducidos por cloruro estafioso.
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Se pone cierta cantidad de muestra en el vaso de reaccion y se aiade la solucién
de cloruro estafioso. El Hg contenido en la muestra se vaporiza en un tiempo corto.
El vapor es arrastrado por un flujo de gas por el instrumento medidor por medio
de una bomba peristaltica.

El vapor producido llega a la celda de cuarzo ubicada en la cabeza del que-
mador del AA. Alli puede determinarse la cantidad de Hg ser determinada por
mediciones de absorcion en una longitud de onda de resonancia de Hg 253,7 nm
(figura 8.4).

Salida vapor de —-—’ Entrada de aire

Hg producido ‘

Tubo para
desecacion

o Y
Vaso de reaccion v
I Vapor de Hg

f:f producido hacia

/ M =" celda AA.
: A

Figura 8.3. Unidad generadora de vapor frio  Figura 8.4. Celda de cuarzo.
de mercurio.

Salida de vapor Salicla de gan de
medido hacia caneca wmrca br-Caneeca de
de desechos

Agitador

Analizador de mercurio NIC RA-3

El equipo RA-3 (figura 8.5) es un instrumento que mide mercurio en muestras
liquidas provenientes de aguas potables, superficiales, residuales, alimentos, mues-
tras bioldgicas (sangre, tejidos animales, orina), fertilizantes, productos farma-
céuticos, utilizando vaporizacion-reducciéon y método de absorcion atomica por
vapor frio.

Cuando el acido sulfurico y el cloruro estafioso (II) son adicionados al agua
de prueba en un inyector seguido por aireacidn, los iones de Hg** en el agua de
prueba se convierten a Hg® por reaccion de reduccion con reactivos, luego se
vaporizan. Aunque la mezcla acida y el vapor de agua son generados durante la
aireacion-reduccion, un filtro y una unidad de enfriamiento remueve el mercurio
y lo deshumidifica.

El vapor de mercurio es introducido en una celda de absorcién y el contenido
de mercurio es determinado de la medida de absorbancia y la medida de absorcion
del mercurio a una longitud de onda de 253,7 nm.

Conectando el equipo RA-3 al automuestreador y a la unidad dispensadora de
reactivos RD-3, pueden determinarse continuamente 10 muestras estandar y 50
muestras desconocidas.
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Guia metodolégica

Celda de Absorcién
* Cuarzo

Filtro de Carbdn

Conducto de e Activado

del vapor produciday

ampara de catodo
hueco de Mercurio

Figura 8.5. Parte interna del analizador de mercurio NIC RA-3.

Equipos

Unidad generadora de vapor frio de mercurio acoplada al espectrofotémetro de
absorcién atomica Shimadzu AA 660 V4 (figura 8.1), analizador de mercurio NIC
RA-3 (figura 8.2), balanza analitica, y bafio Maria Phillip Harris con capacidad
para 15 muestras, posee controlador de temperatura (figura 8.6).

Figura 8.6. Bafio Maria Phillip Harris.

Reactivos

Perclorato de Magnesio anhidro Mg(ClO,),: se usa en forma de granulos de 20 a
30 mallas, como agente desecante del gas de arrastre en la unidad vaporizadora de
mercurio para mantener seco el flujo de gas; acido sulfurico concentrado; acido
nitrico concentrado; permanganato de potasio (KMnO,) en agua desionizada;
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solucion de cloruro de sodio (NaCl); cloruro de hidroxilamina (NH,OH.HCI) se
utiliza en algunas ocasiones para quitar restos de coloracion rosada generada por
exceso de KMnO,, y solucién de estdndar certificado de mercurio de 1000 ppm;
muestra solida de referencia para seguimiento de digestion.

Vidrieria
Termoémetro con escala de 0-100 °C, bureta 25 mL, material volumétrico (Beakers,
erlenmeyers, pipetas, balones) y embudo.

Otros

Tamices de malla 200, balanza, espatula y papel filtro medio Advantec 5B.

Nota. El papel de filtro, marca japonesa, Advantec n.° 5A, 5B y 5C, equivale al
papel universal Watman niimeros 41, 40 y 42, 44, respectivamente.

Preparacion de soluciones

Solucion estandar

Se puede partir de una sal de mercurio asi: se disuelven 0,1354 g de cloruro de
mercurio (HgCl,) en una mezcla de 75 mL de aguay 10 mL de HNO, concentrado,
se diluye a 100 mL con agua desmineralizada en un balén aforado. Luego se rotula
y se guarda la solucion en recipiente oscuro, de vidrio y protegido de la luz.

Solucion estandar de mercurio

Se prepara una serie de soluciones estandar de mercurio conteniendo desde el blan-
co delos patrones a 2,5 0 5,0 microgramos/L por dilucién apropiada de la solucién
patrén de mercurio. Estas soluciones estandar se deben preparar diariamente.

Solucion de persulfato de potasio al 5%
Se disuelven 5 g de K,S,O, en 100 mL de agua destilada; se calienta la solucién
antes de completar a volumen para disolver completamente el persulfato.

Solucion de cloruro de sodio y cloruro de hidroxilamina

Se pesan 120 g de cloruro de sodio (NaCl) y 120 g de cloruro de hidroxiamina
(NH,OH-HCI), se disuelve y se lleva a un litro de solucién en un balén volumé-
trico aforado.

Solucion de cloruro estanoso (reactivo grado analitico)

1. Se prepara por disolucion de 10 g de cloruro estafioso (SnCl,.2H,O) en 20 mL
de acido clorhidrico concentrado. Se recomienda calentar un poco la solucién
para lograr una completa disolucién.
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2. Se deja enfriar y luego se completa a un volumen de 100 mL con agua destilada
en un balén volumétrico aforado y se envasa en recipiente de vidrio. Este reactivo
es usado como agente reductor.

Nota. Se recomienda utilizar material de vidrio que no haya sido expuesto a altos ni-

veles de mercurio, dada la sensibilidad del método. Use reactivos grado analitico.

Procedimiento

Determinacion de mercurio en muestras sélidas

(método de adicion estandar)

1. Se pesan 2,0000 g de muestra (triturada a malla -100 y homogeneizada) en cada
vaso de 250 mL.

2. Se adiciona en orden, 0 mL, ImL, 2 mL, 4 mL de solucién estandar de Hg de
1000 ppm.

3. Se adicionan a cada vaso 20 mL de HNO, concentrado y 3 mL de KMnO, al 3%
(hasta el viraje violeta). Se deja enfriar 1 hora a temperatura ambiente.

4. Se calienta a menos de 60 °C hasta que hierva, y concentrar a 10 mL aproxima-
damente.

5. Se filtra en papel Advantec 5B lavando el residuo con agua tibia. Se deja enfriar
hasta temperatura ambiente.

6. Se transfiere a un matraz de 100 mL y se lleva a volumen con agua destilada.
Se hacen las lecturas por absorcién atémica y se aplica el método de adicion
estandar.

Determinacion de mercurio en sedimentos
1. Se seca el sedimento a temperatura ambiente por una semana.
2. Se muele en un molino de bolas y pasar por un tamiz de malla 200 (malla plastica
preferiblemente).
3. Se pesa 1 g de muestra, si se tiene conocimiento de una concentracién grande
de Hg, se pesa menos para evitar contaminacion del equipo.
. Se adicionan 5 mL de agua desionizada, 10 mL de H,SO,, 5 mL de HNO..
. Se deja en reposo 15 minutos (figura 8.7a).
. Se calienta a bafio Maria a 60 °C por 2 horas (figura 8.7b).
. Se adicionan 2 mL de H,SO,, 1 mL de HNO, y KMnO, al 10% hasta que la
solucién cambie a un color rosado permanente.
8. Se filtra y se lava el papel filtro con agua caliente. Se afora a 100 mL (figura
8.7¢).
9. Se cuantifica el mercurio presente en el equipo de absorcién atémica por vapor
frio.
Nota. Los estandares de la curva de calibracion a utilizar, se preparan a partir de un
estandar certificado de 1000 ppm y se digestan de igual forma que las muestras.

NN U

164



QUIMICA

Figura 8.7. Muestra. a. Reposo. b. Calentar al bafio Maria. c. Filtrado.

Calculos

b leidas * volumen total * factor de dilucién
Hg (ppb) = £

Peso de la muestra

Determinaciéon de mercurio en aguas

1.

Se transfieren 100 mL del blanco y de las muestras pretratadas en los frascos de
reaccion.

. Se adicionan 5 mL de H,SO, concentrado y 2,5 ml de HNO, concentrado.
. Se agregan 2,5 mL de solucion de permanganato de potasio KMnO, al 5% y se

deja en reposo por lo menos 15 minutos.

. Se agregan 8 mL de soluci6n de persulfato de potasio, K,S,0, al 5 %.
. Se calienta por media hora en bafio de agua, manteniendo una temperatura

entre 50-60 °C.

. Se deja enfriar a temperatura ambiente.
. Se lee por espectrofotometria de absorcion atémica acoplada a la técnica de

vapor frio.
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Manejo y preservacion de muestras
A las aguas de estudio, inicialmente se le determinan parametros fisicos quimicos
como pH, temperatura y turbidez, luego se filtran sobre filtros de membrana de 0,45
micrometros y se refrigeran a 4 °C (ASTM International - Standards Worldwide
1991a, Norma 3770, 1991).

Para preservarlas se adiciona HNO, concentrado hasta mantener un pH menor
o igual a dos para destruir la materia organica. Luego se rotula y se refrigera hasta
su analisis.

La solucién de agua es estable sélo por cinco semanas. Se recomienda almacenar
en recipiente de vidrio y protegido de la luz.

Para el analisis de mercurio, la muestra debe estar preservada adicionando dos
mL de dicromato de potasio al 20% K,Cr,O., que se encuentra en una matriz de
HNO, (1:1).

Interferencias

Cloro libre, benceno y otros hidrocarburos aromdticos que absorben fuertemente a
253,7 nm aproximadamente.

Sulfito, la cual puede ser eliminada por la adicién de permanganato de potasio.
Agua marina y efluentes industriales con altos contenidos de cloruro, requieren
permanganato adicional, aproximadamente 25 mL.

Materiales orgdnicos voldtiles, para esto la muestra debe ser analizada por el uso
de un procedimiento regular y bajo condiciones de oxidacion solamente, es decir,
sin el cloruro estafioso.

Nota. Antes de iniciar cualquier lectura confirme que la manguera de evacuacion
de residuos de la unidad vaporizadora de mercurio estd puesta en la botella o
garrafa especifica para residuos de andlisis de mercurio, la cual contiene un litro
de solucién de permanganato de potasio al 5% con acido sulftrico.

El objetivo principal es atrapar el gas de mercurio remanente de las soluciones
leidas para evitar contaminacién al medio ambiente. Estos residuos se tratan pos-
teriormente en la planta de tratamiento de aguas para su eliminacién final.

Protocolo

Determinacion de mercurio en muestras solidas, adicion estandar
El siguiente diagrama de flujo muestra el protocolo para la determinacion de
mercurio en muestras sdlidas, aplicando el método de adicion estandar:
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2,0000 g Vasos de 250 mL. Por
| 4 veces. Se adicionan
HNO. conc. 20 mL concentraciones
Kanoq 3%, 5 mL progresivas de mercurio.

v
Reposo Temperatura ambiente
Calentar Temperatura <70 °C hasta
L que hierva, bafio de maria
Concentrar + 10 mL

|
Agua destilada
30‘mL

QUIMICA

Filtrar Papel 5B se lava con agua
l tibia
Enfriar Temperatura ambiente
Transferir Balén aforado de 10 mL
Con agua destilada
Lectura Absorcién atémica-vapor

frio

Determinacion de mercurio en sedimentos
El siguiente diagrama muestra el protocolo para la determinacién de mercurio en

sedimentos en muestras solidas:

v

Se pesan 1,0000 g de muestra
pulverizada a malla <200

v

Se adicionan 5 mL de agua
desionizada, 10 mL de H,SO, y 5 mL
de HNO,. Se deja en reposo 15 min

Se calienta a bafio Maria a 60 °C
por 2 horas, se adicionan 2 mL
de H,S0O,, 1 mL de HNO,.

]

i

Se adiciona KMnO, al 10%
hasta rosado permanente

L

Se afora a 100 mL

:

Se realiza la lectura por
espectrofotometria de
absorcién atomica-vapor frio

Y

Fin

Determinacion de mercurio en aguas
Los pasos a seguir para la determinaciéon de mercurio en muestras liquidas se

describen en el siguiente diagrama:

v

Se toman 100 mL de muestra
o de solucion estandar
v
Se adicionan 5 mL de H,SO,
concentrado, 2,5 mL de HNO,
concentrado y 2,5 mL de KMnO, al 5%

v

Se deja en reposo por 15 minutos
v

Se agregan 8 mL de K,S,0, al 5%
|

Se calienta por media hora
en un bafio de agua a una
temperatura entre 50 y 60 °C

Se enfria a temperatura ambiente

v

Se lee por absorcion
atodmica-vapor frio

Fin
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Resultados
Reporte de prueba
La tabla 8.1 muestra los resultados obtenidos en el analisis de Hg por la técnica

de vapor frio para muestras provenientes de sedimentos activos (zona minera de
Ginebra, Valle del Cauca).

Tabla 8.1.

INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

PROYECTO: Ginebra

TECNICA DE ANALISIS: Absorcién Atémica METODO DE DETECCION: Vapor frio

ELEMENTO A DETECTAR: Hg ANALISTA: Verdnica Ruiz

CONSECUTIVO DE ANALISIS: 0035 FECHA: 06/12/06
1 SA 21 1,0007 0,1 1,587 0,16
2 SA 22 1,0005 0,1 N.D. N.D.
3 SA 23 1,0004 0,1 0,689 0,07
4 SA 24 1,0009 0,1 7,201 0,72
5 SA 25 1,0012 0,1 1,002 0,10
6 SA 26 1,0002 0,1 11,26 1,13
7 SA 27 1,0014 0,1 32,06 3,20
8 SA 28 1,0007 0,1 15,87 1,59
9 SA 29 1,0003 0,1 1,19 0,12
10 SA 30 1,0007 0,1 2,213 0,22
11 SA 31 1,0001 0,1 9,748 0,97
12 SA 32 1,0009 0,1 10,10 1,01
13 SA 33 1,0006 0,1 11,46 1,15
14 SA 34 1,0001 0,1 10,95 1,09
15 SA 35 1,0004 0,1 19,88 1,99
16 SA 36 1,001 0,1 21,94 2,19
17 SA 36 D 1 0,1 11,39 1,14
18 SA 37 1,0005 0,1 11,04 1,10
19 SA 37D 1,0009 0,1 17,51 1,75
20 SA 38 1,0001 0,1 37,87 3,79
21 SA 39 1,0002 0,1 14,22 1,42

Observacioén. Se utilizé estandar para sedimentos activos GSD-5 Standard Reference Sample
Drainage Hg Sediment.
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Analisis de oro en soluciones cianuradas
por espectrofotometria ultravioleta visible

Introduccion

La determinacion de oro por colorimetria es una alternativa de andlisis instrumen-
tal aplicada en el caso de no contar con espectrofotometro de absorcion atémica
(AA) o espectrometro de emision de plasma inductivamente acoplado (ICP). Este
método es aplicable en trabajo en campo.

Para la determinacidn de micro cantidades de oro en soluciones cianuradas, se
realiza la precipitacion con zinc para eliminar interferencias. Esta precipitacion
se realiza con soluciones cianuradas que contengan una concentracién de cianuro
mayor que o igual a 1 g/L, y que se encuentren a valores de pH mayores de 11
unidades.

El precipitado formado se disuelve y se desarrolla el color, usando el método
de cloruro estanoso. Este reactivo permite cuantificar oro en soluciones, usando
la prueba del Método Purpura de Cassius (figura 9.1).

- J‘;Frjfl_I.GEHE”

Figura 9.1. Color desarrollado después de 40
minutos, adicionando la solucién de cloruro
estafioso en la solucion aurica acidificada.

Esta metodologia se aplica a la determinacidn de oro en soluciones cianuradas,
con concentraciones superiores a 1 ppm en solucién. Rango de medicién en el
equipo: 1,5-20 ppm.
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Guia metodoldgica

Equipos
Balanza analitica (figura 9.2), campana de extraccién (figura 9.3), espectrofoto-
metro ultravioleta visible (figura 9.4) y plancha de calentamiento.

Figura 9.2. Balanza analitica (superior
izquierda).

Figura 9.3. Campana de extraccion
y plancha de calentamiento (superior
derecha).

Figura 9.4. Espectrofotometro de UV-Vis,
Shimadzu 1201. Se utiliza en modo de
cuantificacion a una longitud de onda de
437 nm (inferior izquierda).

Reactivos

Cloruro estafoso: se disuelven 5 g de cloruro en 50 mL de acido clorhidrico (se
calienta hasta disolver), acetato de plomo (10% p/v), solucién de cianuro (10%
p/v), polvo de zinc, agua regia (tres partes de HCI y una parte de HNO,), dcido
clorhidrico concentrado (32%-35%), y acido nitrico concentrado.

Vidrieria

Material volumétrico y vasos.

Preparacion de estandares de oro para curva de calibracion
En balones de 100 mL o 50 mL, se prepara una curva de calibracién de 0,0; 1,0;

1,5; 2,5; 3,5; 5,0; 10,0 y 15,0 ppm. Se adicionan 4 mL de cloruro estaiioso y se leen
después de 40 minutos (figura 9.5).
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Figura 9.5. Estandares de oro para
calibracion en el V-Vis. A partir del
segundo estandar se tienen las siguientes

Muestra Oppm  2.5ppm  5ppm 10 ppm || 15 ppm concentraciones 0,0; 2,5; 5,0; 10,0 y 15,0
Au Au Au Au Au

Procedimiento

1. En un vaso de 250 mL se adicionan 100 mL de solucién problema, 4 mL de

cianuro al 10 %, 1 gota de solucidon de acetato de plomo saturado y 0,2 g de
polvo de zinc. Se agita por dos minutos.

. Se transfiere a un vaso de 100 mL y se decanta por 15 minutos; luego se separa

el liquido sobrenadante. Se adiciona perdxido de hidrégeno para eliminar el
cianuro en forma segura.

. Se disuelve el precipitado en 10 mL de agua regia (HCI, HNO,, (3+1)), se calienta

y se evapora lentamente a sequedad (evitar chisporroteo); posteriormente, se
agregan 5 mL de HCl y se evapora hasta cerca de 2 mL. Luego se llevaa 100 mL
0 menos, segln la necesidad.

. Se transfiere una alicuota de la muestra digestada a un balén de 25 mL, se lleva a

un volumen de 20 mL, se adicionan 2 mL de cloruro estanoso, se afora el matraz, se
agita y se deja reposar por 40 minutos antes de medir la absorbancia a 437 nm.

. Se calcula la concentracion de la lectura, con una curva de calibracion realizada

con las siguientes concentraciones: 0,0; 1,5; 3,0; 6,0; 10,0; 15,0; 20,0 y 30,0 ppm.

Protocolo

El protocolo presentado a continuacion para el andlisis de oro colorimétrico re-
sume la técnica analitica para lograr, al final, la deteccidon del complejo coloreado
por espectrofotometria ultravioleta-visible:
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v

Se adicionan 100 mL de solucién
problema a un vaso de 250 mL

v

Se adicionan 4 mL de cianuro al 10% y
1 gota de solucidn de acetato de plomo
saturado y 0,2 g de polvo de zinc

v

Se agita por 2 minutos, decante 15 minutos,
se separa el liquido sobrenadante y se
adiciona 1 mL perdxido de hidrégeno

v

Se adicionan 10 mL de agua regia (HCI,
HNO, (3+1)), se calienta y se evapora a
sequedad

-

Se agregan 5 mL de HCl y se evapora
hasta cerca de 2 mL

Calculos

Concentracion = lectura curva de calibracion * (

Resultados
Reporte de prueba

v

Se lleva a 100mL

v

Se transfiere la alicuota
de la muestra digestada
a un balén de 25 mL

Se lleva a un volumen de 20 mL,
se adicionan 2 mL de cloruro
estafioso, y se afora el matraz

-

Se agita y se deja reposar
por 40 minutos

v

Se mide la absorbancia a 437 nm

v

Se calcula la concentracion
de la lectura con una curva
de calibracion

v

Fin

25 mL

alicuota de muestra digestada

INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

PROYECTO: RS5-03

)

METODOLOGIA DE ANALISIS: Oro cianurado

METODO DE DETECCION: UV-Vis.

ELEMENTO A DETECTAR: Au

ANALISTA: Héctor Mario Gutiérrez

CONSECUTIVO DE ANALISIS: RS5-03

FECHA: 19/09/03

1176 - M1
1176 - M2
1176 - M3
1176 - M4
1176 - M5
1176

El limite de deteccién del equipo es 0,4 ppm.

Los resultados corresponden exclusivamente a la muestra recibida y no a otro material de la misma procedencia.
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Analisis de cianuro total en soluciones acuosas por
volumetria, destilacion y electrodo de ion selectivo

Introduccion

El método de electrodo de i6n selectivo integrado al analizador de cianuro, se
fundamenta en la destilacion de la solucion de cianuro mediante enfriamiento de
aire; el acido cianhidrico (HCN) producido durante la reacciéon es condensado
y absorbido por burbujeo en una solucién de hidréxido de sodio (NaOH 0,1 N)
e inmediatamente es detectado y leido usando el electrodo de i6n selectivo para
cianuro.

El analisis permite determinar cianuro total en cualquier tipo de soluciones,
con un rango de deteccién desde cinco ppb a 260 ppm. Puede ser aplicado para
analisis de aguas residuales y aguas procedentes de procesos metaldrgicos y ac-
tividad minera.

Aplicaciones
El cianuro tiene aplicacion en el campo de la industria minera para la recuperacion
de oro y plata, en el proceso de galvanizacion, en la industria de la fotografia y en
la fabricacion de compuestos de cianuro.

El agua de desecho de estas industrias es una fuente de contaminacién para las
aguas de los rios, lagos y pantanos.

El cianuro se considera altamente toxico porque obstruye la formacion de oxi-
geno en plantas y animales lo que ocasiona un desequilibrio ecolégico.

Seguin las normas vigentes se establece como limite permisible de desecho 1 mg
CN/L y como no detectado en agua potable.

Cianurémetro

El cianurémetro (figura 10.1) combina los métodos de ebullicién, evaporacién
y determinacién con electrodo iénico, analizando cianuro total (cianuro libre y
cianuros complejos).
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Electrodo de idn
selectivo de clanuro

Ventilador para
enfriamiento

Resarvorio contiena
Solucion absorbente de
NaOH - Acetato de Ploma

Botones de calibracién Iy |

Condensador

Controlador de { . e Baldn de destilacidn
Manto de calentamiento

Llave de desagle

Figura 10.1. Partes del cianurémetro.

Este instrumento combina los métodos de ebullicion, evaporaciéon y determi-
nacion con electrodo idnico, analizando cianuro total (cianuro libre y cianuros
complejos).

Este equipo esta disefiado para controlar los pasos de la destilacién y la lectura
de forma automatica. La escala de medida muestra los valores en unidades de ppm
(escala logaritmica) y unidades de potencial pCN los cuales son convertidos en
unidades de ppm segun la tabla anexa en el manual de operacién.

A pesar de la facilidad en la operacién debe manejarse con cuidado sobre todo
al analizar bajas concentraciones.

Equipos
Analizador de cianuro total, Marca Sugiyamagen, Modelo CN-S.

Reactivos

Acetato de plomo (Pb, (CH,COO),); acido fésférico concentrado, acido Lascorbi-
co; amido sulfato de amonio (NH, 0S0,NO,), etilen diamino tetracetico (EDTA),
hidréxido de sodio (NaOH); solucién estdndar pCN,, solucién estdndar pCN, y
solucidn de fenoltaleina.
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Preparacion

Hidroxido de sodio (NaOH, 01N)

Pesar 4 g de NaOH, disolver, dejar enfriar temperatura ambiente, y aforar al 1L
con agua. Guardar en botella plastica.

Solucioén de fenoltaleina (0,5% W/W)
Pesar 0,5 de fenolftaleina, disolver en 50mL de etanol y aforar a 100mL con
agua.

Acetato de Plomo (Pb, (CH,COO), al 10% W/W)

Pesar 2,5 g de acetato de plomo y disolver en 50 mL de agua. A parte pesar 2 g
de NaOH vy disolver en 100 mL de agua. Llevar la solucién de acetato de plomo
a un balon de 250 mL y agregar el hidréxido de sodio poco a poco para evitar la
formacion de precipitados. Agitar y filtrar la solucion en un papel de filtro medio,
sin humedecer el papel.

Acido L-ascérbico (10% W/V)
Pesar 10 g de acido, disolver y aforar con 100 mL de agua. Envasarlo en una botella
ambar, protegido de la luz.

Amido sulfato de amonio (NH,0S0,NO, al 10% W/V)
Pesar 10 g de 4cido, disolver y aforar a 100 mL con agua.

Etilendiaminotetracético (EDTA) (10% w/v)
Pesar 100 g de EDTA - 2Na, disolver con solucién de Na OH al 2% y aforar al 1.£
con agua. Si es necesario calentar.

Acido fosférico concentrado

Solucién estdndar pCN,, 10-3M, 26 ppm. Conservar refrigerado y protegido de
la luz.

Solucién estandar pCN,, 10-5M, 0,26 ppm. Tomar 1 mL del estindar pCN, en un
balén de 100 mL y aforar hasta la marca con NaOH 0,1 N.

Funcion de los reactivos en la muestra problema

La formacién de complejos de iones metalicos se ve afectados por el pH de la
solucidén. La presencia de una cantidad apreciable de i6n hidrégeno en solucion
produce una reaccion en la que el ligando se combina con el hidrégeno en una o
mas etapas para generar especies no disociadas del acido débil del cual se derivo
el ligando. El acido etilendiaminotetracético, EDTA, representa esta situacion. El
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anién completamente disociado de este acido es un agente quelante y reacciona
con iones metalicos para formar los correspondientes iones complejos.

El acido fosfdrico baja el pH a menos de 2 para generar el acido cianhidrico.

El dcido ascoérbico al 10% W/V, elimina 20 mg de cloruros.

El acetato de plomo 10% W/V elimina 28 mg de iones sulfuro, agregando mas
si la muestra contiene mas iones sulfuro.

El 4cido sulfato de amonio 10% W/V, elimina efectos de iones nitricos, 1 mL
equivale a 35 mg de iones nitricos.

Procedimiento

El cianuro libre es medido por volumetria antes de realizar el analisis de cianuro
total (cianuro libre y complejo). El resultado de cianuro libre se resta al valor
obtenido en el andlisis de cianuro total para asi obtener el valor del contenido de
cianuro complejo.

Calibracion del cianuré6metro

1. Preparacion del electrodo: un dia antes del andlisis, se deja el electrodo en NaOH
0,1N para reactivarlo (figura 10.2a).

2. Sin conectar el electrodo, se gira a la derecha los botones de calibraciéon Iy IT
(figura 10.2b).

3. Se pone en on al analizador (figura 10.2¢).

4. Se confirma que la escala pCN marque 5+0,5.

5. Se pone en off al analizador (figura 10.2c).

6. Se vuelve a la posicion inicial los botones de calibracion I 'y II.

7. Se conecta el electrodo (figura 10.2d).

8. Se sumerge el electrodo en el estdindar pCN,, se agita suavemente. (figura 10.2e).

9. Se da on al cianurémetro.

10. Se justa hasta la marca pCN,, con el botén de calibracién I.

11. Se da off al cianurémetro.

12. Se sumerge el electrodo en el estaindar pCN,,, y se agita suavemente (figura 10.2e).

13. Se da on al cianurémetro.

14. Se ajusta hasta la marca pCN,, se gira el boton de calibracién II.

15. Se da off al cianurémetro.

16. Se realiza esta calibracidn 3 veces con cada estandar.

Medicion

Con solucién de NaOH 0,1N, confirmar lectura del blanco de < 0,05 ppm. Si al
introducir el electrodo en esta solucion no se obtiene una cifra menor de 0,05 ppm
se necesita laminar el sensor, cambiar la solucidn interior del electrodo o utilizar
una soluciéon de NaOH mads diluida o cambiar el electrodo (figura 10.3a):
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(% meler

AN L —

Figura 10.2. a. Reactivacion del electrodo de io6n selectivo para cianuro. b. Ajuste de los botones
de calibracion. c. Encendido y apagado del analizador. d. Conexion del electrodo al equipo
analizador. e. Calibracidn del cianurometro con los diferentes estandares.

+ Se agrega al matraz de destilacién 20 mL de muestra (figuras 10.3b y 10.3¢).

+ Se lleva hasta la marca de 200 mL con agua (figura 10.3d).

« Se adicionan piedritas de ebullicion (figura 10.3e).

« Se anade 1 gota de fenolftaleina (indicador de pH), si la muestra es alcalina
(color rosado) se agrega H,PO, hasta que desaparezca el color, de lo contrario
no se realiza este procedimiento (figuras 10.3fy 10.3g).

o Seadiciona 1 mL de amido sulfato de amonio al 10 %, 5 mL de 4cido L-ascdrbico
al 10 %, 10 mL de acido etilendiaminotetracético al 10% (figuras 10.3h, 10.3i
y 10.3j).

« En el reservorio se afiade 15 mL de NaOH 0,1N y 5 mL de acetato de plomo al
10% (figuras 10.3k y 10.31).

« Se sumerge el electrodo en el reservorio (figura 10.3m).
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+ Se adiciona el matraz de destilacién 10 mL de H,PO, y se coloca el matraz de
destilacion en el manto del equipo (figura 10.3n y 10.30).

« Se prende el registrador.

+ Se da on al cianurémetro (figura 10.3p).

+ Se abre el aire y se gradua la entrada de aire (figura 10.3q).

« Se toma la lectura del blanco.

» Se destila por 60 minutos, se ajusta el timer (figura 10.3r).

« Al finalizar se abre todo el aire, y se anota la lectura.

+ Se da off al cianurémetro.

+ Sesaca el electrodo, se lava, y se deja en NaOH 0,1N.

+ Se evactian los residuos en recipientes diferentes.

Nota. El volumen de la muestra puede variar de acuerdo a la concentracién de la

muestra.

Figura 10.3 . a. Confirmacién de lectura del blanco: < 0,05 ppm. b. Toma de 20 mL de muestra.
c. Adicién al matraz de destilacién. d. Adicién de agua desionizada.
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Figura 10.3 . e. Adicion de piedritas de ebullicion. f. Adicion de indicador fenolftaleina. g. Adicidon
de acido fosfdrico. h. Adicién de 1 mL de amido sulfato de amonio al 10%. i. Adicién de 5 mL de
acido L-ascérbico al 10 %. j. Adicion de 10 mL de acido etilendiaminotetracético al 10%. k. Adicién

de acetato de plomo al 10 %. I. Adicién de hidroxido de sodio al 10%.
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Figura 10.3 . m. Introduccién del electrodo en el reservorio. n. Adicion de acido fosférico. o.
Ajuste de matraz de destilacion en el manto de destilacion. p. Encendido del cianurémetro. q.
Ajuste de valvula para regulacion de la entrada de aire. r. Ajuste del timer, tiempo de destilacion:
60 minutos.

Recomendaciones

1. Mantenimiento del electrodo: debido a la alta sensibilidad del electrodo de
ion selectivo a la luz, se debe evitar realizar la medida bajo la luz directa de la
radiacion solar o cerca de la ventana.

2. Si el switch del medidor esta prendido cuando la sefal no esta iluminada o si
el electrodo es sacado de la solucion absorbente el electrodo puede danarse.

3. Es necesario guardar el electrodo completamente seco y con el gorro puesto.
Si no se utiliza por un tiempo prolongado, se debe chequear el estado de la
solucidn interior cada 2-3 meses, adicionando KClI si es necesario.

4. Si tiene mucho tiempo sin utilizarse antes de realizar una medicion se sumerge
el electrodo en una solucién de 1 ppm de NaOH durante 30 minutos.
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Calculos
La concentracion de cianuro total se realiza comparando el resultado registrado
por equipo y haciendo la comparacién con la curva de calibracion.

Obtenida la concentracién de la curva de calibracion se multiplica por el valor
del volumen en donde se recibid el ién cianuro después de la destilacion (volumen
de NaOH vy acetato de plomo contenido en el reservorio).

Finalmente se divide por el volumen de muestra tomado en el analisis. Si existe
factor de dilucién multiplicar el resultado.

Ax2
ppm CN™ = <TO> * F

donde,

A = ppm de CN~ obtenidos en la curva de calibracién, o en el equipo.

B = volumen de muestra tomado para la destilacidn (si es diferente de 20).
20 = mL contenidos en el reservorio.

F = factor de dilucion (si lo hay).

Protocolo
A continuacion se presenta el protocolo seguido en el analisis de cianuro total, la
secuencia se debe de seguir paso a paso en este orden de adicion de reactivos.

$ Se adicionan 10 mL de EDTA al 10%
Se toman 20 mL de muestra, se -

completan a 200 mL con agua en el

gy Se afiade en el reservorio 15 mL
matraz de destilacion

de NaOH 0,1N y 5 mL de
¢ acetato de plomo al 10%
Se afiade 1 gota de fenolftaleina, si la ¢
muestrah;e:tgIzzwgibsgeaggﬁ)gra H,PO, Se adicionan 10 mL de H,PO, al
matraz de destilacién y se colocan en

$ el manto de destilacién.
Se adiciona 1 mL de amido sulfato de ¢
amonio al 10%
¢ ? Se da ON al equipo y se destila

v

Se adicionan 5 mL de acido
L-ascérbico al 10%

Resultados

Reporte de prueba

A continuacién se presenta un informe de resultados del seguimiento de trata-
miento cloro alcalino y per6xido de muestras de aguas residuales provenientes de
ensayos de cianuracion.
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INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

PROYECTO: RS5-03

METODOLOGIA DE ANALISIS: Cianuro total METODO DE DETECCION: Electrométrico
PARAMETRO ANALIZADO: Cianuro

ANALISTA: Héctor Mario Gutiérrez

FECHA: 23/10/03

1165 880,00
1165 Tratamiento cloro-alcalino 180,00
1165 Tratamiento con perdxido de hidrégeno 184,00
1165 Tratamiento con perdxido-floculacion 100,00
207 1400,00
207 Tratamiento cloro-alcalino 5,20
207 Tratamiento con peréxido de hidrégeno 18,00
207 Tratamiento con peroéxido-floculacidon 0,74
1188 900,00
1188 Tratamiento cloro alcalino 90,00
1188 Tratamiento cloro alcalino-floculacion 80,00
1188 Tratamiento con perdxido de hidrégeno 64,00
1188 Tratamiento de perdxido de hidrogeno-floculacion 21,00

Observaciones. El limite de deteccion del equipo es 0,5 ppm. Los resultados corresponden
exclusivamente a la muestra recibida y no a otro material de la misma procedencia.

Informe de resultados
La figura 10.4 muestra el registro generado por el cianurémetro para una muestra
problema.

Figura 10.4. Resultado obtenido en el analisis
de cianuro.
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Analisis de azufre en mineral por espectrofotometria
ultravioleta-visible (método turbidimétrico)

Introduccion

En los minerales el azufre puede estar combinado como sulfuros de Hierro (pi-
rita, FeSZ), sulfatos ferroso y férrico, pirrotita (pirita caprica, CuFeSZ), galena
(PbS), etc.

Para poder realizar el analisis del azufre presente en un material se debe apro-
vechar las caracteristicas de solubilidad de las diferentes formas. Los sulfatos son
solubles en agua y en concentraciones bajas de acidos inorganicos y los sulfuros de
metales pueden disolverse en concentraciones bajas de dcidos inorganicos (sulfuros
de sodio, potasio, estroncio, cesio, calcio, bario, magnesio, manganeso y hierro) y
concentraciones altas de acidos inorganicos (sulfuros de plata, mercurio, cobre,
bismuto, cadmio, plomo, zinc, cobalto y niquel). Los sulfuros se llevan a sulfatos
gracias a procesos oxidativos.

Descripcion del método

El analisis del azufre presente se realiza por medio de la inicial oxidacién de todas
las formas de azufre a sulfato, posteriormente se cuantifica por medio de la adicién
del cloruro de bario formando el sulfato de bario, esta sal queda en suspensién
e inicia su precipitacion, se mide la opalescencia generada a 420 nm. Una inter-
ferencia es el hierro, el cual puede coprecipitar con los sulfatos al adicionar el
cloruro de bario, por ello es necesario eliminar esta interferencia, el color también
puede ser una interferencia y por tanto se debe hacer un blanco de procedimiento
exceptuando la adicion del cloruro de bario.

Asi, la medicion del i6n sulfato por el método turbidimétrico, parte del supuesto
de que la dispersion de un rayo de luz, ocasionada por el precipitado de sulfato de
bario, es directamente proporcional a la concentracién de i6n sulfato en la mues-
tra. Normalmente se pueden medir con bastante aproximacion concentraciones
entre 5y 60 ppm, con celdas de 2,5 cm de camino 6ptico. Como es de esperar, si
el camino 6ptico es mayor, celdas de 5,0 cm de ancho, se pueden medir rangos
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de concentracién ain mas finos, entre 2,0 y 20 ppm, por ejemplo. Se utiliza una
curva de calibraciéon con NaSO, anhidro con estdndares de 0, 5, 10, 15, 20, 25, 30,
35, y 40 ppm.

Esta técnica se puede aplica a la cuantificacion de sulfatos y sulfuros como azufre
en material mineral y tiene como limites de cuantificacion para los sulfatos como
S 38,9 ppm y para sulfuros como azufre 390,8 ppm.

Reactivos

Acido nitrico concentrado, 4cido nitrico (1+7): 1 parte de HNO, y siete partes de
agua; acido clorhidrico concentrado; acido clorhidrico (2+3): 2 partes de HCl y
tres de agua; hidroxido de amonio; naranja de metilo; clorato de potasio; cloruro
de bario; solucién NaCl-HCI: 240 g de cloruro de sodio y 20 mL de acido clorhi-
drico, y el concentrado se lleva a un litro.

Equipos y materiales
Espectrofotdmetro Ultravioleta-visible, campana de extraccion, plancha de calen-
tamiento, agitador magnético, material volumétrico y papel filtro.

Procedimiento

Tratamiento para la extraccion de SO: como S de un mineral

1. Se pesa 1,0000 a 5,0000 g de muestra (si la cantidad de azufre presente es alta
pesar menos muestra) en un beacker de 250 mL.

2. Se adicionan 50 mL de HCI(2:3) en pequefos incrementos mientras se agi-
ta, se adicionan unas pocas gotas de etanol para humectar la muestra (figura
11.1a).

3. Se calienta y se coloca a ebullir generosamente por 30 min. Se filtra sobre papel
de filtro rapido, el filtrado se lava con HCI (2:3) y agua desionizada caliente. A
la solucion obtenida se adicionan 3 gotas de indicador naranja de metilo (1%
P/V)y se agrega NH,OH (30 %).

4. Después del viraje del indicador (rosado —= amarillo), se adiciona un exceso
de NH,OH (30 %), aproximadamente 5 mL, cuando aparezca el coloide café
perteneciente al Fe(OH),, se filtra sobre un papel de filtro rapido y se lava con
NH,OH (30 %) caliente (figura 11.1b).

5. Se adicionan 3 gotas de naranja de metilo (1% P/V) y se adiciona HCI concen-
trado hasta el viraje del indicador (amarillo —= rosado), finalmente se enrasa
con agua desionizada a 100 mL en un balén y se proceder a la cuantificacion
en el espectrofotometro UV-Vis” (figura 11.1c).
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Figura 11.1. a. Adicién de HCI para
posterior calentamiento en la plancha.
b. Filtracién en caliente. c. Soluciones
finales para ser cuantificadas en el
espectrofotometro de ultravioleta visible.

Tratamiento para la extraccion de S= como S de un mineral

1.

Se pesa 0,5 g de la muestra (si la cantidad de azufre presente es alta pesar menos
muestra) y se adicionan 2 g de KCIO,, 5 mL de agua desionizada y 20 mL de
HNO..

3

. Se deja en digestion una noche.
. Se calienta lentamente a 200 °C, hasta sequedad, se enfria a temperatura am-

biente y se adiciona 10 mL de HCI concentrado, se repite este paso 3 veces (para
garantizar la oxidacion de los sulfuros a sulfatos).

. Se adicionan 50 mL de agua desionizada y 10 mL de HCI concentrado, calentar

nuevamente, disolver y filtrar la muestra. El filtrado se lava con HCl (2:3) y agua
desionizada caliente.

. A la solucién obtenida se adicionan 3 gotas de indicador naranja de meti-

lo (1% P/V), y se agregan NH ,OH (30 %), después del viraje del indicador
(rosado->amarillo), se adiciona un exceso de NH,OH (30 %) 5 mL aproxima-
damente, cuando aparezca el coloide café perteneciente al Fe(OH),.

. Se filtra sobre un papel de filtro répido (n.° 41), y se lavar con NH,OH (30 %)

caliente. Se adiciona 3 gotas de naranja de metilo (1% P/V) y se adiciona HCI
concentrado hasta el viraje del indicador (rosado->rosado).

. Finalmente se enrasa con agua desionizada a 100 mL en un balén y se procede

a la cuantificacion en el UV-Vis".
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Protocolo

En los diagramas de flujo (a y b) se muestran los dos protocolos para realizar la

determinacién por espectrofotometria de ultravioleta visible de azufre como forma

de sulfato y como de sulfuro contenido en un mineral.

© Ssulfatos como azufre

v

Se pesa de 2 a 5 g de la muestra en un vaso
de 250 mL

v

Se adicionan 50 mL de HCI (2+3) en
pequefios incrementos mientras se agita

=

Se adicionan unas gotas de etanol

{

Se calienta a ebullicidon por %2 hora

e

Se filtra a un vaso, se lava el papel filtro y se
adicionan tres gotas de naranja de metilo

Se adiciona hidréxido de amonio, hasta lograr
el viraje, se adicionan 5 mL mas, se mantiene
la agitacion constante hasta coagular el
hidréxido férrico

-

Se filtra en filtro rapido y se lava el papel
filtro con una solucién amoniacal caliente

v

Se adicionan 3 gotas de naranja de metilo y
se neutraliza con HCI, se adiciona 1 mL de
HCl y se afora 100mL

v

Se toma una alicuota, se adicionan 2,5 mL de
solucion de cloruro de sodio-HCI, se afora 50 mL

Se pasa a un enlenmeyer de 250 mL, se
agita en forma constante, se adiciona una
cucharadita de cloruro de bario

+

Se agita por un minuto +2 segundos,
se lee a 420 nm a los 5 minutos de
finalizar la agitacion

+

Se hace blanco con la muestra, se adicionan
reactivos excepto el cloruro de bario,
se resta la absorbancia

v

Se calcula la concentracién a partir
de la interpolacion en la grafica
sulfatos vs absorbancia

186

( Sulfuros en un mineral

v

Se adicionan 2 g de KCIO,, 5 mL de agua y
20 mL de HNO,, en digestién una noche o
minimo 2 horas

Se calienta lentamente a 200-250 °C. Se deja
secar y enfriar. Se adicionan 10 mL de HCI

Se repite 3 veces la adicion de 10 mL de HCI
concentrado y el calentamiento y secado

Se adicionan 50 mL de agua destilada y 10 mL
de HCI concentrado. Se calienta, disuelve, filtra
y lava el filtrado con acido y agua caliente

Se filtra a un vaso, se lava el papel filtro y se
adicionan tres gotas de naranja de metilo

Se adiciona hidroxido de amonio, hasta lograr
el viraje, se adicionan 5 mL mas, se mantiene
la agitacion constante hasta coagular el
hidréxido férrico

v

Se filtra en filtro rapido y se lava el papel
filtro con una solucién amoniacal caliente

v

Se adicionan 3 gotas de naranja de metilo y
se neutraliza con HCI, se adiciona 1 mL de
HCl y se afora 100

Se toma una alicuota, se adicionan 2,5 mL de
solucion de cloruro de sodio-HCI, se afora 50 mL

Se pasa a un enlenmeyer de 250 mL, se
agita en forma constante, se adiciona una
cucharadita de BaCl,

Se agita por un minuto +2 segundos,
se lee a 420 nm a los 5 minutos de
finalizar la agitacién

v

Se hace blanco con la muestra, se adicionan
reactivos excepto el cloruro de bario,
se resta la absorbancia

v

Se calcula la concentracién a partir
de la interpolacion en la grafica
sulfatos vs absorbancia
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Preparacion de curva de calibracién

Solucién estandar de sulfato

Se disuelven 0,1479 g de Na,SO, anhidro en agua desionizada y se diluye a 1 L,
para obtener una concentracion final de 100 ppm en sulfato o alternativamente se
diluye 10,4 mL de H,SO, 0,0200 M, a 100 mL con agua destilada.

Se preparan estdndares, con incrementos de 5 en 5 ppm, en el rango de 0 a 40

ppm de SO;. Por encima de estas concentraciones, la precision de las medidas
disminuye debido a la pérdida de la estabilidad de las suspensiones de BaSO,.

Cuantificacion de azufre en el espectrofotometro de
ultravioleta-visible*

1.

Se toma una alicuota, adicionar 2,5 mL de solucién de cloruro de sodio-HCI
(240 g NaCl y 20 mL de HCl y llevar a un litro), se afora 50 mL (el factor de
dilucién mas bajo es 1.25; es decir, 40 mL de muestra y se lleva a 50 mL).

. Se pasa a un erlenmeyer de 250 mL, se agita en forma constante, se adiciona

una cucharadita de cloruro de bario (la cuchara debe tener un volumen entre
0,2y 0,3 mL), se agita por un minuto + 2 segundos.

. Se cuantifica a 420 nm a los 5 minutos de finalizar la agitacién.
. Se calcula la concentracién a partir de la interpolacién en la grafica.
. Se debe tener una grafica de sulfatos vs absorbancia. La curva debe incluir las

concentraciones de 0, 5, 10, 15, 20, 25, 30, 35 y 40 ppm.

. Se prepara un blanco con la muestra y la adicién de reactivos con excepcidén

del cloruro de bario, se resta la absorbancia obtenida y se hace la lectura en la
grafica.

. La grafica no tiene un comportamiento lineal.

Figura 11.3. Cuantificacion de soluciones
en el espectrofotometro UV-Vis.
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Importante

La solucién acondicionadora es utilizada para mantener en suspension el BaSO ,
haciendo esto que la medida de turbidez sea la correcta, debido a que esta sus-
pensién no es muy estable en tiempos prolongados.

Se debe utilizar una velocidad de agitacién constante e imanes de forma y ta-
maio parecidos. La velocidad exacta de agitacion no es critica, pero debe mante-
nerse constante para cada serie de muestras y estandares, ajustandola para evitar
salpicaduras.

La solucién acondicionadora también puede preparase de la siguiente forma:
50 mL de glicerol mezclados con una solucién que contiene 30 mL de HCI con-
centrado, 300 mL de agua destilada, 100 mL de alcohol isopropilico o etilico al
95% y 75 g de NaCl.

Calculos
El espectrofotometro UV-Vis arroja valores de concentracidén en unidades de
concentracidn al igual que el espectrofotometro de absorcion atémica. Para este
analisis son utilizadas unidades en ppm, la concentracién de sulfuros es el resultado
de la cantidad de azufre total menos la cantidad de azufre en forma de sulfato en
la muestra.

Conc. SO, mg/L * fact.dil.* 0.1 L * 0.33*1000 g/Kg

ppm de Sulfatos como azufre =
g de muestra

Conc. SO, mg/L * fact.dil. * 0.25 L * 0.33%1000 g/Kg

ppm de Azufre total S =
g de muestra

Sulfuros como S = Azufre total - Sulfatos como S
Para convertir a % se multiplica por 0,0001.

Resultados

Reporte de prueba

Se presentan dos reportes de prueba realizado para un andlisis de azufre como
sulfato y como sulfuro (tablas 11.1 y 11.2)
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Tabla 11.1
INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERITA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

PROYECTO: RS5-03

TECNICA DE ANALISIS: UV-vis

METODOLOGIA DE ANALISIS: Extraccién acida

PARAMETRO ANALIZADO: Sulfato

ANALISTA: Héctor Mario Gutiérrez

CONSECUTIVO DE ANALISIS: RS5-03

FECHA: 17/07/03

806686 87,4
806687 72,1
806688 74,8
806689 75,6
806690 156,7

Observaciones. El limite de deteccidn del equipo es 23,3 ppm. Los resultados corresponden
exclusivamente a la muestra recibida y no a otro material de la misma procedencia.

Tabla 11.2
INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

PROYECTO: RS5-03

TECNICA DE ANALISIS: UV-vis

METODOLOGIA DE ANALIS: Extraccién acida

PARAMETRO ANALIZADO: Sulfuro en mineral ANALISTA: Héctor Mario Gutiérrez

CONSECUTIVO DE ANALISIS: RS5-03

FECHA: 17/07/03

806686 15.586
806687 670
806688 <391
806689 19.525
806690 7339

Observaciones. El limite de deteccidn del equipo es 391 ppm. Los resultados corresponden
exclusivamente a la muestra recibida y no a otro material de la misVma procedencia.
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Ensaye al fuego de oro y plata

Introduccién

Fundicioén es la operacion metaltirgica por medio de la cual los minerales o me-
tales y aleaciones son sometidos a procesos térmicos de alta temperatura para
que cambien de estado solido a estado liquido, con o sin adiciéon de materiales
fundentes que contribuyan con el cambio.

Cuando se funden minerales metélicos con fundentes se presentan reacciones
diversas de caracter reductor, oxidante o neutro, cuyo efecto resultante es un
metal o una aleaciéon metalica, generalmente llamada builldn, y una fase vitrea
llamada escoria, y en ocasiones unas fases intermedias llamadas matte y speis
(Duran, 1958).

La ganga mds comun en minerales auriferos y argentiferos la constituye el cuarzo
y silicatos en general, pero también son frecuentes los minerales que contienen
o6xidos de hierro, cobre, manganeso, carbonatos de calcio y sulfuros metalicos.
Durante su fundicion se escorifican estos componentes mediante la formacion
de silicatos y borosilicatos complejos. Los metales preciosos constitutivos quedan
aleados en un buillon y permanecen inalterados quimicamente durante la fundi-
cién, ya que no reaccionan con los materiales fundentes a tales condiciones y ello
permite que al final queden metalizados y separados de la escoria.

El ensaye al fuego es una rama del analisis quimico cuantitativo, por el cual se
determina la proporcion de un metal en un mineral o producto metalargico con
ayuda del calor y de reactivos secos. Este método se aplica hoy principalmente a
la determinacién de oro, plata y metales del grupo del platino.

El ensaye al fuego de oro y plata depende principalmente de:

« El alto grado de solubilidad de estos metales en plomo metalico fundido y su
casi completa insolubilidad y asociacién quimica en escorias de conveniente
composicion.

« La marcada diferencia de gravedad especifica entre los dos liquidos de la fun-
dicién: plomo y escoria; lo cual permite la separacion de los metales preciosos
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que van con el plomo fundido al fondo, separandose de la escoria que se coloca
superficialmente.

« Elhecho de que el plomo puede ser practicamente removido y separado de los
metales preciosos, por medio de un procedimiento térmico oxidante llamado
copelacién.

« La diferencia de reactividad del oro y la plata en 4cido nitrico, lo cual permite
su separacidn entre si.

El peso que se ha definido como estandar en los ensayes al fuego de oro y plata
es de 30 g de material a analizar, de tal forma que con la fundicién se obtenga un
botdn de plomo, de 30 g de peso que tendra disuelto en su seno los metales pre-
ciosos Este boton de plomo se somete a un proceso térmico llamado de copelacién
cuyo objetivo es absorber el plomo en la copela, dejando expuesto el boton de oro,
plata y demas metales preciosos presentes en el material de ensayo.

El botén de oro y plata se somete a digestion con acido nitrico para disolver la
plata, de tal manera que el boton final es el oro que estaba presente en el material
analizado.

La composicion de la carga fundente a utilizar depende del caracter del material
de andlisis. En este sentido al material a analizar se le debe conocer de antemano
su cardcter oxidante, reductor, dcido (Alta proporcion de SiO,) o basico; y asi
definir la mezcla fundente., la cual debe compensar ese caracter de tal manera
que resulte una mezcla

La literatura agrupa los materiales en distintas clases para las cuales recomienda
las correspondientes cargas fundentes (Bugbee, 1981).

En ocasiones el material a analizar presenta componentes que por su propor-
cién o caracter ponen dificultades al ensaye al fuego. En algunos de estos casos
es recomendable hacer una calcinacion previa del material a fin de neutralizar la
accion de estos compuestos.

Cuando el boton resultante es de un tamaiio tal que aunque se perciba se hace
inmanejable, se puede barrer de la copela a un vaso de precipitacién y atacarlo
directamente, primero con acido nitrico y luego con agua regia para leer plata y
oro por espectrometria de absorcién atomica.

Equipos

Balanza de 0,01 g de precision (figura 12.1a), balanza micrométrica de 0,000001 g
de precision (figura 12.1b) y horno de fundicién y copelacién (figura 12.1c).
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Figura 12.1. a. Balanza de 0,01 g de
precision. b. Balanza micrométrica de
0,000001 g de precision. c. Horno de
fundicion y copelacion.

Insumos

Acido nitrico concentrado, 4cido nitrico al 10%, agua desmineralizada, bérax
(Na,B,O,), carbén o harina de trigo; carbonato de sodio(Na,CO,), clavos, cloruro de
sodio como cobertor, litargirio (PbO), nitrato de sodio o potasio y silice (SiO,).

Otros

Acetatos para movilizar o recoger muestras, aspirador de plastico, bandeja para
manejar copelas (figura 12.2a); copela para absorber plomo y pinzas para crisoles
de arcilla (figura 12.2b); cinta para medir pH; crisol de arcilla, pincel, suspension de
o6xido de hierro para marcar crisoles de arcilla (figura 12.2¢); crisoles de porcelana
(figura 12.2d); pinzas para crisoles de porcelana; Payonera: molde de hierro para
material fundido (figura 12.2e); yunque, martillo y pinzas para separar copela y
escoria (figura 12.2f); yunque y martillo de acero inoxidable para limpiar boton
precioso (figura 12.2g), y vasos de precipitacion.
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Guia metodoldgica
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Figura 12.2. a. Bandeja para manejar
copelas. b. Copela para absorber plomo y
pinzas para crisoles de arcilla. c. Crisol de
arcilla, pincel, suspensién de 6xido de hierro.
d. Crisoles de porcelana, pinzas para crisoles
de porcelana. e. Payonera. f. Yunque para
separar copela y escoria, martillo y pinzas.
g. Yunque y martillo de acero inoxidable para
limpiar boton precioso.
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Elementos de seguridad
En la figura 12.3 se muestran los elementos de seguridad.

Figura 12.3. Guantes de material refractario,
guantes para manejo de soluciones, gafas
con filtro ultravioleta, delantal de material
refractario y careta.

Procedimiento

Preparacion de la muestra fundente

Caracterizacion del material a analizar. Para materiales convencionales, y con un
microscopio, 0 como minimo con una buena lupa, una persona con conocimientos
bésicos de las caracteristicas fisicas de los minerales, puede determinar la clase
de material del que se trate y asi decidir entre las mezclas fundentes propuestas
la que se corresponda.

Preparacion de la muestra

1. Se seca el material.

2. Se tritura y se muele el mineral hasta un dgy de 150 micrones.
3. Se cuartea (figura 12.4).

4. Se pesan 30 g de mineral (figura 12.1a).

5. Se prepara el crisol de arcilla y se marca (figura 12.2¢).

Figura 12.4. Proceso de cuarteo.
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Fundicién
1. Se pesan los fundentes segtin la caracterizacién de la mena y se homogeneiza
en una bolsa (figura 12.1a).
2. Se lleva la carga fundente al crisol y se adiciona la muestra. Se homogeneiza
con una espatula mientras se gira el crisol hasta que la mezcla sea uniforme.
3. Se cubre el crisol con sal o bérax. El crisol no se debe llenar mas de los % de su
capacidad.
. Se lleva el crisol al horno vy se calienta hasta 600 °C (figura 12.5a).
. Se deja a 600 °C por 20 min.
. Se incrementa la temperatura hasta 1100 °C.
. Se deja a 1100 °C hasta la total fundicién del material.
. Se pasa el material fundido a las Payonera caliente y cubierta con parafina (figura
12.5b).
9. Se deja enfriar para separar el botén de plomo y la escoria.
10. Se da forma de dado al boton de plomo mediante martilleo (figura 12.5c¢).

o O\ Ul

Figura 12.5. a. Crisol a fundicién.
b. Vaciado del material fundido en la
payonera. c. Separacion del botén de
Plomo de la escoria y moldeado mediante
martilleo.

Copelacion

1. Se precalienta la copela en el horno copelador hasta 200 °C.

2. Se coloca cuidadosamente el botén en la copela y cerrar el horno (figura
12.6a).

3. Se incrementa la temperatura hasta alcanzar 600 °C hasta lograr la total fundi-
cién del botén de plomo (figura 12.6b).
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. Se incrementa suavemente la temperatura hasta alcanzar 900 °C. Se vigila que

el procedimiento no genere ebullicién violenta del fundido.

. Se retira la copela una vez se haya copelado todo el plomo y aparezca la perla

de oro y plata.

. Se lamina el botén para facilitar el pesaje (figura 12.6¢).
. Se pesa el boton en la balanza micrométrica (figura 12.1a).

Figura 12.6. a. Copelacién. b. Ebullicion
normal del Plomo durante la copelacion
c. Botén laminado.

Digestion de la plata

O 00 N O Ul » W N —

. Se lleva el botén de oro y plata a un crisol de porcelana (figura 12.7).
. Se adiciona de 10-15 mL de HNO, al 10%.

. Se deja en digestion durante 10 minutos a 95 °C, aproximadamente.
. Se lava el botén y se adiciona HNO, concentrado.

. Se calienta por 10 min., aproximadamente.

. Se retira el acido y se adiciona agua desmineralizada.

. Se lava con agua repetidamente hasta que el pH sea neutro.

. Se seca el botdn resultante.

. Se pesa el botén en la balanza micrométrica.

10. Se verifica que el peso del oro equivalga como minimo a la cuarta parte del peso

del botén de oro y plata, si ésta proporciéon es mayor, hay que encuartar.
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Figura 12.7. Digestion de la plata.

Encuartacion

1. Se realiza la encuartacidn si la relaciéon de plata-oro es menor de 3:1.

2. Se adiciona una cantidad de plata tal que la proporcion plata/oro sea mayor de
3:1. El recipiente utilizado para esto puede ser una copela.

3. Se funde en un solo botén el botén de oro y la plata adicionada. Esta fundicién
puede hacerse en un horno o puede utilizarse un soplete de mano.

4. Se repite el procedimiento de digestion de la plata.

Protocolo
En el siguiente diagrama de flujo se describen los pasos a seguir en la determina-
cién de oro y plata por via seca.

Se vacia la mezcla en Payonera,
+ se deja enfriar, se calientan las copelas,
Se prepara la muestra: se cuartea, se se separan el botén de pb y la escoria
pesan 30 g, se caracteriza, se tritura, y se +
muele, se define carga fundente de acuerdo
a caracteristicas del mineral Copelacion
v v
Se pone el dado de Pb en la copela y se
Sulfuros > ; . lleva a la mufla a 900 °C
30% P st p Fin v
- Se lamina el botén de Au-Ag y se pesa
v
NO
4 Relacion
a NO Fin
Fundicién Ag/Au>3:1 P NO D
2 v
Se mezclan mineral y fundentes en el
crisol, se cubre con Bérax st
v v
Se lleva la mufla a 1100 °C Digestién con
- HNO,
Se calienta la Payonera y se cubre con parafina +
| Se pesa el botdn de Au y se hacen los calculos
v
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Calculos

Para obtener el valor del tenor de oro y plata se divide el peso del botén de oro en
gramos obtenido entre el peso inicial de la muestra, para expresar el resultado en
unidades de concentracion en gramos de oro por tonelada de mineral se multiplica
por el factor 10°.

Peso del botén de oro (g)

Tenor oro (g/t) = * 10°.

Peso de la muestra (g)

Tenor plata (en g/t) =
Peso botén de oro y plata (g) — Peso botén de oro (g)

%106,
Peso muestra (g)

Resultados

Reporte de prueba

A continuacidn se presenta el reporte de resultados (tabla 12.1) de un analisis
de ensaye al fuego realizado a muestras provenientes de la region de La Llanada,
departamento de Narifio.

Tabla 12.1. Reporte de prueba
INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA

LABORATORIO DE QUIMICA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI

PROYECTO: Arenas de la LLanada FECHA: 18/04/08

TECNICA DE ANALISIS: Ensaye al fuego ELEMENTO A DETECTAR: Oro y plata
439A 21,50 1’ N.D. 0,191 8,88 0,00 15,04
4398 23,30 1” N.D. 0,483 20,73 0,00 15,04
440A 21,50 2’ 0,023 0,128 5,95 1,07 5,80
440B 21,20 2" N.D. 0,1197 5,65 0,00 5,80
441A 23,00 3 N.D. 0,027 1,17 0,00 2,43
441B 23,10 3” N.D. 0,085 3,68 0,00 2,43
442 40,80 4 0,1825 0,0405 0,99 4,47 0,99
443 31,90 5’ 0,074 0,0385 1,21 2,32 1,21

Contintia
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Continuacién

444 20,80 6’ N.D. 0,012 0,58 0,00 0,58
445 14,70 7' 0,175 0,0285 1,94 12,07 1,94
446 11,70 8’ N.D. 0,00 0,00 0,00 0,00
447 30,90 9’ 0,0545 0,035 1,13 1,76 1,13
448 19,80 10’ N.D. 0,004 0,20 0,00 0,20
449A 23,34 11’ 0,0635 0,0265 1,14 2,72 1,10
449B 26,20 11” 0,1495 0,028 1,07 5,71

Borax 10 10

e m 20

Nitrato 1 2

Litargirio 70 80

Harina 7 7

Observaciones. Las muestras (439, 440, 441) se sometieron a tostacién a 450 °C, se les adiciona
carbén, y luego se subié nuevamente la temperatura a 700 °C y se apag6 con el fin de volatilizar
el arsénico y telururos presentes. La adicién de carbonato se hace de acuerdo a la cantidad del
material a fundir (igual peso)
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Tratamiento de las aguas residuales en el laboratorio

Introduccién

Seleccion del proceso de tratamiento de aguas residuales

Existe un enorme numero de procesos de tratamiento de aguas residuales; por
tanto, es importante seleccionar el proceso mas adecuado de acuerdo con el tipo
de aguas residuales y el objetivo del tratamiento. Si después de realizar una es-
pecie de prueba no se logran suficientes resultados, se recomienda considerar la
posibilidad de aplicar un proceso de alto grado de tratamiento, como adsorcion,
intercambio idénico, etc.

Métodos de tratamiento fisicoquimico

Los métodos de tratamiento de aguas contaminadas se pueden clasificar en dos
grupos principales: los métodos fisicoquimicos y los biolégicos. Generalmente,
las aguas residuales que contienen sustancias organicas se procesan por métodos
bioldgicos, pero se requieren operaciones fisicoquimicas, como las operaciones
unitarias de separacion solido-liquido o absorcion de oxigeno, que se integran al
proceso de tratamiento.

Las sustancias contaminantes se clasifican en sustancias suspendidas y disueltas.
A su vez, se clasifican en organicas e inorganicas.

Los objetivos del tratamiento de las aguas residuales son descomponer, sepa-
rar del agua y concentrar las sustancias contaminantes aplicando métodos que
se combinan: fisicoquimicos y bioldgicos. Los objetivos se pueden agrupar de la
siguiente manera:

» Separacion sdlido-liquido (sustancias suspendidas, aceite, etc.).
« Descomposicion por oxidacion o reduccion de sustancias organicas y reductoras

(DBO, DQO, etc.).

+ Regulacion del pH.

« Eliminacién de sustancias nocivas.

« Eliminacién de sales nutrientes inorgdnicas (principalmente fosfatos, nitratos).
 Tratamiento y disposicién de lodos.
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Método de tratamiento de sustancias nocivas

Cuando se trata de compuestos quimicos, se utilizan las tecnologias para des-
composiciéon o conversion en sustancias inocuas; cuando se trata de sustancias
que se regulan por el nombre de sus elementos, como metales pesados que no
pueden descomponerse mas, se utilizan tecnologias que los eliminen de las aguas
residuales. Entre las sales de metales pesados y las sales de acido mineral, sus sales
de nitratos son ficilmente solubles, mientras que sus sales de sulfatos, carbonatos
e hidréxidos (6xidos) son dificilmente solubles.

Entre los compuestos quimicos organicos, pueden descomponerse facilmente
los iones de cianuro o los bencenos. Es imposible descomponer los compuestos
quimicos organicos de cloruros, agroquimicos, cloruro de polibifenilo (PBC),
con los métodos de tratamiento bioldgico aplicados a los compuestos organicos;
a veces son dificiles de descomponer aun con métodos fisicoquimicos, como
oxidacién por cloro, oxidacién por ozono y oxidacién por electrdlisis. Aunque
se han descubierto algunas tecnologias que logran descomponerlos, en muchas
ocasiones, no son aplicables por costo e instalacién. Lo que requiere mayor aten-
cién es el tratamiento posterior de los adsorbentes usados o el de los lodos que
contienen sustancias nocivas. En el caso de que se lixivien sustancias nocivas de
estos residuos, no se puede aplicar la disposicién por entierro.

Los tratamientos de estabilizacién, de reduccién de volumen o de conversion
a recursos para los lodos que se descargan de las instalaciones de tratamiento de
aguas residuales seran cada dia mds importantes para la prevencion del medio
ambiente y el aprovechamiento racional de los recursos.

Caracterizacion de las aguas residuales de los laboratorios

Existen dos laboratorios que generan aguas residuales que deben tratarse: el de
quimica y el de metalurgia. En estos se producen los siguientes tipos de aguas
residuales:

+ Aguas acidas (metales pesados: Cr, Zn, Cu).

« Aguas basicas (cianuradas).

» Aguas organicas acidas (MIBK).

P
Organicas {Acidas, de bajas concentraciones con MBIK.
imi . , -
Quimica ) Acidas: HCI, HNO,, H,S0,, iénes metalicos.
Inorganicas )
Laboratorios Alcalinas.

, ] Acidas, de descomposicién de minerales.
Metaldrgia Inorganicas

Alcalinas, de procesos de cianuracion.
—
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Tratamientos de aguas cianuradas

Alcance y campo de aplicacion

Dependiendo del proceso industrial de donde provengan las aguas de desecho,
contendran concentraciones variadas de cianuro y de metales pesados coexistentes
por lo que facilmente se forman complejos a partir de estos elementos pesados
con el cianuro.

Especificamente las operaciones de extraccion aurifera generan materiales de
desperdicio que deben ser tratados para evitar riesgos de contaminacién que
presenten los constituyentes toxicos, como los diversos compuestos del cianuro,
los iones metalicos toxicos y los excesos de pH, bien sea en la superficie o en los
afluentes cercanos al lugar donde se realiza la operacion de beneficio.

Para el tratamiento de residuos que emplea la cianuracién como proceso de
lixiviacion del oro se utilizan varios métodos: el método cloroalcalino, el método
del peréxido de hidrégeno, el método del acido de Caro, tratamientos biolégicos,
seguidos de la adicion de una solucién de sulfato ferroso, lo que permite disminuir
considerablemente el cianuro libre y la mayoria de los compuestos de cianuro.

Compuestos del cianuro y propiedades quimicas
Entre los compuestos del cianuro, estdn las sales metalicas del 4cido cianhidrico
(HCN) y las sales complejas de cianometales combinados por el ién cianuro (CN-)
en exceso y metales, entre otros. Estos compuestos de cianuro, aunque tienen
diferentes tamafios, forman iones de compuestos de cianuro libres cuando estan
presentes en solucién; por eso son toxicos.

Entre sus propiedades quimicas estan:

+ La fdcil tendencia a formar dcido, ficil oxidacién con KMnO, y cloro ga-
seoso (en estas condiciones y en solucién alcalina, el NaCN se convierte a
CO,yN,).

+ Lasolucion acuosa diluida presenta alcalinidad al hidrolizarse y otro acido
débil libera HCN en presencia de CO,;:

2NaCN + CO, + H,0 — Na,CO, + 2HCN

Ademas, forma complejos ciano al disolver metales nobles como el oro y la plata
en baja presencia de oxigeno:

8NaCN + 4Au + O, + 2H,0 — 4Na[Au(CN,)] + 4NaOH
Las sales de metales pesados con cianuro son comparativamente insolubles, pero

el cianoquilato es soluble en agua. En elementos que son muy estables, vuelve a
un estado extremadamente estable y forma un compuesto quelato.
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Estos compuestos de cianuro pueden convertirse en sustancias inofensivas a
través de descomposicion por oxidacidn, pero para los compuestos que forman
quelatos especificos, se requiere usar otros métodos, ademas de la descomposicidon
por oxidacién (método de Prussian Blue, método de intercambio iénico, método
de combustion), para tratarlos por completo.

Para la descomposicion del cianuro proveniente del cianuro libre y del cianuro
complejo, se utiliza el método cloroalcalino. El cianuro libre proveniente de las
sustancias de NaCN y del KCN, quelatos de Cu, Zn y Cd, del tipo:

Na,[Cu(CN)], Na,[Zn(CN)*], Na,[Cd(CN)*]

Los quelatos de hierro, cobalto y oro no se pueden descomponer bajo existencia
de cloro; en exceso son estables; no se puede emplear el método de adsorcion y el
método de formacion de cloruros de dificil solubilidad.

Para eliminar eficientemente las formas de cianuro, de acuerdo con el tipo de
clase de agua que va a tratarse, se debe aplicar el método de descomposicién de
las concentraciones de cianuro.

Método cloro-alcalino
El método mas ampliamente usado es el método cloroalcalino, en que el cianuro
se descompone en dos etapas mediante la adicion de cloro a pH alcalino seguido
de otro proceso que anade cloro en pH neutro. Generalmente, el cloro se usa como
hipoclorito de sodio. El control de la adicién de reactivo se lleva a cabo a través
de la medicién de los valores de potencial de oxido-reducciéon (ORP) y potencial
de hidrogeniones (pH).
Las dos reacciones que se producen son:

1. pH > 10 y ORP de 300 a 350 mV
NaCN + NaOCl — NaCNO + NaCl

2. pH 7-8 y ORP de 600 a 650 mV.

2NaCNO + 3NaOCl + HO—=N, + 3NaCl + 2NaHCO,
NaHCO, — NaOH + CO,

A partir de las ecuaciones 1y 2 se tiene:

2NaCN + 5NaCl + H,O —= N, + 5NaCl + 2NaHCO,

Como puede observarse, finalmente el cianuro se descompone en diéxido de
carbono y nitrégeno. En la primera reaccidn es necesario ajustar a un pH > 10,0
para promover la hidroélisis del cloruro de ciandégeno (CNCI), compuesto muy
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volatil y con toxicidad de un tercio respecto al acido cianhidrico (HCN), el cual
se hidroliza rapidamente a idn cianato (CNO"):

NaCN + NaOClI + H,0
—= CNCI + 2NaOH —= NaCNO + NaCl + H,0

En la segunda reaccion se ajusta a un pH neutro para acelerar la reacciéon de
descomposicion del cianato, que es lenta, a pH alcalino. Para la primera reaccion,
el tiempo es 10 minutos aproximadamente y para la segunda es 30 minutos.

Para la descomposicion del cianuro por el método cloroalcalino, si se grafica el
valor de ORP vs la adicién de Cl, en la primera descomposicion se observa que el
valor de ORP se eleva por el exceso de cloro al final de la reaccion; pero si se baja
el pH, el cianato y el cloro en exceso reaccionan y el pH baja otra vez. Si el cianato
se descompone por completo, usando exceso de cloro, el ORP se incrementa otra
vez mas.

Método del peréxido de hidrégeno
El perdxido de hidrégeno, en presencia del catalizador de cobre, puede oxidar los
cianuros simples, facilmente disociables y complejos. Las reacciones son:

CN~+HO,— CON +H,0
Cu*’ + 5CN-— 2Cu(CN)?* + CNO™ + H,0
2Cu(CN)*32 +7H,0, = 2Cu** + 6CNO + 6H,0 + 20H ™~

El i6n cuprico liberado reacciona con el i6n hidréxido y se precipita como
hidréxido de cobre:

Cu™+20H™ —> Cu(OH),
La precipitaciéon de hidréxidos consume alcalinidad y, por tanto, debe estar
controlandose por medio de la adicién de hidréxido de sodio.
El i6n ctprico también precipita el ferrocianuro como ferrocianuro cuprico:

2Cu** + Fe(CN)*? — CuFe(CN),

El cianato formado por la oxidacidn del cianuro se convierte en diéxido de
carbono y amonio:

CON™ +2H,O0 — CO;2 + NH,*
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En la reaccién se consume de peroxido en peso entre 5 y 8 veces respecto al
peso del cianuro presente, debido a que otras especies, como los sulfuros, sulfatos
y tiocianatos, también se oxidan.

El rango 6ptimo del proceso es: pH entre 9,5y 11,0, concentracioén de cobre < a 25
ppm y tiempo de reacciéon de 3 horas, después de lograr la conversion a cianato.

El efluente de este tratamiento requiere remover formas de cianuro que no se
han transformado y remover metales. Generalmente se aplica el proceso de co-
precipitacion adicionando sulfato férrico. Este proceso se lleva a cabo en forma
6ptima en un pH de 5 a 6; el sulfato ferroso adicionado esta en una proporcién
de 0,5 a 5 moles de Fe por mol de CN™.

Reactivos
Peroxido, 35 %, acido sulftrico diluido (1:5) y hidréxido de sodio 1M.

Equipos
Plancha agitadora, extractor, medidor de ORP, medidor de pH, bureta y croné-
metro.

Método de tratamiento y seguimiento

Se mide pH, ORP y concentracién de cianuro libre durante toda la operacion de
adicién del perdéxido de hidrégeno al 35% para detener la reaccion en determi-
nado tiempo y medir la velocidad de conversion del cianuro a cianato. Se toman
10 ml de muestra y se adiciona 1 ml de acido ascérbico al 10% (el dcido ascorbico
actua como agente reductor). En el momento de la desaparicion del cianuro, se
deja continuar la reaccidn de hidrdlisis de los cianatos por tres horas y se mide
la concentraciéon de cianuro libre y total. La concentracion final de cianuro total
permite calcular la adicién de sulfato de hierro en una proporcion 0,5 a 5 moles
de Fe*? por cada mol de cianuro cuantificado. Al final del tratamiento, se mide
cianuro total y libre del sobrenadante.

Descripcion de los procesos y operaciones unitarias
empleadas en Ingeominas, Cali

Reacciones principales de 6xido-reduccion

El tratamiento de las aguas residuales se basa en reacciones de precipitacion y de
descomposicion para el control de los iones presentes. Las condiciones propicias
para el desarrollo de estas reacciones las proporciona el sistema mediante la gene-
racion del pH y el potencial Redox, mediante la adiciéon automatica de reactivos
oxidantes, reductores, acidos y basicos segun se requieran, y mediante el control
automatico con electrodos de pH y ORP.
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Control del cromo (Cr+¢)

Reductor: NaHSO,
Reaccion:

Cr207 +SO7? +3SO, = Cr(SO,)+SO? + HO
7 4 2 20y 4 2

En el rango donde la curva se hace mas pendiente (figura 13.1), la reacciéon
transcurre con una cinética muy baja. Se puede observar que cuando la diferencia
de potencial final es 300 mV, la reaccién ocurre y se completa, lo cual se nota con
el cambio de pendiente observado en la figura 13.1. En este punto, el pH tiene un
valor aproximado de 2,2.

Cambio de ORP en la reduccién de Cr*¢
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ml NaHSsO, Figura 13.1. Seguimiento del ORP y el
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pH durante la reduccién del cromo.
Control de cianuro (CN)

Reductor: NaOCl
Reaccién 1: pH10

CN™ + NaOCl —= CON ™ + NaCl

Esta reaccién finaliza cuando se alcanza un ORP entre 300-350 mV.
Reaccién 2: pH 7-8

2CON™ + 3NaOCI. H,0 — Na + 3NaCl + 2HCO,”
(NaHCO,—= OH™ + CO,)

Esta reaccion concluye cuando se alcanza una diferencia de potencial de 600
a 650 mV.
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Reaccién completa:
2NaCN + 5NaOCl + H0 —= N, + 5NaCl + 5NaHCO,

La oxidacion del CN se lleva a cabo en dos etapas y finaliza totalmente cuando
se alcanza un potencial de 6xido-reduccion de 600 mV, como se observa en la
figura (13.2).

Cambio de ORP en la occidacién del CN

1050 15
900
+12
_ 750
>
E 600 19 o
o o
g 450 6
300 1
3
1501
) . : ; ; ° ) o
[ 20 0 60 80 100 Figura 13.2. Seguimiento del pH y
ml Naocl el ORP durante la descomposicién del
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Control del mercurio (Hg)
Reactivo precipitante: MHG(RNaS)
Reaccidn:

Hg** + S — HgS (precipita)

No se aprecia un cambio de potencial al producirse la precipitacion. Esta figura
es importante porque muestra los cambios de potencial al ir aumentando el pH,
lo que se requiere en la planta de tratamiento de aguas (figura 13.3).

Cambio de ORP en la precipitacion de Hg
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mercurio.
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Filtracion
Proceso de separacion de particulas sélidas suspendidas en un liquido, forzando la
mezcla a través de una barrera porosa. Esta barrera puede ser un tejido de estruc-
tura muy espesa, una tela de alambre metalico o (a escala mucho menor) una fina
membrana de plastico de elevada porosidad (varios millones de poros/cm?). Las
suspensiones de arcilla se filtran por electroforesis de flujo forzado. Muchos mate-
riales fibrosos o particulados (a menudo llamados adyuvantes de filtraciéon) pueden
efectuar la filtracion. Por ejemplo papeles especiales, tierras diatomaceas, etc.
Casi siempre la filtracién forma una capa (o torta) de particulas sélidas en la
superficie de un cuerpo poroso que es con frecuencia una tela que forma el medio
de filtracién. Una vez formada esta capa, su superficie actia como medio de filtro,
de modo que los solidos se depositan y se agregan al espesor de la torta, mientras
el licor pasa por ella.

Flotacion

Proceso para separar los minerales de las rocas superfluas o los distintos sélidos
entre si. Esto se consigue por agitacion del solido pulverizado en agua, aceite y
productos quimicos de flotacion. Si se eligen adecuadamente, estos producen
la humectacion de ciertas particulas sélidas por el aceite, en tanto que las otras
permanecen sin humedecer. Estas ultimas son llevadas a la superficie por las bur-
bujas de aire; entonces, se separan de las particulas humedecidas. Con frecuencia
se aflade también un agente espumante, el cual estabiliza las burbujas formando
una espuma que puede separarse del liquido con facilidad. Este proceso se conoce
como flotacién por espuma.

Floculacién

La combinacién o agregacion de particulas soélidas suspendidas de modo que
formen pequefios grumos o mechones de aspecto parecido a la lana. El término
se usa vagamente como sinénimo de coagulacion. Con frecuencia, los requisitos
de claridad del sobrenadante dictan alguna forma de floculacion para retirar las
particulas divididas finamente que, de otro modo, permanecerian en el efluente. La
floculacién se logra, por lo comun, por medios mecanicos o quimicos, aunque se
puede utilizar un campo magnético en ciertas particulas que contengan hierro.

Floculante

Sustancia que induce a la floculacién. Los floculantes se utilizan en purificacio-
nes de agua, tratamiento de desperdicios liquidos y otras aplicaciones especiales
(floculantes inorganicos con cal, alumbre y cloruro férrico). Los polielectrolitos
son ejemplos de floculantes organicos.
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Electrolisis

Descomposicion de sustancias ionizables por medio de una corriente eléctrica.
El compuesto se desdobla en iones positivos y negativos, los cuales emigran y se
acumulan en los electrodos negativo y positivo.

Electrolito
Sustancia que cuando estd en forma de solucion o fundida, se disocia en iones,
conduciendo entonces la corriente eléctrica (por ejemplo, H,SO,).

Adsorcion

Adherencia de los atomos, iones o moléculas de un gas o un liquido a la superficie
de otra sustancia, llamada adsorbente. Los sistemas mds conocidos son gas-sélido
y liquido-sélido. Los materiales finamente diluidos o microporosos con gran area
de superficie activa son fuertes adsorbentes y se utilizan para eliminar colores,
olores y vapor de agua (carbdn activado, alimina, silica gel). La fuerza activa de
adsorcidn es relativamente pequefia (del orden de las fuerzas de VanderWaals).
Cuando estan presentes moléculas de dos o mas sustancias, las de una sustancia
pueden ser adsorbidas mas facilmente que las de las otras. Este fendmeno se llama
adsorcion preferente.

Adsorbente
Sustancia que tiene la facultad de condensar o retener moléculas de otra sustancia
en su superficie.

Carbén activado

Una forma de carbén amorfa, caracterizada por su gran capacidad de adsorcion de
gases, vapores y solidos coloidales. El carbon activado se obtiene por destilacion
destructiva de madera, conchas, huesos de animales u otros materiales carbona-
ceos. Se activa por calentamiento a 800-900 °C con vapor o didxido de carbono,
que da como resultado una estructura interna porosa (semejante al panal de miel).
La superficie interna de carbon activo se calcula en unos 334,5 m? por gramo; la
densidad varia entre 0,08 y 0,5 g/cm”.

Sedimentacion

La Sedimentacion es el retiro de particulas sélidas suspendidas de una corriente
de liquido, mediante el asentamiento por gravedad. Este campo se puede dividir
entre las dos operaciones funcionales de espesamiento y clarificacion. La finalidad
primordial del espesamiento es incrementar la concentraciéon de una cantidad
relativamente grande de sélidos suspendidos en una corriente de alimentacion,
mientras que la de clarificacion es retirar una cantidad relativamente pequefia de
particulas finas suspendidas y producir un efluente claro.
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Equipos e insumos

Caracteristicas de diseiio del equipo

En la figura 13.4 se puede observar el esquema representativo de las partes cons-
titutivas y la distribucién de la planta.

Figura 13.4. Planta de tratamiento de aguas
residuales de laboratorio.

Capacidad de tratamiento

1. 100 litros por ciclo (reactor).

2. 50 litros/hora (tratamiento final).

3. Incluidas la precipitacion de fléculos (3 horas) y la filtracién. Cada ciclo de 20
litros de solucidn residual tratada puede tardar 6 horas.

Descripcion del sistema de la planta
La planta consta de los siguientes accesorios:

Tanque de almacenamiento de H,SO,. Este tanque almacena el H,SO, a una con-
centracion del 10% (figura 13.5).

Tanque de almacenamiento del reactivo MHG. El reactivo MHG es ajustado a una
concentracion de 20 g/l y se almacena en este tanque (figura 13.5).

Tanque para almacenar PAC. Una solucion estandar de PAC crudo, como se pro-
duce en la fabrica, es almacenada en este tanque (figura 13.5).

Tanque para almacenar el coagulante. El coagulante es ajustado a una concentracién
de 1 g/ly se almacena en este tanque (figura 13.5).

Tanque para almacenar el NaOH. El NaOH ajustado a una concentracién del 10%
es almacenado en este tanque (figura 13.5).

Tanque para almacenar NaHSO,. El NaHSO,, es ajustado a una concentracion de
100 g/l y se almacena en este tanque (figura 13.5).

Tanque para almacenar NaOCI. El NaOCl al 12% que viene directo de fabrica es
almacenado en este tanque (figura 13.5).
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Tanque para almacenar floculante. El reactivo de flotacion ajustado a una concen-
tracion de 0,2 cm’/L es almacenado en este tanque (figura 13.5).

Reactor. En este se reciben las aguas residuales segun el ciclo que vaya a tratarse
(alcalino o 4cido) y se realizan las reacciones de descomposicidon de sustancias
nocivas (figura 13.5).

Tanque electrolitico. El tanque esta compuesto por dos anodos (laminas de alumi-
nio puro) y cuatro catodos (laminas de acero inoxidable SUS304). Se hace pasar
corriente directa sobre ambos polos del rectificador. Los metales pesados disueltos
en muy pequefas cantidades en el agua residual, son convertidos en hidréxidos
mediante electrélisis (llegan a ser insolubles) al mismo tiempo que son atrapa-
dos en hidréxido de aluminio, el cual es producido por disolucion del énodo de
aluminio, que tiene una caracteristica de flotacion fuerte y forma fléculos. Esta
solucion es enviada luego al flotador (figura 13.5).

Flotador. Este tanque esta compuesto de dos 4nodos (laminas de platino enchapado
en titanio) y tres catodos (ldminas de acero inoxidable SUS304) y se hace pasar un
voltaje de corriente directa sobre ambos polos de un rectificador. Una cantidad de
floculante fija se adiciona continuamente para la flotacion electrolitica en el tanque
de electrolisis para promover la floculacion y el crecimiento de los floculos; estos
son convertidos en espuma con finas burbujas de hidrogeno gaseoso generados
desde los polos del catodo y también por agitacion del aire. Esta espuma se separa
del liquido y se lleva al tanque de filtracion para separar las particulas solidas del
liquido (figura 13.5).

Tanque de filtrado. Después de la reaccidn el agua residual y la espuma que sale
del flotador electrolitico extraida por un raspador de espuma. Se filtran en este
tanque. El filtrado se envia a microfiltraciéon, mientras el lodo es removido por
un filtro (figura 13.5).

Tanque de solucién filtrada. La Solucién del tanque de filtracion es almacenada
temporalmente en este tanque y luego es enviada al flotador electrolitico por medio
de una bomba (figura 13.5).

Cdmara de mercurio. Cimara llena con resina para adsorcién de mercurio (ALM
25), la cual forma un fuerte lazo con el mercurio (figura 13.5).

Cdmara de carbén activado. Camara llena de carboén activado que, por medio de
una fuerte adsorcion fisicoquimica, remueve el cromo, el material organico, los
aceites y otros elementos y desodoriza y decolora para producir una solucion
limpia (figura 13.5).

Microfiltros. Los microfiltros remueven los s6lidos suspendidos remanentes en el
liquido sobrenadante del electrdlito (figura 13.5).

Tanque de agua tratada. El agua tratada proveniente de la camara de resina de
intercambio idnico se almacena temporalmente en este tanque y se descarga fue-
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ra de la planta (figura 13.5) después que su calidad ha sido confrontada con la
reglamentacion nacional para vertimientos (articulos 72 y 74 del capitulo VI del
decreto 1594 de 1984).

Tanques de depdsito de aguas residuales. Las aguas residuales clasificadas en solu-
ciones acidas y alcalinas son almacenadas temporalmente en sus tanques respec-
tivos; una cantidad fija de agua residual es enviada al reactor por medio de una
bomba (figura 13.5).

Figura 13.5. Las partes numeradas corresponden a: 1.Tanque H,S0,; 2. Tanque MHG; 3.Tanque
PAC; 4.Tanque coagulante; 5. Tanque NaOH; 6. Tanque NaHSO,; 7. Tanque NaOCI; 8. Tanque
floculante; 9. Reactor; 10. Tanque electrolitico y flotador; 11. Tanque de filtrado; 12. Camara

de mercurio; 13. Camara de carbon activado y 14. Microfiltros; 15. Tanque de agua tratada; 16.
Tanque de agua acida y 17. Tanque de agua alcalina.

Reactivos y accesorios requeridos para el funcionamiento de planta
Reactivos (MHG, flotador R-1, coagulante, PAC, H,SO , NaOH, NaHSO,, NaOCl);
electrodo de aluminio; microfiltro, filtro Cloth; carbén activado, y resina para
adsorcién de mercurio.
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Descripcion de algunos reactivos

MHG: es un reactivo usado para remover mercurio; es una sal compleja y organi-
ca. Su componente principal es un compuesto organico sulfuroso (reactivo para
sulfitacion o sulfuro de sodio) que remueve metales pesados.

PAC (Poli cloruro de aluminio): el principal componente es [AL(OH), CI_ ]m.
Tiene una alta densidad y nticleos de condensacion polimérica estables. Es efectivo
para el tratamiento de aguas de rios, aguas residuales y aguas subterraneas. Presenta
formacion rapida de floculos, es de facil manejo y manipulacion, los rangos de pH
para la coagulacion son amplios y se disuelve facilmente en agua.

Floculante: polimero de alto peso molecular. Cuando se emplea en aguas in-
dustriales o domésticas, produce una caida en el potencial superficial y en la
neutralizacion. Es un liquido usado para producir la flotacién caracteristica del
material sélido suspendido; por ejemplo, hidroxidos de metales, separando estos
por flotacién. El floculante se adhiere a los hidréxidos, los cuales son hidrofilicos
y cambian su superficie a hidrofébica (repeliéndose).

Es una mezcla de aceites vegetales y animales, tipo de interfase activador y no
es toxico ni peligroso. El consumo es de 2 a 10 ppm contra el agua residual para
transferencia de espuma de flotacién.

Preparacion de los reactivos

Mezclado

Para el mezclado de los quimicos, siga los procedimientos mencionados en la
tabla 13.1.

Tabla 13.1. Preparacién de reactivos.

H,SO, 14 10,00% 1L H,SO, (98 %) + 9L H,O

MHG 14 20 g/L 200 g MHG + 10L H,0 + 500g NaOH
PAC 14 sin. cruda Al,O, efectivo: 10%

Coagulante 14 1g/L 100 g coagulante + 10 L H,O
(Konan Floc)

NaOH 24 10,00% 4 kg NaOH + 16 L H,0

NaHSO, 24 100 g/L 2 kg NaHSO, + 20 L H,0

NaOCI 24 sin. cruda Cl efectivo: 12%

Flotador (R-1) 24 0,2 cm?/L 4cm? de flotador + 24 L H,0

Método de mezclado

1. Se mezcla cada quimico en un recipiente separado siguiendo el procedimiento
mencionado y alimentando luego la mezcla al tanque de almacenamiento co-
rrespondiente.
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2. H,80, al 10 %: se adiciona 1 litro de H,S0, comercial lentamente en 9 litros de
agua para diluirlo.

3. 20 g/L de reactivo MHG: se disuelven 500 g de hojuelas de NaOH en 9,5 litros de
agua. Se adicionan 200 g de MHG y luego se agrega agua para hacer 10 litros de
solucién.

4. PAC (Poli cloruro de aluminio): se usa solucion cruda desde la fabrica.

5. 10 g/L de coagulante: se disuelven 100 g de floculante (Konan Floc M o algun
equivalente) en 10 litros de agua.

6. NaOH al 20%: se disuelven 4 kg de hojuelas de NaOH en 16 litros de agua y se
completa con agua hasta hacer 20 litros de solucion.

7.100 g/L de NaHSO,: se disuelven 2 kg de NaHSO, en 18 litros de agua y se
completa con agua hasta hacer 20 litros de solucién.

8. NaOCl al 12%: se usa solucién cruda como es producida en la fabrica.

9. Flotador: se disuelven 4 cm’ de flotador Konan Floc M en 20 litros de agua.

Procedimiento

Antes de iniciar la operacion se deben verificar que los tanques auxiliares para al-

macenamiento de los reactivos estén llenos con los reactivos correspondientes.

1. Para empezar, las aguas residuales son almacenadas en el tanque respectivo.

2. De aqui se bombean 20 litros al reabrir la unidad principal, los cuales son dilui-
dos hasta completar 100 litros de solucién. En dicho reactor ocurren reacciones
de 6xido-reduccion para la precipitacion de los iones metalicos y la descom-
posicion del cianuro mediante la adiciéon de aditivos quimicos. Después que
completa el tiempo de reaccion, se deja reposar la solucién dentro del reactor
para que sedimenten los sdlidos producidos en las reacciones.

3. Ocurrida la sedimentacion, se procede a descargar el reactor mediante dos val-
vulas que se encuentran en la parte inferior del tanque. La valvula superior es
para descargar la solucion clarificada; la inferior, para descargar el sedimento.
La solucion descargada del reactor pasa a una unidad de filtracién por grave-
dad, dénde el sedimento (hidréxidos) es filtrado y separado de lo liquido. El
liquido filtrado pasa a almacenarse temporalmente en el tanque de filtrado para
proceder a aplicar el tratamiento final.

4. El tratamiento final se inicia enviando la solucién del tanque de filtrado a la
unidad de tratamiento electrolitico donde ocurre la flotacion de los metales
que aun quedan suspendidos; de ahi pasa a unos microfiltros que remueven
los solidos aun remanentes en la solucion, luego pasan a la cimara de carbén
activado, donde es removido el material organico que puede contener la solu-
cidn, y después van a la camara de resina para la retencion de mercurio.

5. Con esto finaliza el proceso de tratamiento y el agua es enviada a un tanque de
almacenamiento de agua tratada, a la cual se le realizan los analisis quimicos
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correspondientes para ver si cumplen las normas legales para el desecho de
aguas residuales. Si cumple, es descargada al alcantarillado; si no, se retorna al
reactor para aplicarle de nuevo el tratamiento.

Procedimiento para operar la planta

Tratamiento de aguas residuales acidas (linea del cromo)

Preparacién y confirmacién antes de iniciar la operacién

Preparacion de los quimicos

1. Se asegura que los siguientes quimicos estén listos: 24 litros de NaHSO, y NaOH;
14 litros de H,S0,, PAC, reactivo MHG y floculante.

2. Se limpia bien el tanque de reaccién antes de iniciar la operacion.

Calibracion de pH, ORP y temporizadores
Consulte el manual de instrucciones para el pH, ORP y temporizadores adjunto
en el instructivo propio de la casa matriz.

Iniciacion de la operacion

1. Encendido de la planta (potencia).

2. Se coloca el interruptor principal del panel de control en On, con esto se enciende
el bombillo (amarillo) indicador de encendido.

Procedimiento

1. Se abre la valvula de suministro de agua del reactor (capacidad 100 litros),
para llenarlo con una cantidad de agua para dilucién de 65 litros. Terminado
el proceso, se cierra.

2. Se presiona el On de labomba de agua residual acida (el interruptor es un botén
On-Off ) para alimentar aproximadamente 20 litros de agua residual acida.

3. Labomba de agua residual acida para cuando el nivel de la solucion en el reactor
alcance el nivel alto o bajo.

4. Operacion automatica de la linea de tratamiento de aguas residuales acidas.

5. Se enciende el botén de trabajo automatico para aguas residuales acidas. El
agitador se encenciende cuando el botén de operacién automatica de la linea
acida es presionado.

6. Las bombas de H,SO, y NaOH operan sincronizadamente con el sensor de pH
para ajustar el valor entre 2,5y 3,0. Este es el valor de pH mds adecuado parala
reduccion del cromo. Si el valor del pH es mas alto que este valor, el potencial
de reduccién disminuye; si es mas bajo, el agente reductor es descompuesto y
se puede generar una gran cantidad de diéxido de azufre.
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. Cuando el valor del pH del agua residual alcanza entre 2,5y 3,0, la bomba de

NaHSO, inicia su operacién y, por sincronizacion con el sensor de ORP, el
NaHSO, es adicionado hasta que el voltaje de ORP de la solucidn tratada es
300 mV. Durante este tiempo, el valor del pH cambia y, por tanto, el NaOH y
H,SO, se adicionan manteniendo el valor del pH en este rango.

. Cuando el voltaje en el sensor ORP alcanza un valor de 300 mV, se suspende la

adicion de NaOH y H,SO,. En este momento se inicia un tiempo (T2), después
del cual se suspende completamente la adicién de NaHSO, (cuando el voltaje
excede 300 mV dentro del tiempo (T2), se adiciona NaHSO,).

. Después que el tiempo fijo (T2) ha pasado, se adiciona el MHG por un tiempo

fijo (T3) con una bomba de MHG de operacion cronometrada.

. Cuando la bomba de MHG se detiene, la bomba de PAC es operada después
de un tiempo fijo (T4) y el PAC es adicionado por un tiempo fijo (T5).
Cuando ha pasado un tiempo fijo (T6) después de completada la adicion de
PAC, operan las bombas de NaOH y H,SO, y, por sincronizacion con el medi-
dor de pH, el valor del pH de la solucién tratada es ajustado entre 9,0 y 9,5.
Cuando ha pasado un tiempo fijo (T7), después de ajustado el valor del pH,
se adiciona coagulante por un tiempo fijo (T8) por operacién cronometrada
de la bomba de coagulante.

Cuando ha pasado un tiempo fijo (T9) después de adicionado el coagulante,
se enciende un bombillo que indica el final de la reaccion.

Confirmado que el bombillo indicador de tratamiento completo esta encendi-
do, se presiona el Off del botén de la linea de tratamiento para aguas residuales
acidas.

Después de cierto tiempo, las sustancias producidas por las reacciones se
precipitan en el reactor.

Se abre la valvula de salida superior del reactor y se desaloja el liquido sobrena-
dante directamente en el tanque de filtrado. Luego, se abre la valvula de salida
inferior del reactor para descargar la mezcla en el filtro (se abre la vélvula tan
suavemente como sea posible, y si la solucion llegara a rebosar el tanque de
filtracidén, entonces se descarga la solucion en varios baches).

Cuando el filtro Cloth esté seco, se saca del tanque de filtracion y se tira el lodo
(o precipitado) formado fuera del tanque de filtracion.

Fin de la operacion

1.
2.
3.
4.

Se pone en Off los interruptores de cada equipo.

Se pone en Off el interruptor principal.

Se cierran las valvulas superior e inferior del reactor.

Se abre la védlvula de suministro de agua y se llena con agua por encima de los
electrodos de pH y ORP.
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Tratamiento de aguas residuales alcalinas (linea del cianuro)
Preparacién y confirmacién antes de iniciar la operacién

Preparacion de los quimicos

1. Se asegura que los siguientes quimicos estén listos: 24 litros de NaOCl y NaOH,
14 litros de H,SO,, PAC y floculante.

2. Se limpia bien el tanque de reaccién antes de iniciar la operacion.

Calibracion de pH, ORP y temporizadores
Consulte el manual de instrucciones para el pH, ORP y temporizadores adjunto
en el instructivo propio de la casa matriz.

Iniciacion de la operacion

1. Encendido de la planta (potencia).

2. Se coloca el interruptor principal del panel de control en On, con esto se enciende
el bombillo (amarillo) indicador de encendido.

Procedimiento

1. Se abre la valvula de suministro de agua del reactor (capacidad 100 litros) para
llenarlo con una cantidad de agua para dilucién de 65 litros. Se cierra la vélvula.

2. Se presiona el On de la bomba de agua residual alcalina (el interruptor es un
botén On-Off ) para alimentar aproximadamente 20 litros de agua residual
alcalina.

3. La bomba de agua residual alcalina se detendra cuando el nivel de la solucién
en el tanque de agua residual alcalina alcance el apropiado en el reactor.

4. Operacion automatica de la linea de tratamiento de aguas residuales alcalinas.

5. Se enciende el boton de trabajo automatico para aguas residuales alcalinas.

6. El agitador se enciende al presionar el boton de operacién automatica de la linea
alcalina.

7. Primera descomposicién del cianuro. Las bombas de NaOH y H_ SO, operan
sincronizadamente con el sensor de pH, para ajustar el valor del pH del agua
residual entre 10,5y 11.

8. Cuando el valor del pH del agua residual alcanza entre 10,5 y 11,0, la bomba
de NaOCl inicia su operacién y, por sincronizacion con el sensor de ORP, el
NaOCl es adicionado hasta que el voltaje de ORP de la solucién tratada llega a
ser 300 mV. De ahi en adelante, la primera descomposicion del cianuro toma
lugar en un tiempo fijo (T10).

9. Cuando el voltaje en el sensor ORP alcanza un valor de 300 mV, se suspende la
adicion de NaOCL.
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Segunda descomposicion del cianuro. Después de pasado un tiempo fijo para la
primera descomposicion del cianuro (T10), la bomba de H, SO, opera y, por
sincronizacion con el sensor de pH, el valor del pH del agua residual es ajustado
entre 9,0 y 9,5. Después se inicia la bomba de NaOCl vy, por sincronizacién
con el sensor de ORP, se adiciona el NaOCI hasta que el voltaje del OPR de la
solucidn tratada llega a 650 mV.

Cuando el voltaje del ORP llega a 650 mV, se suspende la adicién de NaOCl.
La bomba de PAC es operada después de un tiempo fijo (T4) y el PAC es adi-
cionado por un tiempo fijo (T5).

Después de la adicion de PAC, se encienden las bombas de NaOH y H SO, vy,
por sincronizacion con el sensor de pH, el valor del pH de la solucién tratada
es ajustado entre 9,0 y 9,5.

Cuando ha pasado un tiempo fijo (T7) después de ajustado el valor del pH, se
adiciona coagulante durante un tiempo fijo (T8) por operacion cronometrada
de la bomba de coagulante.

Cuando ha pasado un tiempo fijo (T9) después de adicionado el coagulante,
se enciende un bombillo que indica la terminacion del tratamiento.

Se presiona el Off del botén de la linea de tratamiento para aguas residuales
alcalinas.

Después de cierto tiempo, las sustancias producidas por las reacciones se
precipitan en el reactor.

Se abre la valvula superior de evacuacion del reactor y se desaloja el liquido
claro directamente hacia el tanque de filtrado. Luego, se abre la valvula inferior
de evacuacion del reactor para cargar la mezcla en el filtro (se abre la valvula
tan suavemente como sea posible, y si la solucion llegara a rebosar el tanque
de filtracion, entonces se descarga la solucién en varios baches).

Cuando el filtro Cloth esté seco, se saca del tanque de filtracion y se tira el lodo
(o precipitado) formado, fuera del tanque de filtracién.

Fin de la operacion

1. Se pone en Off los interruptores de cada equipo.

2. Se pone en Off el interruptor principal.

3. Se cierran las valvulas superior e inferior del reactor.

4. Se abre la valvula de suministro de agua y se llena con agua por encima de los

electrodos de pH y ORP.

Tratamiento final
Preparacion y confirmacién antes de iniciar la operacion.
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Preparacion de los quimicos

1. Se asegura de que 24 litros de floculante estén listos.

2. Se asegura que las valvulas de desagiie del flotador electrolitico estén cerradas.

3. Se llena cada celda del flotador electrolitico con agua antes de iniciar la
operacion.

4. Después se adicionan 10 g de sal (concentracidn: 1 g/L) para mantener la con-
ductividad eléctrica de la solucion.

5. Se asegura que la valvula para aire de agitacion esté abierta.

Iniciacion de la operacion

1. Encendido de la planta (potencia).

2. Se coloca el interruptor principal del panel de control en On, con esto se enciende
el bombillo (amarillo) indicador de encendido.

Procedimiento

1. Se presiona el interruptor del tratamiento final. Entonces, el rectificador del
flotador electrolitico, la pala eliminadora de espuma y la operacidn se inician
de golpe después de un ciclo de alimentacion (T11).

2. Después de pasado este tiempo (T11), la bomba de alimentacién y labomba de
floculante inician su operacion.

3. Se abren las valvulas de purga de aire de la camara de carbdn activado y la
camara de mercurio para purgar el aire. Se cierran de nuevo.

4. Labomba de alimentacidn, la bomba del floculante y el rectificador del tanque
de electrdlisis se colocan en Off cuando el nivel en el tanque de agua tratada
asciende al limite superior, o cuando el nivel en el tanque de filtracién alcanza
el limite inferior.

5. Después de (T12), el rectificador del tanque flotador y el desespumador se
detienen de golpe.

6. Cuando el nivel de filtrado en el tanque de filtrado llega a el limite inferior, se
detiene la bomba de alimento. La electrdlisis es colocada en Off y el sistema
entero de tratamiento final se detiene automaticamente.

7. Si el resultado del analisis en el tanque de agua tratada muestra que la solucién
esta dentro de las especificaciones de la normatividad nacional, entonces se abre
la valvula de descarga para descargar el agua tratada.

8. Si el agua tratada ha sido devuelta al tanque de reaccion, se coloca en On la
bomba de retorno manualmente.

9. La bomba de retorno es colocada en Off cuando el nivel en el tanque de agua
tratada alcanza el limite inferior o cuando el nivel en el reactor llega al limite
superior.
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Fin de la operacion
1. Se pone en Off los interruptores de cada equipo.
2. Se pone en Off el interruptor principal.

Estandar de control
Cantidad de quimicos a ser adicionados

Reduccion del cromo
En la siguiente tabla se muestran las condiciones de operacion para el tratamiento
acido.

NaOH (10%) 3 i

Operacién On-Off con los sensores de pH y ORP
H,SO, (10%) 3
NaHSO, (10%) 3 = 2,5-3,7
PAC 6 2 0,16
MHG (20 g/L) 7 5 0,5
Coagulante 8 1 0,11

Reduccion del cianuro
En la siguiente tabla se muestran las condiciones de operacion para el tratamiento
alcalino.

NaOH (10%) 3 Operacién On-Off con los sensores de pH y
H,S0, (10%) 3 ORP

NaOCl (12%) 3 = 1,5

PAC 6 2 0,16

MHG (20 g/L) 7 = 0,5
Coagulante 8 1 0,11

Flotador electrolitico
En la siguiente tabla se observan las condiciones de operaciéon para el tratamiento
final.

Floculante 2 4,8
NaCl - 10g
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Guia metodoldgica

Corriente eléctrica
A continuacion se muestran los parametros eléctricos de la operacion.

Celda electrolisis 10VXx2A 1-2
Flotador 1I0Vx2A 1-2

Las tablas de reduccién del cromo, del cianuro y flotador electrolitico se basan
en el tratamiento de 100 litros de solucién por ciclo.

Valor del pH

Reduccidén del cromo. Valor del pH ajustado
+ Durante la reduccién de cromo, pH 2,5 - 3,0
« Durante la neutralizacién, pH 9,0 - 9,5

Descomposicion del cianuro

o Durante la primera descomposicién del cianuro, pH 10,5-11.
o Durante la segunda descomposicion del cianuro, pH 9,0-9,5.
» Durante la neutralizacién, pH 9,0-9,5.

Valor del ORP

Reduccién del cromo
¢« 300 mV.

Descomposicion del cianuro
o Durante la primera descomposicién del cianuro, 300 mV.

o Durante la segunda descomposicién del cianuro, 650 mV.

Velocidad del flujo
La velocidad de flujo en el proceso de tratamiento final 0,85 L/min.

Tiempos fijos para las valvulas escala de pH y ORP

T-1 5 seg

T-2 Tiempo de reaccion para reduccién de cobre 10 min

T-3 Tiempo de adicion de MHG 5 min

T-4 Tiempo de reaccion del MHG 25 min
(Tiempo de reaccién para la segunda descomposicion del cianuro CN)

T-5 Tiempo de adicion de PAC 2 min

Continta
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Continuacion

T-
T-
T-
T-
T-
T-
T-

6 Tiempo de reaccion del PAC 10 min
7 Tiempo para la reaccién de neutralizacidn 10 min
8 Tiempo para la adicion de floculante 1 min
9 Tiempo de finalizacién de la reaccion 5 min
10 Tiempo para la primera reaccion de descomposicion del CN 10 min
11 Tiempo de inicio de alimentacion 3 min
12 Tiempo de parada de electrodlisis 30 min

Precauciones durante la operacion

1.
2.
3.

10

11.

12.

13.

14.

15.

Se verifica la cantidad de quimicos que hay en los tanques de almacenamiento.
Se asegura que no haya fuga en ninguna parte del equipo.

Se verifica tiempo a tiempo la cantidad de agua a ser tratada y la cantidad de
reactivos adicionados.

. Se debe evitar la operaciéon de bombas y agitadores durante la carga.
. En caso que la acidez del agua residual sea alta, se ajusta al rango de pH >1

antes de alimentarla dentro del equipo (en la fuente o en el tanque reservorio
de agua residual, etc.).

. Se verifica tiempo a tiempo el valor de la comente del rectificador y se ajusta.
. El voltaje se alcanza gradualmente. Cuando este sobrepasa el voltaje considerado

del rectificador, se limpian o se remplazan los 4nodos de aluminio.

. Nunca se tocan los electrodos o electrolitos durante la operacion de los aparatos

de electrolisis.

. En caso de reducciéon de cromo, esta reaccion es exotérmica. Asi se diluye el

agua residual reservada para mantener la temperatura especificada (el control
estandar es cerca a 50 °C).

. Se debe asegurar la proteccion de ojos con gafas y manos con guantes de goma,
cuando se manipula y mezcla los reactivos.

Cuando se detecta un cortocircuito, se apaga el interruptor principal de en-
cendido y se busca la causa. Después, se resume la operacidn.

Se debe asegurar de pulsar Reset en el interruptor.

Cuando suena una alarma fuera o durante la operacion, el tanque de filtrado
esta lleno. Si es asi, se presiona el boton para la operacion de tratamiento final
automadtico para tratar el filtrado.

El agitador en el reactor puede no girar silos electrodos no tienen un nivel de
solucion a tratar que logre sumergirlos.

El sistema de tratamiento final puede no ser operado si no hay solucién en el
tanque de filtrado.

Alarmas

El

equipo emite las siguientes alarmas:
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» Cuando el valor del pH en el reactor es anormal después de la descomposicién
del cromo y del cianuro. En este caso, se ajusta manualmente el valor del pH

entre 7,5y 9,5.

+ Cuando el tanque da filtraciéon estd lleno. En este caso, se enciende la bomba de

alimentacion al tanque de electrdlisis y se hace el tratamiento final.

Puntos de mantenimiento

« Se limpian y ajustan periédicamente los sensores de pH y ORP.

o+ Se limpia periédicamente la valvula de alimentacion en el lado de la succién

de la bomba de reactivos.

+ Es necesario remplazar continuamente el microfiltro y el filtro Cloth.

Protocolo

En el siguiente cuadro de flujo se observa el protocolo de operacién de la planta

de tratamiento de aguas residuales del laboratorio.

v

Aguas residuales, contaminadas con cromo, mercurio
Otras aguas residuales acidas contaminadas con

metales pesados normales

v

metales pesados normales

Reduccién de cromo, descomposicién de
cianuros, neutralizacion y floculacion

Filtracion de hidroxidos de metales
pesados y soélidos suspendidos

AlLO, aglomera particulas, remocién de
metales pesados y aceites

Remocidén de sdlidos suspendidos

Absorciéon de material organico,
aceites y decoloracion

Absorcién de mercurio

Andlisis
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Aditivos
quimicos

— P4 Agua

v

Tanque de reaccién (100L)

-

Tanque de filtracion

-

Electrdlisis

-

Flotador electrolitico

-

Microfiltros

v

Camara de carbon activado

-

Camara de mercurio

v

Tanque de agua tratada

Si
Descargar

‘7

P Sedimen

No

Aguas residuales, contaminadas con cianuro, arsénico
Otras aguas residuales alcalinas contaminadas con

to

Retomar al tanque

de reaccién



Resultados
Reporte de prueba

QUIMICA

Tratamiento descomposicion de cianuro por oxidacién con H,0,

Cianuro libre inicial = 1219 mg/L
Cianuro total inicial = 1400 mg/L

% H,0, en solucién = 34,8%

Volumen de muestra = 200 mL

Cianuro libre final tratamiento con peréxido = < 1 ppm CN~

% Remocion CN libre = 99,9%

Cianuro total final. Tratamiento con perdxido = 18 ppm CN~
% Remocion CN total final. Tratamiento con perdxido = 98,7%
Cianuro total final tratamiento con peréxido-floculacién = 0,74 ppm CN~
% Remocion CN total final tratamiento con perdxido-floculacion = 99,95%

La siguiente tabla muestra el seguimiento de la prueba.

10
15
21
25
29
35
40
45
55
65
75
85
95
165
180
240

11,98
11,31
11,70
10,45
10,25
9,92
9,48
10,40
10,13
9,89
9,87
9,86
9,86
9,84
9,83
9,82
9,80
9,80
9,85

-29
46
77
86
94
112
137
68
90
103

0,00
0,50
1,30
2,10
3,10
5,00
10,00
10,00
15,00
20,00
20,00
20,00
20,00
20,00
20,00
20,00
20,00
20,00
20,00

1,22
0,33

0,27
0,18

0,00

10 ml de muestra
10 ml de muestra

10 ml de muestra

10 ml de muestra
Adicién NaOH 0,1
10 ml de muestra

10 ml de muestra

50 ml de muestra

N
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« De 20 ml H,O,, se consumi6 34,8%, equivalente a 7 g de perdxido para 200 ml
de muestra. Entonces, se necesitan 34,8 g de peroxido para tratar un litro de
muestra.

« Se utilizaron 10 ml de NaOH (1N), equivalentes a 0,2 g por litro.

« El tratamiento se realizé con una agitacion fuerte. También se utiliz6 1,1 ml
de 4cido sulfdrico (1+5) en el tratamiento; por tanto, se necesita 1 ml de acido
sulfurico concentrado para tratar 1 litro.

La figura A presenta el seguimiento del ORP en el tratamiento de descomposi-
cién de cianuro con perdxido de hidrégeno.

La figura B presenta la descomposicidon de cianuro con respecto a la concen-
traciéon de H,O,.

A
150 ,./-j
E e /" L{/"/’j
o
[
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GE{ 1 L} T
0 5 10 15 20
Perdxide (mL)
B
0.15
S -:||1r.|‘t
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1] 5 10 15 20
Perdxido (mL)
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Espectrometria de emision por plasma

Introduccion

La espectrometria secuencial de plasma, es uno de los ultimos avances de la in-
vestigacion dptica. Se presenta como un instrumento de medida que ofrece mayor
sensibilidad, rapidez y versatilidad para la determinacion secuencial o simultianea
de varios elementos en una misma muestra o soluciéon comparada frente a la es-
pectrofotometria de absorcién atomica.

Su utilizacion requiere también del ajuste de condiciones de operacién y ade-
cuacion de parametros para cada elemento a determinar. Los limites de sen-
sibilidad o limites de deteccién son muy bajos. Este equipo presenta una muy
buena sensibilidad para la cuantificacién de estos elementos y se muestra como
una gran herramienta instrumental en la cuantificacién de elementos altamente
contaminantes.

El anilisis de emision espectral ICP (Inductively Coupled Plasma) es un método
de emision espectral que tiene como fuente luminosa el plasma de acoplamiento
inductivo de alta frecuencia. Consiste en calentar la muestra a alta temperatura,
medir la longitud de onda emitida de los 4tomos contenidos en la muestra para
identificar el elemento y obtener su concentracién a partir de la intensidad de luz
emitida en una longitud de onda determinada.

El ICP es un plasma de argén que se forma por la interacciéon de un campo de
radio frecuencia. El gas argén ionizado con temperaturas entre 5500 y 8000 °K,
alcanza temperaturas hasta 10.000 °K. Estas temperaturas permiten una atomiza-
cién completa de los elementos.

Fuente de excitacion ICP
Es la fuente de excitacién mds empleada actualmente en el método de emision
espectral para las muestras en solucién y se llama ICP, que son las siglas de las
palabras inglesas de Inductively Coupled Plasma.

ICP significa el plasma encendido sobre la antorcha (tubo de descarga) por un
acoplamiento inductivo de alta frecuencia.
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Guia metodoldgica

Para el encendido del plasma se necesitan la antorcha de plasma, fuente de
energia eléctrica de alta frecuencia, acople y espiral de alta frecuencia.

Se emplean normalmente las ondas de alta frecuencia de 27,12 MHz, con la po-
tencia maxima de 2,5 KW y como fuente de alta frecuencia, se emplea generalmente
el oscilador de cuarzo del que se obtienen ondas de alta frecuencia estables.

En la figura siguiente se aprecia el sistema 6ptico del equipo de plasma en
operacion.

La figura siguiente muestra las diferentes regiones de temperatura alcanzadas
en una descarga de plasma ICP.

(mm) Temperatura (K)
25
Altura por
encima de la 20
espiral de carga 6500
15
8000
10000
|
H H
4
T
Ar

ArT tJ\r

Muestra en aerosol

Aplicacion
Su aplicacién se enfoca hacia la caracterizacion de muestras liquidas de material
geoldgico, ambiental e industrial entre otros.
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Ventajas

. Detecta cualitativa y cuantitativamente cerca de 72 elementos.

. Presenta limites de deteccion de ng/mL para casi todos los elementos.

. Ofrece mayor sensibilidad, rapidez y precision analitica.

. Se requieren pocas diluciones.

. Rango lineal de trabajo de 4 a 5 6rdenes de magnitud.

. Determinacién de elementos trazas y elementos mayores sobre la misma solu-
cién.

. Determinacién secuencial de varios elementos en una misma solucion.

. Para los metales, los elementos de tierras raras y elementos como el aluminio,
el vanadio, el wolframio, el fésforo y el azufre que presentan un limite de de-
tecciéon no muy bueno en la absorcién atéomica, puede obtenerse buen limite
de deteccion.

9. El estado del plasma de ICP, es bastante estable y bajo una condicién adecuada,

de una iluminacién continua de 4-5 horas, se obtiene la estabilidad del 1-2%.

10. La autoabsorcidn es poca, el area recta de la curva de calibracion alcanza a 5-6
digitos y es bastante amplio el rango dindmico.

11. Con una misma condicién se pueden excitar multiples elementos y es posible
la determinacién simultanea de muchos elementos de componente principal,
componentes medios y componentes trazas.

12. Casi no existen interferencias quimicas ni iénicas entre elementos.

13. El plasma presenta alta temperatura y la muestra entra en el hueco en forma
de rosquilla y permanece dentro, un tiempo relativamente largo.

14. El gas empleado es argon inactivo, es seguro sin peligro de explosion.

AN U1 W W N~
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Seccidn de introduccidon de muestras
En el caso de ICP, la seccién de introduccion de muestras consiste basicamente
en un nebulizador que nebuliza la solucién convirtiéndola en gotas diminutas
y una camara de nebulizacién donde se selecciona el tamafio de las gotas de la
solucién nebulizada y se introducen sélo las gotas refinadas en la seccion de es-
pectrémetro.

El nebulizador aspira y nebuliza la solucién de muestra, segun el principio de
nebulizacidn, y la cantidad nebulizada es de 0,5-2 mL/min.

La boquilla del nebulizador es muy estrecha (menos de 0,5 mm) y puede que-
darse facilmente atascada por un poco de suspendidos, por lo que hay que tener
cuidado, impide la medicién correcta.

A continuacién se muestra un ejemplo de la seccion de introduccién de mues-
tras.
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Guia metodoldgica

A la antorcha

Nebulizador

\

Camara de Gas carrier
nebulizacién

Colector de drenaje

Muestra en solucién

l

Al drenaje

El nebulizador aspira y nebuliza la solucién de muestra, segtn el principio de
nebulizacién. La cantidad nebulizada es de 0,5-2,0 ml/min.

La boquilla del nebulizador es muy estrecha (menos de 0,5 mm) y puede que-
darse facilmente atascada por un poco de suspendidos, por lo que hay que tener
cuidado ya que esto impide la correcta medicién.

Equipos

Espectrometro secuencial de plasma (figura 14.1). El equipo consta de las siguien-
tes partes:

» Generador de radio frecuencia 27,12 MHz.

» Automuestreador con capacidad para 50 muestras.

+ Antorcha de plasma de cuarzo.

» Camara vaporizadora de doble paso.

» Nebulizador tipo coaxial.

+ Espectrometro de 1 metro.

Figura 14.1. Espectrometro
marca Shimadzu, modelo ICP-
AES 1000 IV
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Doble red de dispersion, montaje Czerny Turner.
Sistema de Deteccion.
Tubo fotomultiplicador.

Reactivos
Soluciones de acido nitrico (HNO,); soluciones de acido clorhidrico (HCI); 4cido
clorhidrico (HC, 1:1); soluciones patrén de cada elemento a determinar: Fe, Cu,
Pb, Au, Ag, Zn, con una concentraciéon de 1000 ppm, y serie de soluciones de cada
elemento a determinar para realizar la curva de calibracién de acuerdo al rango
seleccionado.

Vidrieria e insumos
Vasos de precipitados de 30 mL; pipetas aforadas; balones volumétricos de 25, 50
0 100 mL; frasco lavador, y papel de filtro Advantec 5B.

Procedimiento

1.

Si se inician labores en el equipo, se debe prender con antelacién para estabili-
zar el sistema. Se oprime el botén bomba on que aparece al frente de la bomba
peristaltica.

. Se deja equilibrar la temperatura a 38 °C, las condiciones de vacio del equipo

y se verifican las condiciones de seguridad, luego se inicia el procedimiento de
rutina (figura 14.2a).

. Para prender el equipo eléctricamente, se sigue la numeracién consecutiva que

aparece en cada una de las partes que conforman el equipo y para apagarlo se
realiza la operacion siguiendo el orden anterior pero de atras para adelante.

. Cuando este prendido el equipo incluyendo la antorcha, se confirma si los seis

botones o sistemas de seguridad del generador de radio frecuencia estdn prendi-
dos. Si todo esta funcionando bien, aparece la luz verde encendida en cada uno
de ellos. Estos mismos controles se aprecian desde la pantalla con descriptores
graficos, la no activacion se representa con un grafico en rojo (figura 14.2b).

. Cuando haya encendido la antorcha, se confirma que por el capilar por donde

se absorbe la muestra, este circulando libremente agua completamente limpia,
hacia el nebulizador y al pasar a la camara vaporizadora, se forme una nube
bien definida de neblina.

. Con las soluciones ya listas para leer, envasadas en vasos de 30 mL y preparadas

las soluciones de la curva de calibracion, se ubican las soluciones patrén en los
primeros lugares del automuestreador en concentraciones de menor a mayor y
luego se siguen ubicando las muestras en el automuestreador hasta completar
los espacios disponibles.
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7. Se ingresa la informacion de las muestras como: cddigo, factor de dilucion,
elementos a determinar, y tipo de andlisis a realizar (figura 14.2¢).

8. Para conseguir informacion adicional sobre la concentracidn, estado de esta-
bilidad, seleccién de longitud de onda y respuesta de las muestras, se realiza
inicialmente un andlisis cualitativo (figura 14.2d).

9. Para iniciar el analisis cualitativo, se selecciona cada uno de los elementos a
determinar en la tabla periddica (figura 14.2e). El elemento seleccionado queda

EE Sy E B Rimay v § P __§=_ & _J

Figura 14.2. a. Confirmacion condiciones seguras de operacidn del equipo. b. Confirmacion
encendido de la antorcha y activacién control de flujo de gas en las bombas. c. Ingreso de la
informacion de las muestras al sistema. d. Seleccién del tipo de analisis a realizar, en este caso
analisis cualitativo. e. Seleccidn de elementos. f. Verificacion de longitudes y posiciones en el
automuestreador.
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11.

12.

13.

14.

15.

16.

QUIMICA

activado en color rojo en la tabla. Se seleccionan las tres mejores longitudes de
onda para cada elemento y se verifica la informacion de las posiciones de las
muestras (figura 14.2f).

. Seregistra la informacion que genera el analisis cualitativo (valor de atenuador

o ATT, Back Ground), se selecciona y se registra la mejor longitud de onda
para cada elemento (figura 14.3a).

Nota. Una vez realizado el analisis cualitativo no se puede apagar la antorcha
para luego analizar los resultados porque la informacién procesada se pierde,
se borra automaticamente. El sistema guarda en memoria unicamente la sefial
del patrén que se tomo como pico de referencia.

Con la informacion obtenida en el analisis cualitativo, se procede a realizar el
analisis cuantitativo. En esta etapa es necesario haber programado el equipo
dejando el sistema de la antorcha prendido hasta que se terminen de leer todas
las muestras. Finalmente se procesa la informacidn necesaria (figura 14.3b).
Nuevamente, se confirma la informacidn inicial sobre la muestra, se verifican
los elementos a analizar y se alimenta la base de datos con la informacién
generada en el analisis cualitativo (figura 14.3c).

También se puede programar el sistema si se decide cancelar el analisis de un
elemento (figura 14.3d).

Finalizado el andlisis cuantitativo. Lectura de los estdndares y de cada una de
las muestras, se imprimen las diferentes curvas de calibracion para cada uno
de los elementos programados en el analisis (figura 14.3e).

Con la informacién de intensidad y concentracion para cada muestra leida, se
realizan los calculos correspondientes y se genera el reporte de resultados.
Las curvas de calibracion y el registro de datos incluyen la informacién estadis-
tica de las muestras como son: coeficiente de correlacion, pendiente, intercepto
y otros (figura 14.3f).

Nota. Después de prender el equipo se recomienda estabilizar el sistema eléctri-
coy esperar de 15 a 20 minutos. Una vez prendida la antorcha se deja encendida
por cinco minutos antes de realizar el paso siguiente de calibracion.

La falta de la nube de vapor, indica que puede estar obstruido el capilar o en su

defecto, el nebulizador ha recibido una carga fuerte de sales que lo han obstruido

lo

cual se nota porque en la parte inferior del capilar que esta sumergido en la

solucién acuosa comienza a burbujear el gas de arrastre hacia la superficie de la
solucién acuosa o agua de lavado del capilar.

Es importante que en el momento de ajustar la antorcha esta quede centrada

con respecto al serpentin de cobre sin tocar ninguno de sus limites para garanti-
zarle mayor tiempo de vida util. La altura debe estar confirmada con la medida
estandar de la reglilla metalica.
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Se debe revisar el nivel del agua del burbujeador de gas de carga y el nivel
del agua de la manguera en forma de U que esta conectada al final de la cimara
vaporizadora, el cual debe estar hasta el nivel indicado. Esto garantiza que el gas
circulante al sistema pase humedecido.

Se confirma la entrada de gas argon al sistema de tuberia del equipo desde el
manometro de la pared y la entrada del mismo gas por el mandmetro que esta en
la parte posterior del espectrometro (3,5 kg/cm?).

Figura 14.3. a. Muestra de las tres mejores longitudes de onda de un elemento. b. Seleccion del
tipo de andlisis a realizar: analisis cuantitativo. c. Verificacion de elementos. d. Cancelacion de un
elemento. e. Registro de las diferentes curvas de calibracion para cada elemento analizado.

f. Registro de la curva de calibracién para un elemento especifico.
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Se revisa el nivel del agua del vaso y la calidad del agua donde esta sumergido
el capilar del automuestreador, si esta baja, se llena hasta que se rebose y prenda
la bomba peristaltica para que automdticamente se controle esta labor (siempre y
cuando no se descuide el nivel del frasco del contenedor de la bomba peristaltica
que esta debajo de la mesa del equipo, el cual se debe alimentar frecuentemente).

Protocolo
A continuacién se muestra el protocolo para el proceso de cuantificacion elemental
en el espectometro de emision.

Se abre la valvula del cilindro de Argdn, se confirma
el paso de gas y la presion en el equipo

Se prende el extractor de gases y el espectrometro
siguiendo la enumeracion de 1 a 9 (cada dispositivo
estd enumerado)

Se prenden los periféricos del computador
Se prende el generador de radiofrecuencia

Se realiza la calibracion inicial del equipo

J

Contintia
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Se realiza la calibracion 2,
analisis cuantitativo

v

Se seleccionan los elementos
a analizar

v

Se seleccionande 1 a 3
longitudes de onda

v

Se analizan los esténdares
y muestras

v

Se registra el valor de ATT para
cada estandar y elemento

v

Se registra el valor de
Background de cada
elemento a analizar

v

Fin
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Continuacion

|

Se selecciona el
tipo de analisis

Se realiza andlisis cuantitativo

v

Se seleccionan los elementos
a analizar

v

Se selecciona 1
longitud de onda

v

Se registra el ATT para
cada elemento

v

Se registra el valor de
Background de cada
elemento a analizar

v

Se registran los valores de
concentracién de las
curvas de calibracion

v

Se relacionan los codigos de las
muestras y se analizan

v

Se imprimen las curvas
de calibracion

v

Se reportan de los resultados

v

Fin
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Preparacion de la muestra en el laboratorio de
metalurgia

La muestra

La cantidad y conformacién de las muestras que llegan al laboratorio de metalurgia
de Ingeominas estan determinadas por su origen. Por ejemplo, si vienen de un
muestreo de frente de exploracién o explotacion, en cuyo caso entran como bloques
y particulas de distintos tamafios no mayores de 10 cm de longitud caracteristica 'y
en cantidades variadas (figura 1.1a) o si provienen de una operacién metalirgica
con distribuciones de tamaifio tipo arena o mas fino (figura 1.1b).

Figura 1.1. Tipo de muestras que llegan al laboratorio: a. De frente. b. De una operacion
metallrgica.

Si el interés en la muestra consiste en un estudio de laboratorio completo de
caracterizacion quimica, mineraldgica y metalurgica, la cantidad disponible no
debe ser menor de 15 kg. Si el interés esta en analisis quimicos o mineralégicos,
generalmente la muestra se acepta a partir de 500 g.

La representatividad de la muestra

La representatividad de una muestra de un lote de material es funcion de la cantidad
y la forma en que se tome. La cantidad que debe tomarse depende de la distribucién
de tamano de particula que posea el lote: cuanto mayor sea el tamafo promedio
de la particula del lote, mayor debe ser la cantidad tomada de la muestra.
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Se debe tener especial cuidado en el caso de la determinacion de oro, en razén de
su distribucién irregular dentro de un material y la tendencia natural a segregarse
(acumularse en lugares preferenciales del espacio que ocupa el lote).

La preparacion de la muestra

El agregado mineral de estudio se reduce de tamafio para disponerlo a la serie de
operaciones y procesos extractivos de prueba, o a los andlisis quimicos y mine-
ralégicos del caso. La distribucién de tamafo de particula a la que se reduce el
material esta determinado por el objetivo de la preparacién.

Preparacion del material para un estudio integral quimico,

mineraldgico y metalirgico

La idea, en este caso, es reducir de tamafio el material y propiciar una relativa ho-
mogeneizacion de la distribucion del tamarfio de particula, por medio de sucesivas
reducciones y clasificaciones, a un tamaio tal que se conserven sus caracteristicas
mineraldgicas y se pueda someter a cuarteos confiables. Se utiliza la malla de 1,4
mm como malla de clasificacion.

Preparacion de una muestra para analisis quimico

El objetivo en esta preparacion es lograr las liberaciones de todos los minerales
componentes del agregado, de manera que se dejen expuestos para el ataque
quimico. La referencia es la malla de 75 micrones.

Equipos e insumos
La figura 1.2 muestra los equipos e insumos utilizados en la preparacién de mues-
tras, los cuales se listan a continuacion.

Equipos
Balanza; cuarteador, pulverizador de anillos; sistema de secado: mufla de secado,
lamparas infrarrojas, secadora de lamparas; trituradoras: de discos y de quijadas.

Otros
Acetatos, bolsas plasticas, bandejas, elementos de proteccion, manual de operacion,
palas de mano y tamiz de 1,4 mm.

Procedimiento

Preparaciéon de muestra de material para un estudio integral de caracterizacién
quimica, mineraldgica y metalurgica. Este material viene de un programa de ex-
ploracién o explotacion del depdsito y esta compuesto por particulas de tamafio
heterogéneo que pueden ir desde varias pulgadas hasta particulas de milimetro o
fracciones de milimetro.
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Figura 1.2. Equipos para la preparacién de muestras: a. Balanza. b. Cuarteador. c. Molino de
anillos. d. Secador con aire caliente. e. Molino de discos. f. Trituradora de quijadas.

El objetivo es homogeneizar el material de prueba pulverizando el material a un
tamafio que facilite su cuarteo posterior y que no altere las caracteristicas minera-
légicas originales. Los bloques mayores de una pulgada se trituran y pulverizan,
mientras se van separando permanentemente las que se hayan reducido a 1,4 mm.

Se procede sometiendo el material a los siguientes procesos:
. Limpieza de todos los equipos e insumos a utilizar.
. Registro o resefa.
. Secado.
Pesaje.
. Trituracioén en trituradora de quijadas (1,4 pulgadas).
. Opcional el cuarteo en cuarteador Jonnes grande.
. Clasificacién, tamiz de 1,4 mm (malla 18).
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8. Molienda en pulverizador de discos del material menor a 1,4 mm.

9. Clasificacion tamiz 1,4 mm (malla 18).

10. Iteracién de los pasos 6 y 7 con cierres secuenciales entre los discos.

11. Recoleccion de producto.

12. Cuarteo.

13. Disposiciéon del material para pruebas y analisis.

14. Pulverizacion en el pulverizador de anillos (opcional para analisis quimico).
15. Material a archivo.

16. Limpieza y recaudo de todos los equipos e insumos utilizados.

Preparacion de muestra de material para analisis quimico

Dado que el objetivo de esta preparacion es facilitar el ataque quimico para la di-
solucion de los elementos de interés, se somete el material a una molienda intensa
(menor a 75 um) para liberar los minerales unos de otros.

La diferencia con respecto a la preparacion general de una muestra estd en la
etapa de la pulverizacion fina, que en este caso se lleva a cabo mediante la opera-
cidn en el pulverizador de anillos. Este se alimenta con no mas de 100 gramos de
material molido (dgy de 1,4 mm o menos) y se deja en sacudimiento no mas de
30 segundos, dependiendo de la dureza del material.

Protocolo

Preparacion general de una muestra

En la figura 1.3a se indican los pasos a seguir para la preparacion general de una
muestra.

Preparacion de una muestra para analisis quimico
Los pasos que deben seguirse para preparar una muestra que va a ser analizada
quimicamente se muestran en la figura 1.3b.

(a) (b
Registro resefia Molienda en Material-1,4 mm
i pulverizador de discos ¢
p —— — i Molienda en
esaje del materia 3 pulverizador de discos
i Clasificacién. Tamiz 1,4 mm 1
Secado i Clasificacién. Tamiz 75 micrones
i Material-malla 18 (1,4 mm) #
. L. Producto
Trituracion en la i ¢
trituradora de quijadas ’ ’
Fin Fin

Figura 1.3. Preparacion muestras: a. General. b. Para analisis quimico.
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Molienda

Introduccién
El molino rotatorio de bolas es un tambor cargado aproximadamente con un 45%
de su volumen con medios moledores (bolas de acero en este caso), que son arras-
tradas conjuntamente por la superficie de las paredes bajo la accion de la fuerza
centrifuga y la fuerza de rotacion, a una altura determinada, a partir de la cual se
deslizan o caen libremente y muelen el material suministrado por impacto, aplas-
tamiento y friccion. El material también se tritura entre la superficie del interior
del molino y la del cuerpo moledor, asi como entre las superficies de estos.
Dependiendo del tipo de medio moledor, los molinos rotatorios se clasifican
en molinos de bolas (figura 2.1), de barras y autégenos cuando el medio moledor
es el mismo mineral.

Figura 2.1. Molino de bolas del laboratorio de
Ingeominas-Cali.

La molienda se puede realizar por via himeda o por via seca. La molienda aporta
el tamafo de grano requerido por las operaciones subsiguientes. Con la molienda
se liberan particulas (sulfuros, oro, silicatos, 6xidos) o grupos de particulas (asocia-
ciones sulfuro-oro, sulfuro-sulfuro, etc) entre si, fracturando el agregado mineral
original, de manera que se comporten segun su propia identidad mineraldgica en
las operaciones de beneficio y extraccion.
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La caracterizacion mineraldgica aporta la informacion sobre los tipos de aso-
ciaciones mineraldgicas propias del material de trabajo y la distribucién de ta-
maiios de particula de las especies minerales y, por consiguiente, los tamafos de
liberacion de ellas.

Dicha informacion da indicios de las oportunidades que tiene el material para
ser beneficiado por uno u otro medio. Asi se dispone del criterio para saber hasta
qué grado de molienda se debe llevar el material. Esta es una informacion crucial
en el proceso de beneficio del material, puesto que el tamaio y la liberacion de la
particula son variables decisivas que deben manejarse con mucho cuidado para
obtener los mejores resultados en las operaciones de beneficio y procesos extrac-
tivos. Se debe tener en cuenta que la operacion de molienda es costosa; por tanto,
es determinante optimizar esta operacion unitaria.

A diferencia del molino de laboratorio, un molino industrial de bolas funciona
en estado continuo (entrada y salida de material en permanente circulacién) y
esta provisto de una unidad de clasificacion del producto con el propésito de que
regrese al molino el material que no alcanzé el tamaio exigido.

El molino del laboratorio de Ingeominas, Cali, es un molino de bolas discontinuo
(por cochadas), cuya funcién primordial es acondicionar la distribucién de tamano
de particula de un agregado mineral de acuerdo con la operaciéon metaltirgica que
se planea ejecutar. Para este acondicionamiento particular del material, hay que
conocer de antemano la respuesta de dicho material a las condiciones del molino
del laboratorio a fin de establecer, sobre todo, el tiempo de molienda para alcanzar
la distribucion de tamaiio de particula buscada. Esto se obtiene con la prueba de
moliendabilidad, la cual consiste en someter una carga estandar de material (500
gramos) con una distribucion de particula normalizada (generalmente dgy 1,4
mm), a diferentes tiempos de molienda, al cabo de los cuales se hace un andlisis
granulométrico para conocer el avance y la velocidad de la reducciéon de tamaiio de
las particulas. Asi se establece un diagrama de distribucion de tamano de particula
versus el tiempo para el material en particular y para la condicion de distribucién
de tamario alimentada (figura 2.2).

Antes de la molienda, se ha triturado el material por los procedimientos de
laboratorio descritos. Este material llega con un dgy de 1,4 mm. Esta condicién
garantiza que el material conserva caracteristicas mineralogicas originales. Este
material es la linea base de las pruebas de moliendabilidad y la materia prima de
todos los analisis y pruebas que en adelante se hagan en los estudios.

El estudio de variables de molienda, como consumos de potencia, capacidad de
produccion, velocidad de rotacidn, carga de cuerpos moledores, carga circulante,
densidad de pulpa, no es el objetivo del molino de laboratorio. Estos estudios se
llevan a cabo en el molino de bolas de la planta piloto de Ingeominas, Cali.
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Figura 2.2. Curvas de
distribucion de tamafio de
particula a distintos tiempos de
molienda.

Cilindro graduado, unidad de filtracién, unidad de secado, balanza y equipo de

molienda (figura 2.3).

Insumos

Bolas de acero; elementos auxiliares (vasijas, brocha, frasco dispensador, elementos
de aseo), implementos de seguridad (ropa, guantes), malla de un centimetro de

apertura y serie de tamices (o analizador laser).

Caracteristicas del molino de bola

A continuacion se describen las distintas partes que conforman el equipo de mo-
lienda: 1. Camara del molino, 2. Tapa del molino, 3. Bandeja colectora, 4. Sistema
de ajuste del molino para fijar posicion horizontal del molino, 5. Contador de
vueltas, 6. Protector y correas de transmisidn, 7. Cadmara del motor y motor, 8.

Interruptor de encendido, y 9. Anclaje.

Cali.

Figura 2.3. Partes que conforman el molino de
bolas del laboratorio de metalurgia de Ingeominas,
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El equipo trabaja con un motor a 110 voltios y tiene las medidas y condiciones

de operacion descritas en la tabla 2.1.

Tabla 2.1.

Condiciones de operacién del molino de bolas del laboratorio de metalurgia de Ingeominas, Cali.

Longitud del molino

Disefio del equipo Diametro interno del molino
Volumen interno del molino
Velocidad de rotacién del molino
Densidad de pulpa
Carga del mineral

Peso de los cuerpos moledores (bolas de acero)

7,00
Operativa 2,00
2,54
2,20
1,90
1,60
1,30
1,10

Distribucién de los
cuerpos moledores

Procedimiento

. Se carga el molino con los cuerpos moledores.
. Se agrega agua.

. Se tapa el molino.

. Se rota el molino y se pone horizontalmente.

Se pone a rotar el molino durante cinco minutos.

. Se destapa el molino.
. Se sacan las bolas y el agua.

OO N A W N~

. Se detiene el molino, se desancla y se situa en posicion vertical.

203 mm
152 mm
3684 cm?
86 rpm
60%

500 g

5 kg

18
11
10
13
11
17
54

. Se asegura la posicion horizontal con el anclaje y el tornillo lateral respectivo.

10. Se enjuagan las bolas y el interior del molino para terminar de desalojar los

oxidos.
11. Se carga nuevamente la carga de bolas.
12. Se agregan 500 gramos de material a moler.
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13.

14.
15.
16.
17.
18.

19.
20.
21.
22.
23.

METALURGIA

Se agregan el agua, dependiendo de la densidad de pulpa que se busque (gene-
ralmente es 60% de solidos por peso, para lo cual se agregarian 333 mililitros
de agua).

Se cierra herméticamente el molino.

Se lleva a posicidn horizontal y se fija.

Se enciende el motor y se deja girando el tiempo seleccionado de molienda.

Se apaga, se desbloquea, se lleva a posicion vertical, y se destapa.

Se descarga el molino utilizando una malla metalica con una apertura tal que
retenga los cuerpos moledores, recibiendo el material pasante en una vasija.
Se lava la cdmara del molino.

Se lavan los cuerpos moledores.

Se filtra.

Se secan los sélidos y se pesan.

Se dispone del producto molido.

Protocolo

O 00 1 O\ U1 v W N~

10
11
12
13

. Se lavan el molino y los cuerpos moledores.

. Se carga nuevamente la carga de bolas.

. Se agregan 500 gramos de material a moler.

. Se agrega el agua.

. Se cierra herméticamente el molino.

. Se lleva a posicion horizontal y se fija.

. Se enciende el motor y se deja girando el tiempo seleccionado de molienda.
. Se apaga, se desbloquea, se lleva a posicion vertical y se destapa.

. Se descarga el molino.

. Se lava la cdmara del molino.

. Se lavan los cuerpos moledores.
. Se filtra el material molido.

. Se secan los sélidos y se pesan.

Variables de operacion
De entrada respecto al material de trabajo

Distribucion de tamafo de particula del alimento.

Composicion mineralégica del alimento (indice de Bond y otras caracteris-
ticas).

Cantidad de material alimentado (se sugieren 500 gramos).

Cantidad de agua (densidad de pulpa. Se sugiere 60 %).
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De entrada respecto a la operacion del equipo

« Tiempo de molienda (nimero de giros).

+ Peso de la carga de los cuerpos moledores (bolas).
 Distribucién del tamaiio de los cuerpos moledores (bolas).
+ Lavelocidad de giro es constante.

De salida
o Distribucién del tamaiio de particula del producto de molienda.

Resultados

La figura 2.2 muestra el avance de la reduccidn del tamafo de particula en el
tiempo. Se aprecia que a los cinco minutos de molienda, 80% del material pasa
350 micrones y, a los 10 minutos, 195 micrones.
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Medicion de la distribucion de tamaio
de particula (analisis granulométrico)

Introduccion

El material que alimenta operaciones de beneficio y extraccion estd constituido
por particulas de una amplia gama de tamarfios. Este rango en el tamafo de par-
ticula determina en gran medida la respuesta del material a dichas operaciones.
Por ello la informacién que reporta un analisis granulométrico es crucial en el
planeamiento, seguimiento y control en el procesamiento de un material. General-
mente, la manera mds comun para referirse al tamaiio de particula de un material
es definiendo la malla por la cual el 80% de la masa de ese material, pasa. Es decir
el tamafo por debajo del cual estd el 80% de la masa del material. Es lo que se
llama el dg, en el argot mineralargico. El dgy queda establecido con un analisis de
distribucion de tamafio de particula. En el analisis granulométrico por tamices el
material se hace pasar a través de una serie de mallas de manera que la fracciéon
de particulas con un tamano de particula mayor al agujero de la malla, queda
retenido en ella. Esto puede hacerse forzando el paso del material a través de las
mallas por medio del sacudimiento producido por una maquina especialmente
dispuesta para ello (Ro-tap, figura 3.1), en cuyo caso se tiene el andlisis en seco.
En el analisis en himedo el paso a través de las mallas se induce por el arrastre
producido por el agua.

Figura 3.1. Ro-tap.
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El analisis por via himeda promueve la desaglomeracion de las particulas evi-
tando que particulas finas queden adheridas a las gruesas, efecto que aportaria
inexactitudes al analisis (figura 3.2). El analisis en seco busca evitar este fendmeno
por medio de un mayor tiempo de sacudimiento.

Figura 3.2. Clasificacion por via
himeda.

Ademas del andlisis fisico de la distribucién de tamafio de particula con los
tamices, el laboratorio de metalurgia de Ingeominas Cali, también cuenta con
un equipo electrénico para dicho analisis (figura 3.3). Este equipo funciona por
difracciéon de rayo laser y tiene un rango de lectura entre 0,1 y 1000 micras. Se
emplea sobre todo para analisis de materiales finos, por ejemplo, menores a 300

Figura 3.3. Equipo de difraccién de rayo laser para la determinacion de la distribucion de tamario
de particula.
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micras. Se recomienda trabajarlo con materiales que no presenten una distribucién
de tamano de particula muy amplia (heterogénea) porque se incurre en resultados
inexactos e imprecisos.

Equipos
Maquina de sacudimiento de tamices (Ro-tap), serie de tamices (figura 3.4), y
balanza.

Figura 3.4. Serie de tamices.

Insumos
Agua, manguera, secador, bandejas, brochas, recipientes receptores, unidad de
filtracion y juego de tamices disponibles en el laboratorio de Ingeominas, Cali.

Procedimiento

En Ingeominas se emplean dos procedimientos para el analisis por tamices de la
distribucion de tamano de particula: procedimiento en seco y procedimiento en
humedo.

Procedimiento en seco

Peso de muestra rango de 50 a 500 gramos. Conjunto de tamices debidamente
organizadas. Generalmente se emplea en Ingeominas la serie Sanpo especificada
en la tabla 3.1. Disposicién de tamices en la maquina de sacudimiento de tamices.
Tiempo de sacudimiento aproximadamente entre 15 y 20 minutos. Al final de la
operacion anterior el material que queda retenido en cada malla se extrae y se
pesa. Llenado del formato de analisis.
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Tabla 3.1. Serie Sanpo
Serie Sanpo

425 300 212 150 106 75 45 (Fondo)

425 300 212 150 106 75 45 (Fondo)

Serie USA Standard

2000 1400 1000 710 500 355 250 180 125 89 63 45 (Fondo)

10 14 18 25 35 45 60 80 120 170 230 325 (Fondo)

Procedimiento en himedo
Peso de muestra rango de 50 a 500 gramos. Conjunto de tamices debidamente
organizadas. Generalmente se emplea en Ingeominas la serie Sanpo especificada
en la tabla anterior. Disposicion de tamices sobre un recipiente receptor de agua
de lavado. Disponer en la primera malla el material a lavar. Adicionarle dosifica-
damente agua para el lavado, mientras se va sacudiendo la malla. Cuando el agua
sale clarificada de la malla que se lava, se pasa a la siguiente y asi sucesivamente
con las otras mallas. E]l material acumulado en cada tamiz se seca y se pesa. El
material que queda en el reservorio se extrae por filtracion, se seca y se pesa. Lle-
nado del formato de andlisis.

Se debe tener cuidado de no dejar inundar los tamices que estdn recibiendo el
lavado, sacudiéndolos regularmente para desalojarles el agua retenida.

Protocolo
Procedimiento en seco

1. Se pesa la muestra.

2. Se conforma la serie de tamices.

3. Se procesa tamizaje en el Ro-tap.

4. Se extrae y se pesa el material retenido en cada malla.
5. Se llena el formato de analisis.

Procedimiento en himedo

1. Se pesa muestra.

2. Se conforma serie de tamices.

3. Se dispone de tamices sobre un recipiente receptor de agua de lavado
(figura 3.2).
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4. Se dispone en la primera malla el material.

5. Se lava el material en cada malla.

6. Se seca y se pesa el material acumulado en cada tamiz.
7. Se seca y se pesa el material del reservorio.

8. Se llena el formato de analisis.

Resultados

Registro de un analisis por tamices

La tabla 3.2 reporta la cantidad de material retenido en cada fraccién (malla) y la
cantidad de material menor a cada fraccién con su respectivo porcentaje.

Tabla 3.2. Registro de un analisis por tamices.

4750 0 230,5 0 100,00
2000 3,1 227,4 1.34 98,66
1400 9,2 218,2 3.99 94,66
1180 5 213,2 2.17 92,49
1000 5,2 208 2.26 90,24
600 34,2 173,8 14.84 75,40
425 34,5 139,3 14.97 60,43
300 27,8 111,5 12.06 48,37
212 21,7 89,8 9.41 38,96
150 25,9 63,9 11.23 27,72
106 14,2 49,7 6.16 21,56
75 17,1 32,6 7.42 14,14
45 27,2 5,4 11.80 2,34
Fondo 5,4 2.34
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De la figura 3.5 se deduce que para la curva correspondiente a 10 minutos, el
80% del material tiene un tamafio menor de 210 micrones.

[}
o3 N B B2 8388 8

200 400 800 800 1000 1200 1400 1800 1800 2000
Tamafio en micrones

Figura 3.5. Distribucién granulométrica. Material pasante.
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Medicion del indice de molienda de
un mineral por el método Hardgrove

Introduccion

El disefio de equipos y operaciones de trituracién y molienda requiere un cono-
cimiento preciso de la demanda de energia generada por la reducciéon de tamano
del material de trabajo. Tradicionalmente se han empleado los indices de Bond
y Hardgrove.

El método de Bond es un procedimiento normalizado para establecer el consu-
mo de energia que demanda la reduccién de tamano de un agregado mineral. Este
depende de sus caracteristicas mineraldgicas, como composicion, cristalinidad,
texturas, fracturamientos. En general se reporta en kilovatios-hora por tonelada
métrica.

Bond determiné que el trabajo util en la fractura que se ha aplicado a un peso
dado de material homogéneo quebrado es inversamente proporcional a la raiz
cuadrada del didmetro de las particulas del producto (Kelly & Spottiswood, 1990a),
asi:

W=

Vd
La ecuacion basica de Bond es

- (- )

dondeW, es el indice de trabajo que se define como el trabajo total necesario para
reducir una particula desde el tamafio infinito a 100 um. El valor de este parametro
se consigue en pruebas normalizadas en un molino tipo Bond.

La literatura reporta tablas con el indice de trabajo Bond para los minerales
homogéneos. Por ejemplo, para el carbon mineral es 12,51 kWh/t, para el feldes-
pato, 12,84 kWh/t; para cuarzo, 14,05 kWh/t; para basalto, 12,45 kWh/t (Kelly &
Spottiswood, 1990a).

Para carbones, se ha establecido un método normalizado que permite deter-
minar el gasto energético para reducirlos de tamafio, conocido como Hardgrove.

255 =



TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS

Una de las ventajas de este método es la facilidad con que se hace en lo relativo al
equipo y al procedimiento. Por este motivo se han realizado estudios para establecer
una correlaciéon entre ambos métodos, de manera que se pueda aplicar el método
Hardgrove a minerales diferentes al carbon.

En el boletin de junio de 1980 de la revista Mineral Engineer se reporta un trabajo
donde de establece esta correlacion (McIntyre & Plitt, 1980).

El indice de molienda Hardgrove se establece mediante la férmula:

GI=13+6,93M
(1)

Siendo M el peso en gramos de la fracciéon menor de malla 200, que resulta luego
de la prueba en el molino Hardgrove. Se calcula como 50 g (peso inicial) - peso
de la fracciéon mayor de malla 200 de la prueba normalizada.

La conversion del indice de molienda Hardgrove(GI) al indice de molienda de
Bond (W) se efectua de acuerdo con la formula:

. A 25
Wy = LSO Wyt

(GI)091 @)

Reactivos
Estandar de carbon con un indice GI de 65 y patrones secundarios.

Equipos

Balanza de 0,01g de precision (figura 4.1a), molino Hardgrove: 1. Cuerpo principal,
2. Carcaza del molino, 3. Contador de revoluciones, 4. Interruptor principal, 5.
Lampara piloto y 6. Tornillo de acople (figura 4.1b).

Insumos
Bandejas, brochas y tamices (figura 4.1c).

Procedimiento

Molienda

1. Se ajusta el detector de nimero de revoluciones para que se apague automati-
camente a las 60 revoluciones.

2. Se limpia con una brocha el cuerpo moledor inferior y las bolas moledoras.

3. Se prepara 1 kg de mineral pasandolo por la trituradora de conos, de modo que
aproximadamente 95% pase a la malla 14 (1190 um).

4. Se separa la fraccion granulométrica entre la malla 14 (1190 ym) y la malla 28
(590 um).
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. Se pesan 50 gramos con una precision de 0,019 g.
. Se esparce uniformemente, en el cuerpo moledor inferior, algunos gramos de

los 50 g pesados y se colocan igualmente espaciadas las 8 bolas de 1 pulgada de
diametro.

. Se vierte el mineral restante y se distribuye con una brocha pequena, de modo

que las particulas queden en un lecho horizontal.

. Se pone el anillo superior sobre las bolas. Se ajusta el extremo superior del eje a

la muesca transversal del disco. Se ajusta fuertemente el elemento de la molienda
inferior al cuerpo principal con lo dos tornillos fijadores.

. Se coloca la carga y se ajusta a 60 el numero de revoluciones.
10.
11.

Se pone en 0 el contador de revoluciones y se acciona el interruptor.

El equipo gira aproximadamente a 15 revoluciones por minuto y el numero
total de revoluciones es 60+%.

Cuando la méquina se detenga automaticamente, se acciona a apagado el in-
terruptor y se vierte el mineral a una malla 200 (74 um). Vea el procedimiento
de tamizaje.

Figura 4.1. a. Balanza. b. Partes del molino
Hardgrove. c. Juego de tamices.Dentro del
tamiz se observan las bolas moledoras y el
cuerpo acoplado al rotor.
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Tamizaje

1. Una vez el mineral fue vertido a la malla 200, se desprende el mineral adherido
al anillo superior y se limpia con una brocha.

2. Para limpiar totalmente las bolas moledoras y el cuerpo moledor inferior, se
coloca una malla de 4,76 mm (es posible hasta 10 mm) sobre la malla 200 y se
vierten las bolas moledoras y el cuerpo moledor inferior sobre esta (no lo haga
directamente sobre la malla 200). Se permite que caiga todo el mineral sobre la
malla 200 limpiando con una brocha.

3. Se tamiza el mineral por diez minutos en la malla 200. Se remueve la malla y se
elimina el blindaje limpiando con cuidado el lado inferior de la malla con una
brocha.

4. Se tamiza de nuevo durante cinco minutos. Se repite el proceso de limpieza y
tamizaje durante otros cinco minutos y se pesan las dos fracciones obtenidas.

5. El procedimiento anterior se usa en caso de que la malla permanezca relativa-
mente limpia. Puede ser necesario, en algunos casos, modificar el procedimiento
agregando mas etapas de limpieza y tamizaje.

Calculos

« Se fectua el pesaje con una precision de 0,01 gy de forma rapida para no tener
cambios por humedad.

+ Seremplaza el valor pesado en la ecuacion (1) y se obtiene el indice de molienda
Hardgrove (GI).

+ Se remplaza el GI obtenido en la ecuacién (2) para obtener el indice de Bond
(WI).

Tolerancias y patrones
La tolerancia en la determinacién del indice GI por duplicado no debera exceder
los siguientes limites:

+ En el laboratorio de metalurgia de Ingeominas: 2%.
« En otros laboratorios: 3%.

Al efectuar la medida del indice, factores climéticos como alta humedad pueden
alterar los resultados; por tanto, se deben evitar los dias de lluvia. El laboratorio
dispone de un estandar de carbon con un indice GI de 65. En el caso de que la
medida efectuada en el patron exceda 3%, el equipo estaria descalibrado. Esto
quizd se debe al desgaste de los cuerpos moledores.
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Protocolo
En el siguiente diagrama de flujo se describen los pasos a seguir en la determina-

cién del indice de molienda Hardgrove.

I

Se cuartea, se tritura 1Kg bajo malla 14

I

Se clasifica la fraccion entre
las mallas 14 y 28

.

Se pesan 50 g de esa fraccién

’

Se esparce uniformemente el
mineral en el molino con los ocho cuerpos moledores de
1 pulgada, espaciados entre si

I

Se pone el anillo superior sobre las bolas, se ajusta el
extremo superior del eje a la muesca transversal del
disco y se ajusta fuertemente el elemento de molienda
inferior al cuerpo principal con los dos tornillos fijadores

’

Se ajusta a 60 el nUmero de revoluciones. Se pone en 0
el contador de revoluciones y se acciona el interruptor

I

El molino para automaticamente. Se acciona a apagado
el interruptor y se vierte el mineral a una malla 200
(74pm).

(Ver el procedimiento de tamizado)

L

Fin
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Resultados

Reporte de prueba
A continuacion se presentan los resultados de un analisis de Hardgrove para una
muestra de carbdn:

INSTITUTO COLOMBIANO DE GEOLOGIA Y MINERIA
LABORATORIO DE METALURGIA
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI
INDICE DE MOLIENDA HARDGROVE

N.° DE ENSAYO 1605.
FECHA 28/04/08

USUARIO Carbonera San Francisco
RESPONSABLE Grupo de trabajo

Peso del .
material < 75 Indice de
micrones (bajo | Hardgrove Bond

malla 200)

453 50,00 26,7 23,30 174,47 4,36

Peso de Peso del material >

Muestra | referencia 75 micrones
(9) (sobre malla 200)

Indice Hardgrove (GI = 13 + 6.93 W)
Férmulas para el W es el peso del material en gramos inferiror a 75 micrones (malla 200)

célculo indice de Bond (B= (1.1 * 435)/ (G.1.)0.91) en Kwh por tonelada
métrica

= 260



Concentracion en Mesa Wilfley

Introduccion

En el beneficio de minerales, una operacién de concentracion consiste en una
separacidn inducida de las especies presentes en un material con el propésito de
que el mineral de interés quede separado en el mayor grado posible de los otros
minerales para aprovecharlo posteriormente. Muchos métodos de separacion
mecdnica entre particulas minerales se basan en el movimiento diferenciado de
ellas en el seno de un fluido, seglin sus caracteristicas.

Cada mineral tiene su propio peso especifico. Este puede ser tan diferenciable
entre ellos que se utiliza como una propiedad para separarlos, aprovechando que
responden de manera diferente a las fuerzas inerciales y de gravedad. La concen-
tracion gravitacional puede definirse como la separacion de dos o mas especies
minerales de diferente peso especifico (diferente densidad), causada por el movi-
miento relativo, sea en un medio acuoso o en el aire (SENA, 1992, médulo 6).

Para utilizar eficientemente un método de concentracién gravitacional, debe
existir una diferencia de densidad entre los minerales que van a separarse, tal que
la relaciéon conocida como criterio de concentracion sea igual o mayor de 2.5, la
cual se define como (SENA, 1992, mddulo 6)

oo~ Pr—ps)
(ot = py)
donde,
P, = densidad de particula pesada.
p,= densidad del fluido, generalmente agua.
p, = densidad de particula liviana.
La mesa de concentracion trabaja con pulpas minerales y aprovecha la diferen-

cia en el peso especifico de los minerales para separarlos en tres corrientes: la del
concentrado, los medios y las colas (figura 5.1).
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Figura 5.1. Proceso de separacion de pulpas
minerales.

El material concentrado contiene los minerales de mayor peso especifico o ta-
manos grandes. Los medios contienen los minerales de un peso especifico medio
y particulas de mediano tamarfio. Las colas estan generalmente compuestas por el
material de bajo peso especifico o de tamaiio fino, y podrian contener particulas
muy finas de minerales pesados.

La respuesta de la particula a los efectos de las fuerzas gravitacional y de inercia
es funcidn de sus caracteristicas, como peso especiﬁco, tamano, forma, asociacidn;
y de las caracteristicas de la operacion, como inclinaciéon del plano de la mesa,
longitud y frecuencia del recorrido de la mesa, caudal de agua y densidad de la
pulpa. De esta manera, con la mesa se controlan variables como la inclinacion del
plano, la longitud del recorrido, la frecuencia del movimiento, el caudal de agua
y la tasa de alimentacion del material.

Equipos

Balanzas, dispensadores de agua, secador, sistema de filtraciéon y Mesa de con-

centracion Wilfley:

« Longitud de la plataforma de la mesa: 99 centimetros;

 Anchura mayor de la plataforma de la mesa: 48 centimetros;

o Anchura menor de la superficie de la mesa: 39 centimetros;

+ Laamplitud de recorrido de la mesa del laboratorio de Ingeominas, Cali, varia
en el rango entre 10 mm y 2 mm.

+ La frecuencia esta entre 240 y 325 golpes por minuto;

o Patron de enriflado: espacio 1/4 a 27, con alturas de 0 a 1/4;

Insumos

Agua, bandejas, mangueras, recipientes auxiliares para colectar el material sobre-
nadante de las bandejas y valvulas de flujo.
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Procedimiento

1.

o)

9.
10

11.

12.

13.

14.

15.

Primero se prepara el material de prueba. Este debe tener un tamafio de par-
ticula propicio para este tipo de operacidn ya que las particulas muy finas no
responden adecuadamente a las fuerzas inerciales producidas en la mesa.

. Se separan lotes de 500 gramos, previamente cuarteados, y se prepara una pulpa

a un porcentaje de sélidos por peso de 30%.

. Se disponen los recipientes colectores de las corrientes de la mesa, juntdndolos

con una piezas de anclaje de manera que formen un solo conjunto. Se conectan
las mangueras a los colectores y se preparan las canecas que reciben el sobreflujo
de estos colectores (figuras 5.2a).

. Se limpia la superficie de la mesa cuidando de no rayarla con utensilios o are-

nas y se asegura que no queden areas engrasadas. Evite el uso de jabones con
abrasivos.

. Se fija el angulo de trabajo (figura 5.2b).
. Se enciende la mesa y se verifica su recorrido y frecuencia.
. Se gradua el caudal de agua para la tolva de alimentacion y para la flauta que

distribuye el agua en la superficie de la mesa. El caudal de agua suministrado
debe ser tal que abastezca suficientemente el receptor de alimento y toda la
superficie de la mesa.

. Se acomoda la serie de receptores en el lugar correspondiente y se procede a

alimentar la mesa en el receptéculo correspondiente (tolva).
La alimentacién debe mantener un régimen constante.

. El angulo de operacion puede variar durante la prueba para lograr la mejor

posicion de acuerdo con las circunstancias. Lo mismo puede decirse para el
caudal de agua.

De esta forma, pasado un tiempo, se van conformando las distintas corrientes
de mineral sobre la mesa.

De acuerdo con la conformacion de estas corrientes, se van situando los co-
lectores para tener una operacion de recoleccién mas eficiente.

En general tanto los concentrados como los medios son reprocesados indivi-
dualmente en la mesa para su respectiva refinacion.

Al finalizar la prueba, se filtra el contenido de todos los recipientes, se secan
los sélidos y se pesan.

Los resultados son reportados en un formato donde aparecen la fecha de la
prueba, el numero consecutivo que le corresponde, la identificacion de la
procedencia del material, su ubicacion geografica, el objetivo especifico de la
prueba. El formato tiene un espacio para describir el circuito de concentraciéon
probado con la mesa. Aparecen en él las variables de operacién para colocar
el valor con las que se trabajaron. Por ultimo, aparecen las diferentes casillas
para anotar todos los pesos de los productos de este andlisis.
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Figura 5.2. a. Proceso de concentracién.
b. Medidor del angulo de inclinacién de
la mesa de concentracion. c. Pulpa para
alimentar la mesa.

Protocolo
La figura 5.3 muestra el diagrama proceso de concentracién en la mesa Wilfley.

Variables de operacion

Variables de entrada respecto al material de trabajo

 Distribucién de tamafio de particula.

« Composicidn: concentracién de sulfuros, arcillas, silicatos y el tenor de oro y
plata.

+ Cantidad de material alimentado.

+ Tiempo de alimentacién.

Variables de entrada respecto a la operacion del equipo
« Caudal de agua.

« Frecuencia del movimiento.

+ Amplitud del recorrido.

o Grado de inclinacion de la mesa.
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Se prepara el material

v

Se preparan los
recipientes receptores

Se lava la superficie de la mesa

v

Se establece la
longitud del movimiento

Se establece el angulo de
inclinacién del plano
Se establece la
frecuencia del movimiento

v

Se establece el caudal de agua

v

Se enciende la mesa

METALURGIA

Figura 5.3. Diagrama del proceso de concentracién.

Variables de salida

v

Se alimenta de material

v

Se establece la estratificacion del
material tratado

v

Se recepcionan los productos
en los recipientes

Se disponen los
productos de prueba

Se filtran, secan y pesan los
productos de prueba

Se analizan los productos de prueba

v

Se lavan los insumos y equipos

-

» Masa total de las pulpas de las distintas corrientes.

Indices metallrgicos
Razon de concentracion

Peso de los productos en base seca (concentrado, medios, colas).
Tenor de oro y plata en los productos.
Concentracion de otras especies en los productos.

Este indice representa la relacidn entre la masa del concentrado y la masa del
material alimentado. Una razén de concentracién de 5 quiere decir que la masa
del alimento es cinco veces la masa del concentrado.

Recuperacion masica

Es el porcentaje de la masa con respecto al total alimentado que sale en una co-

rriente.

Recuperacion de oro y plata

Este indice representa el porcentaje de oro y plata, que se halla en el concentrado,
o en alguna otra corriente, con relacion al total de oro contenido en el material

de cabeza.
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Tenor de oro y plata
Generalmente la composicion de oro y plata en cada corriente se da en términos
de gramos por tonelada.

Concentracion de sulfuros
Usualmente el concentrado se compone de sulfuros en mayor proporciéon. La
concentracion de estos es un indicio del rendimiento de la concentracion.

Resultados
Latabla 5.1 es un ejemplo de los reportes generados como producto de los ensayos
de concentracién en mesa Wilfley.

Tabla 5.1
INGEOMINAS-GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI
LABORATORIO DE METALURGIA
CONCENTRACION EN MESA WILFLEY

FECHA: 9 de octubre de 2007

PRUEBA: 1566

INTERESADO: Alcaldia de La Llanada e Ingeominas
MATERIAL: Arenas de rechazo de la planta de La Llanada
UBICACION GEOGRAFICA: La Llanada, Narino

OBJETIVO: Medir la respuesta de una primera etapa de concentracion en mesa y posterior flotacion del rechazo.

Peso alimento seco 1850 Gramos

Gramos
Tenor de oro en 43 pgr Concentrado 139 7,67 23.85  45.22
cabeza ’
tonelada  Rechazo 1673 92,33  2.40 54.78
Tamafio de i Totales 1812
particula (d80) e MU
T Tenor
Caudal de agua 390 hl ros por  reproducido 4.05
ora de cabeza
Tiempo de la .
operacién 25 Minutos Razénde 55
concentracion !
Densidad de pulpa 30 %
(% peso en solidos) % Perdida de P
- masa
Frecuencia 325 C'FIOS por
minuto
Recorrido mesa 5 Milimetors

Inclinacion de la

—— 2.8 grados

Datos de molienda

(molino de 15 Minutos
laboratorio)

Resultados del proceso de concentracion en mesa Wilfley.
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Concentracion en JIG

Principios y definiciones

Objetivo

La concentracion gravimétrica sirve para separar dos o més especies minerales
de diferente peso especifico, debido al movimiento relativo en un medio acuoso
o en el aire, como respuesta de los sélidos a las fuerzas gravitacionales de arrastre
y empuje.

JIG

Es un equipo de concentracidon gravimétrica en que la concentracion del mineral
de interés sucede en un recipiente rectangular abierto en la parte superior, que
contiene una mezcla de particulas de diferente peso especifico, formando un lecho
sobre una malla, el cual se expande y compacta ciclicamente por medio de pulsos
de agua con el fin de que las particulas de mayor gravedad especifica viajen hasta
el fondo del lecho, mientras las particulas de menor gravedad especifica se colectan
en el tope por un drenaje.

Elementos basicos de un JIG

« Una malla para soporte del lecho artificial (figura 6.1a).

« Un tanque que contiene el liquido bajo la malla.

« Un medio para crear el movimiento entre el liquido y el lecho.

» Un método para la modulacién del pulsado del JIG en forma de onda.

« Un método de regulacion del flujo de agua.

« Un método de alimentacion del mineral.

« Un método de remocién de productos encima de la malla y en el fondo
(figura 6.1b).
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COLAS
HALLA

—_AGUAEH
FOVIMIENTD

Figura 6.1. a. Malla para soporte lecho. b. Modelo operativo de un JIG.

Principio de separacion

Las particulas pueden ser tratadas por los principios generales de movimiento de
particulas en condiciones de asentamiento obstaculizado bajo flujo pulsado, dedu-
cidas de las ecuaciones de Newton y de Stokes, para el movimiento de particulas
en fluidos, en las que el descenso o ascenso de una particula es el resultado de un
efecto combinado de su volumen y su peso especifico.

Consideremos dos esferas A y B de igual didmetro, de masas MA y MB, respec-
tivamente, donde A es mas densa que B. Al someterlas a una fuerza F, adquieren
una aceleracion aA y aB:

F=MA *gA
F=MB *aB
siendo la fuerza externa F, igual para ambas particulas,

MA * gA = MB * aB

y como MA > MB; entonces aA < aB.
La distancia recorrida por una particula (S) estd dada por

S:%H%at?

donde,
Vo = velocidad inicial.
t= tiempo.
a = aceleracion, suponiendo que la fuerza de arrastre es igual para ambas o los
movimientos son tan rapidos que la particula no acta enteramente.
Si
Vo=0y MA >MB
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entonces, 1 :
S = 5 a.tz

Por tanto, para un tiempo t, la distancia recorrida por B sera mayor que la distan-
ciarecorrida por A. Entonces podemos deducir que en el pulso de ascenso del agua
se generara un mayor recorrido de las particulas livianas que de las pesadas.

En el descenso de las particulas (suponemos que todas estdn situadas en la
elongacion méaxima superior, luego en el tiempo inicial (f = 0) comienza el des-
censo) después de un corto tiempo, todas poseen igual aceleracion, puesto que las
particulas y el fluido son de igual volumen.

a inicio de la caida = (1 - %) *q

donde,

p; = densidad del fluido.

p, = densidad del sélido.

g = aceleracion de la gravedad.

En la ecuaciéon vemos que la aceleracién a depende de la densidad del fluido
y del solido y no del tamaiio de la particula; por tanto, las particulas densas se
aceleran mds que las particulas livianas. Este fendmeno se denomina “aceleracion
diferencial al inicio de la caida” Luego ocurre un fendmeno de sedimentaciéon
obstaculizada, ya que las particulas empiezan a chocar entre ellas o con el lecho
al tratar de descender. Por tltimo, cuando el lecho estd compactado, las particulas
de didmetro pequeiio se percolardn por los intersticios del lecho comprimido.
Este fenomeno se llama “escurrimiento intersticial”. Esto se repite ciclicamente
generando la separacion entre los sdlidos.

Equipos

Descripcion del equipo Harz JIG del laboratorio de metalurgia, Ingeominas:
. Camara concentradora.

. Camara del piston (generacion de pulsos).

. Interruptor de encendido.

Motor.

. Pistones y control de velocidad de movimiento.
. Salida de concentrados.

. Salida de sobrenadantes.

. Tolva de alimentacion.

. Valvulas de agua.
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Figura 6.2. Partes del Harz JIG.

Algunas especificaciones del equipo son:
« Area de la cdmara de concentracién: 200 mm x 300 mm.
« Motor impulsor: Hitachi 3 fases. Motor de induccién. Salida: 750W.
Suministro de potencia: 220 VAC, 60Hz.
+ Controlador de la velocidad de rotacién: entre 150 y 400 rpm, (60 Hz).
+ Excéntrica: dos pistones ajustables de 7 a 30 mm (figura 6.4).

Insumos

Cuatro recipientes para la recoleccion de los productos y subproductos; crond-
metro; espatula; balanza.

Procedimiento
El JIG Harz debe ser operado como sigue:

Figura 6.3. Regulador de velocidad de pistdn.
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Figura 6.4. Excéntrica de amplitud de piston.

1. Se usa un tamiz con el fin de seleccionar las particulas de minerales por tamafo
antes de ponerlas en el concentrador (figura 6.5a).

2. Se selecciona la malla apropiada de acuerdo con la distribucién de tamanos de
particula del alimento y se ajusta en la camara (figura 6.5b).

Figura 6.5. a. Tamiz vibratorio. b. Malla.

3. Se prepara el concentrador abriendo las dos valvulas de abastecimiento de agua
y se llena la camara de concentracion hasta que el agua esté entre 3 y 6 cm sobre
la malla. Deben ser organizadas de manera que el nivel del agua esté siempre
al tope del lecho mineral (figura 6.6a).
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4. Se carga la tolva de alimento de mineral localizada a la derecha del JIG. La veloci-
dad de alimentacion de minerales puede ser controlada manualmente, ajustando
la posicion de la lamina aislante de la salida de la tolva (figura 6.6b).

Figura 6.6. a. Valvulas de control de agua. b. Lecho artificial. Tolva de alimentacion.

. Cuando el JIG estd operando, el piston en la camara sumergible se mueve por
la accion de los excéntricos. El movimiento vertical del piston tiene el efecto
de mover el agua en la cimara de concentracion con la malla (arriba-abajo) a
intervalos frecuentes y regulares.

. La criba en la cdmara concentradora se encaja de manera que haya una dife-
rencia de niveles de 15 mm entre el primer compartimiento y el segundo. Esto
permite al lecho de colas del primer compartimiento ser extraido de manera
continua con el flujo de agua del efecto de expansion, desplazandolo al segundo
compartimiento que esta mas abajo que el primero.

. El concentrado puede ser descargado de cada canal junto con el agua en el primer
y segundo compartimientos. En este caso, también las 5 laminas de insercion
(Lainas: barreras de control de profundidad del lecho) para el control de altura
estan dispuestas de forma que cada compuerta ajuste el lecho y la cantidad de
concentrado (figura 6.7).

Figura 6.7. Salida de sobrenadantes y concentrados.
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8. La velocidad de rotacién (velocidad de movimiento vertical del pistén) puede
ser controlada cuando el JIG estd operandose con el control de velocidad. En
el ajuste del engranaje (rango de la frecuencia: 150-400 rpm), la velocidad no
debe ser graduada mientras el concentrador no esté funcionando.

9. Se ajusta la excentricidad en el excéntrico al piston de golpe (amplitud 7-30
mm). El golpe debera ser igual para ambos compartimientos.

10. Para evaluar los resultados, se cierra la llave de agua y se detiene todo el JIG.

11. Un contenedor se debe ubicar al final del canal de drenaje para que colecte el
aguay las colas.

12. El concentrado extraido del canal frontal, sacando el tap6n de caucho ubicado
al fondo, debe ser reunido en una tina.

13. Cuando finalice la prueba, cualquier mineral remanente en la criba y las
particulas restantes en el tanque de drenaje deben ser eliminadas cuida-
dosamente. El JIG se debe revisar. Se debe asegurar de que no haya agua o
cualquiera de los componentes.

Protocolo
A continuacion se observan los pasos a seguir para la concentracion en JIG.

] |

Se abren las dos valvulas de abastecimiento
de agua y se llena la camara de
concentracion hasta que el agua esté entre
3 a 6 cm sobre la malla.

Se controla la velocidad de movimiento
vertical del piston. Debe ser controlada
cuando el JIG esta operandose con el
control de velocidad. (De 150 a 400 rpm)

Se pesa el material de trabajo. Maximo i

6000 gramos y se carga la tolva Para evaluar los resultados se cierra la

l llave de agua y se detiene el JIG.
Se regula el caudal de agua moviendo las i
valvulas ubicadas en la parte trasera del
JIG. Se ubica un contenedor al final del canal
de drenaje para que colecte el agua y las
i colas. El concentrado extraido del canal

frontal se relne en una tina.

El nivel de desbordamiento de agua se
controla regulando la altura del drenaje i

i Concentrados y sobrenadantes a analisis
de granulometria y de densidad
Se ajusta la excentricidad en el excéntrico
al pistdn de golpe (Amplitud 7-30 mm.). i
El golpe debe ser igual para ambos
compartimentos
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Variables operativas

Variables de entrada respecto al material de trabajo
Granulometria, composicion y densidad de pulpa.

Variables de entrada respecto a la operacion del equipo
Caudal de agua; velocidad de alimentacion; amplitud del piston; frecuencia de os-
cilacion; altura de drenajes; diametro de la malla; profundidad del lecho; densidad
de las particulas del lecho y tamarfio de las particulas del lecho.

En la tabla 6.1 se detallan las variables para este equipo.

Tabla 6.1. Datos de referencia para la operacién del equipo.

Flujo masico

Densidad de pulpa
Caudal de agua
Composicion del material

Granulometria del material

Densidad del lecho artificial

Altura de drenajes

Frecuencia de oscilacion

Amplitud del pistén

Profundidad del lecho

Diametro de malla

Calculos

Recomendado por el disefio del equipo.
Pruebas de maximo 15 min.

Recomendada (30-70% de humedad)

Poco caudal estanca el material; mucho
lo arrastra.

Disponibilidad del material ya estudiado

De acuerdo con el tamario de liberacion
de los pesados.

Mejora las condiciones de separacion.
Debe ser intermedia a la de los sélidos
que se desea separar (pesados y
livianos)

Garantiza una piscina sobre el lecho

Alta frecuencia para tamafios finos.
Hace mas rapido o pausado el
levantamiento del material.

Para distribuciones entre 100 pm y 500
um, la amplitud requerida es pequeia

Mejora el escurrimiento intersticial

Acorde con el tamafo de particula

indices de cuantificacion
Existen diversos indices metalirgicos que permiten la cuantificacion de la opera-
cién unitaria de concentracién de sélidos.

indices que relacionan la calidad de la concentracién
Razén de enriquecimiento (Rw). Es la relaciéon que existe entre el tenor del con-
centrado respecto al tenor de la alimentacion
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donde,
Tc = tenor del concentrado.

Ta = tenor del alimento.

indice de selectividad (IS). Este indice compara la calidad de la separacién entre
dos especies A y B que se quieren separar en el proceso de la concentracién. Se
define como

B TaA «TeB

IS = TaB xTcA

donde,
TaA y TaB son los tenores de las especies A y B en el alimento.

TcA y TcB son los tenores de las especies A y B en el concentrado.

Iindices que relacionan la capacidad de la concentracién
Recuperacion (R). Es la relaciéon que existe entre el peso del material atil que hay
en el concentrado con respecto al peso de ese mismo material que hay en la ali-
mentacidn.

T

=1,

donde,
R = masa mineral util en el concentrado/Masa mineral til en la alimentacién.

C = total en el concentrado.

A = masa de la alimentacion.

Rendimiento (Rd). Es la relacion entre el flujo masico de sélidos en el concen-
trado Fc, con respecto al flujo masico de sdlidos en el alimento Fa:

Fe
d=_°
R Fa

Resultados
La tabla 6.2 muestra un reporte de resultados de un ensayo en el JIG del laboratorio
de Ingeominas, Cali.
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Tabla 6.2. Reporte de prueba de la concentracion en JIG.

FECHA: 11/07/05

INGEOMINAS
LABORATORIO DE METALURGIA
CONCENTRACION EN JIG - HOJA DE PRUEBA

PRUEBA: n.° 1284

MATERIAL: Diamante

OBJETIVO PRUEBA: 1. Ensayos finales-(A-1, L-0, M-1)
RESPONSABLES: Jorge Ivdn Londofo y Harold Ivdn Concha

UBICACION GEOGRAFICA: Narifio

Amplitud 1 (mm)

Lecho 1 (mm)

Altura S1 (mm) (lainas)
Agua (L)

Alimento seco (g)

Malla 1 (micras)

Inclinacién (grados)

Densidad del lecho (g/mL)

Alimento 1
Concentrado 1
Sobrenadante 1
Retenido 1
Concentrado 2
Sobrenadante 2
Retenido 2

Total recuperado
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6000
3158
1635
25
188
540
64
5610

26,00
5,00
15,00
250,00
6000,00
400,00
2,00
6,94

Amplitud 2 (mm)

Lecho 2 (mm)

Altura S, (mm) (lainas)

Tiempo de ensayo (min.)

Humedad ( %)

Malla 2 (micras)

Tamafio particula alimento (micras)

Diametro esferas lecho (mm)

Densidad del alimento

Densidad de pesados

Densidad de livianos

Densidad de C1

% de pesados C1

Peso de pesados C1 (g)

Rendimiento de concentracion C1

% de recuperacion C1

26,00
30,00
15,00
13,50
33,30
300,00

< 600,00
6,00

2,69
3,79
2,62
2,75
16,19
511,28
52,63
98,50



Concentracion por flotacion

Introduccion

La flotacion es un proceso fisicoquimico utilizado en la separacidn selectiva de
minerales mediante la extraccidn de cierto tipo de ellos en una espuma que brota
en la superficie de la celda de flotacion, y la conservacion del resto de minerales
en el seno de la mezcla.

La flotacién, patentada en 1906, ha permitido la explotacién de yacimientos
complejos y de bajo contenido, los cuales habrian sido dejados como marginales
sin la ayuda de ese proceso (Alcala et al., n.d.).

En la mayoria de los procesos de flotacion modernos se emplean distintas
sustancias y aire para ayudar a flotar el mineral de interés en una espuma que
lo transporta. En ocasiones, se aplica la flotacién invertida, donde el material de
interés es aquel que no flota.

La flotacion es un proceso fisicoquimico de separaciéon de minerales o compues-
tos finamente molidos, basados en las propiedades superficiales de los minerales
(mojabilidad), que hace que un mineral o varios se queden en una fase o pasen a
otra. Las propiedades superficiales pueden ser modificadas a voluntad con ayuda
de reactivos.

El proceso de flotacion se basa en las propiedades hidrofilicas e hidrofébicas de
los minerales. Se trata fundamentalmente de un fenémeno de comportamiento
de sélidos frente al agua. Los metales nativos, sulfuros o especies como el grafito,
carbdn bituminoso, talco y otros son poco mojables por el agua y se llaman mi-
nerales hidrofébicos; generalmente salen arrastrados con la espuma. Los sulfatos,
carbonatos, fosfatos, etc., son hidrofilicos, o sea, mojables por el agua.

De esta manera es posible separar los sulfuros y las particulas de oro fino,
asociados o no a ellos, de los silicatos de un agregado mineral. Asi se obtiene un
producto enriquecido con el mineral valioso que se quiere extraer, y un descarte
de material sin valor.
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Equipos
Balanzas, dosificador de gotas, medidor de pH, unidad de filtracién, unidad de
secado, celda de flotacion y maquina de flotacion (figura 7.1).

Figura 7.1. Maquina de flotacién y su proceso.

Insumos
Agua, pala de mano y bandejas.

Descripcion de la maquina de flotacion
A continuacién se enumeran las partes de la maquina de flotacién del laboratorio
de metalurgia de Ingeominas, Cali (figura 7.2).

. Agitador con capucha, hecho de acero SUS-304.

. Manija para subir o bajar el agitador.

. Motor y control de velocidad del agitador.

. Entrada de aire con tornillo de control de flujo.

. Soporte para bandeja de medidas 290 x 220 x 80 mm.

. Soporte para el contenedor de acero.

. Interruptor de la celda.

. Tubo de vidrio en U, que comunica las dos camaras, con desprendimiento para
la salida de las colas de flotacion.

9. Camara de agitacion.

10. Camara de salida de la espuma con los concentrados.

11. Soporte para ajuste del contenedor al agitador.

12. Ranura de comunicacién entre las camaras.

0N N U W
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Figura 7.2. Partes y accesorios de la maquina de flotacion de laboratorio.

La maquina de flotacion esta integrada por la celda de flotacidn, el sistema agi-
tador (compuesto por un motor conectado a un eje que rota dentro de un cilindro
y termina conectado a una hélice que es el cuerpo que agita la pulpa). El sistema
de rotacién induce la entrada de aire al sistema por conveccidn. El cilindro del
sistema de rotacion se puede mover verticalmente para facilitar la manipulacion
de los implementos e insumos de la prueba. La celda cuenta con un soporte parala
bandeja que recibe el material concentrado. Las colas se disponen en otra bandeja
localizada en la parte inferior de la maquina.

La celda de flotacion esta constituida por dos camaras. La agitacion mecanica de
la pulpa se produce en la primera camara en la cual entra el agitador. La segunda
camara es la de flotacion, la cual se agita solo por la convecciéon del movimiento
de la pulpa en el sistema. Las dos camaras se comunican en la parte inferior por
un tubo de vidrio en U, el cual posee el conducto para la descarga final de la cel-
da, y por una ranura localizada en la parte superior de las camaras. El sistema de
agitacion de la pulpa genera un movimiento de esta al succionar desde la primera
camara, por efectos hidrdulicos, el material contenido en la camara de flotacién,
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llevandolo al seno de la primera camara, lanzandolo hacia arriba para desbordarse
por la ranura y caer de nuevo a la cdmara de flotacion, completando asi el circuito
del movimiento de la pulpa en la celda.

Especificaciones de la celda de flotacion

+ Capacidad: 100, 250 y 500 gramos de mineral.

« Suministro de energia: 110 VAC y fase de 60 Hz.

» Motor de impulso: motor de induccién de una sola fase marca Hitachi, con
salida de 200W, voltaje de 110 VAC, 4 polos y ciclos de 60Hz.

+ Dispositivo de mando de velocidad: provisto con un control de velocidad va-
riable con un rango entre 900-3500 rpm.

« Dispositivo de control de aire: provisto con un tornillo regulador de flujo de
aire.

 Dispositivo de agitacidn: provisto de un dispositivo corredizo vertical con ma-
nija para operar manualmente.

» Material del compartimiento: acero inoxidable (SUS-304).

« Tamano global del equipo: 895 mm de alto, 835 mm de largo y 555 mm de
ancho.

+ Peso total del equipo: 120 kg aproximadamente.

« Peso del grueso: 160 kg aproximadamente.

« Tamarfio del equipo, empacado: 110 mm de alto, 95 mm de largo y 85 mm de
ancho.

« Manufacturado por Ohta Kikai Seisakusho Co. 25, Rengazo-cho, Syogoin,
Sakyo-ku, Kyoto, Japon.

Procedimiento

1. Se selecciona la unidad que se va a utilizar de acuerdo con la cantidad de material
que se va a trabajar. Se cuenta con celdas para tratar 500, 250 y 100 gramos de
material.

2. Se adiciona agua hasta cubrir la mitad de la celda, de manera que el agitador
no trabaje en vacio.

3. Se baja el agitador. Se lleva hasta el fondo y luego se levanta un poco para que
quede apropiadamente ubicado.

4. Se enciende la maquina. El agitador debe estar cubierto por el agua adicionada
al comienzo. Se gradudan las revoluciones de la maquina de acuerdo con la escala
expuesta y segtn las necesidades de la prueba.
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. Se introduce una ldmina acrilica para taponar la ranura de comunicacion su-

perior entre las dos celdas con el fin de facilitar el proceso de formacién de la
suspension.

. Se alimenta el mineral de manera dosificada para evitar taponamiento del con-

ducto inferior de comunicacion.

. Se adiciona todo el mineral, se quita la barrera de acrilico y se completa el

volumen con agua.

. Se tiene asi a todo el material en mezcla completa. Se mide el pH y se procede

a la adicion de los reactivos de flotacion.

. Primero se adiciona un activador de superficie de sulfuros: el sulfato de cobre,

que se dispone en una concentraciéon de 0,5 %.
A continuacion se agregan los colectores, empezando por el xantato.

Después se agregan los otros aditivos: el aeropromoter 208, el 3477 de sodio,
el aerofroath 65 y el espumante aceite de pino. Se espera un tiempo de acondi-
cionamiento de toda esta mezcla reactiva. Este tiempo puede ser de 8 minutos
en el laboratorio aproximadamente.

Se mide el pH.

Pasado el tiempo de acondicionamiento, se abre la entrada de aire, el cual entra
en el sistema por conveccion, halado por el vortice generado por las aspas del
agitador. La celda tiene un conducto por donde insuflar aire adicional con una
bomba.

Se genera una espuma que lleva las particulas de superficie hidrofébica (en
este caso, los sulfuros). Se extrae con una paleta durante un tiempo que puede
estar entre cinco y diez minutos.

Al terminar el tiempo de espumacion, se apaga la agitacion y se sube el agita-
dor. Se lava. Se extrae por el fondo todo el material que queda en la celda y se
recoje en la bandeja dispuesta para ello.

Se lava la celda, se filtran los productos recogidos, se sacan y se pesan.

Se escriben los datos de ensayo en el formato respectivo, el cual contiene el
numero del consecutivo de la prueba, la fecha, el proyecto, la descripcién de
la muestra, la ubicacion geografica y el objetivo de la prueba.

En este formato se puede especificar las variables de operacion utilizada, asi
como describir la formulacion de reactivos utilizada. Existen casillas para ano-
tar los pesos de los productos de la flotacion y las observaciones del caso.
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Protocolo

En la figura 7.3 se muestra el protocolo de concentracién por flotacion.

‘7

Se selecciona la unidad

‘7

Se adiciona agua

‘7

Se baja el agitador

‘7

Se enciende la maquina

‘7

Se introduce una lamina acrilica

|

Se alimenta el mineral

i

Se completa el volumen con agua

I

Se mide el pH

I

Se agregan reactivos de flotacion

I

Se extrae la espuma (tiempo de
espumacion)

I

Se procesan los productos de flotacion

I

Se lavan la celda y demas equipos

|

Figura 7.3. Protocolo del proceso de concentracion por flotacion.

Variables de operacion

De entrada respecto al material de trabajo

o Distribucidn de tamarfio de particula.

« Composicion: concentracion de sulfuros, arcillas, silicatos y el tenor de oro y

plata.

De entrada respecto a la operacion del equipo

+ Densidad de pulpa.
« Agitacidn.
+ Caudal de aire.
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+ Tiempo de acondicionamiento.
Tiempo de espumacion.

o pH.

» Formulacién.

De salida

+ Masa total de las pulpas de las distintas corrientes.

+ Peso de los productos en base seca (concentrado, medios, colas).
« Tenor de oro y plata en los productos.

« Concentracion de otras especies en los productos.

Indices metallrgicos y calculos

Razon de concentracion

Este indice representa la relacion entre la masa del concentrado y la masa del
material alimentado. Una razén de concentracién de 5, indica que la masa del
alimento es cinco veces la masa del concentrado.

Recuperacion masica
Es el porcentaje de la masa con respecto al total alimentado que sale en una co-
rriente.

Recuperacion de oro y plata

Este indice representa el porcentaje de oro y plata que se halla en el concentrado,
o en alguna otra corriente, con relacion al total de oro contenido en el material
de cabeza.

Tenor de oro y plata
Generalmente la composicién de oro y plata en cada corriente se da en términos
de gramos por tonelada.

Concentracion de sulfuros
Usualmente el concentrado se compone de sulfuros en mayor proporcion. La
concentracién de estos es un indicio del rendimiento de la concentracion.

Resultados
A continuacién se muestra el ejemplo de un reporte de resultados para un proceso
de concentracién por flotacion.
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INGEOMINAS
GRUPO DE TRABAJO REGIONAL CALI
LABORATORIO DE METALURGIA
PRUEBA DE FLOTACION

FECHA: 30 /4 /2008 PRUEBA: n.° 1607
USUARIO: Alcaldia de La Llanada-Ingeominas

MATERIAL: Arenas residuales de concentracién gravimétrica de la planta de beneficio de La Llanada.
UBICACION GEOGRAFICA: Municipio de La Llanada.

OBJETIVO DE LA PRUEBA: Concentracién por flotacién para evaluar el comportamiento del material molido
15 minutos. Refuerzo de los reactivos en el segundo minuto.

Variables de operacion

Variable Valor Magnitud Variable Valor Magnitud

Cabeza 508 gramos Densidad pulpa (% peso) 25 %
Tenor oro cabeza 3.02 g/t Etapas flotacion 1
Tamafio particula (dg,) 130 micrones Capacidad celda 500 gramos
Agua agregada 1500 mililitros Velocidad rotacion 1370 rpm
pH pulpa 6.1 Acondicionamiento 8 minutos
Caudal aire Litros Espumacion 8 minutos

Compuesto Dosis Magnitud Variable Valor  Magnit.
CuSO0, (0.5%) 40 mililitros Af 65 4+ 2 gotas
Xantato sodio (0.05%) 7+2 mililitros ::gggtgln::zttgna) 4+2 gotas
A 208 4+ 2 gotas Aceite de pino 2+ 2 gotas
Ap 3477 442 gotas
Compuesto Gota Peso(G) Variable Gota Peso(G)
A 208 1 0.006 Af 65 1 0.005
Ap 3477 1 0.0065 MIBC 1 0.004

Corriente FEED g ey (SCU B L AR @
() (g/ oro Recuperacion

Concentrado 1 (2 minutos) 21.2 4.21 32.38 686,456 45.15
Concentrado 1 (2 minutos) 25.1 4.98 12.10 303,71 19.98
Concentrado 1 (2 minutos) 23.7 4.71 7.00 165,9 10.91
Rechazo 433.6 86.10 0.84 364,224 23.96
Totales 503.6 100 4.30 1520,29 100
I:Ece);;eproduudo de 3.02
Perdidas 4.4 0.87

= 284



Oxidacion en autoclave

Introduccion

Entre los pretratamientos de menas que por su composicion quimica inhiben la
cianuracion del oro se encuentra la descomposicién de sulfuros a alta presion y
temperatura en autoclave.

El objetivo de este procedimiento es convertir en 6xidos los sulfuros que re-
accionan activamente con el i6n cianuro y el oxigeno en procesos de lixiviacion
de oro y plata.

Con el autoclave se acelera el proceso de descomposicion del sulfuro por el au-
mento controlado de la presion y la temperatura del medio. Como agente oxidante
se utiliza el oxigeno. El i6n férrico es otro oxidante activo.

La oxidacion de sulfuros en autoclave puede ser icida o neutra.

En condiciones fuertemente acidas (pH<2), a temperaturas por encima de 100
°C'y en presencia de oxigeno, las principales reacciones de oxidacion para pirita,
pirrotina, arsenopirita y calcopirita, son:

(Marsden & House, 1992)

2FeS, + O, + 4H* <=>2Fe** + 45 + 2H,0
2Fe S, + 70, + 28H" <=> 14Fe’* + 16S + 14H,0
2FeAsS + 20, + 3H* <=>2HAsO, + 2Fe** + 25 + 2H,0
4CuFeS, + 30, + 12H" <=> 4Cu, + 4Fe** + 85 + 6H,0
Ademas, el ion ferroso puede ser oxidado a férrico en estas condiciones:

2Fe* + 0, +4H" = 2Fe* + 2H,0
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El ién férrico también es un fuerte oxidante que interviene en este proceso de
oxidacidn:

4FeAsS + 7Fe* + 4H 0 = 2AsO43‘ + 8Fe** + 28 + 8H*

En soluciones alcalinas y neutras, y en presencia de oxigeno disuelto, la pirita
y otros sulfuros oxidan asi:

4FeS, + 150, + 14H,0 <= 4Fe(OH), + 850, + 16H*

Equipos e insumos

El autoclave para oxidacion de minerales es un equipo donde se llevan a cabo
transformaciones quimicas de la matriz mineral de materiales, en un medio ce-
rrado, que dispone de resistencias eléctricas para trabajar a altas temperaturas y
presiones, ajustadas mediante un controlador electrénico. Posee un sistema de
agitacion con aspas impulsado por induccién magnética para garantizar el aisla-
miento del medio. Cuenta con alimentacién de oxigeno (figura 8.1).

Componentes

El autoclave esta constituido por las siguientes unidades.

+ Resistencias eléctricas para trabajar altas temperaturas y presiones, ajustadas
mediante un controlador electrénico.

« Sistema de agitacion con aspas, impulsado por induccién magnética para ga-
rantizar el aislamiento del medio.

+ Alimentador de oxigeno.

« Sistema de agitacion (figuras 8.2ay 8.2b).
+ Recipiente de reaccion (figuras 8.3).

« Resistencias.

Figura 8.1. Autoclave.
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Figura 8.3. Recipiente de reaccién y resistencias.

+ Vaso de vidrio para la reaccién; no incluido en el equipo de autoclave original
(figura 8.4a).

+ Unidad de control (temperatura y agitacion), figura 8.4b.

+ Tanque de oxigeno (figura 8.5).
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Figura 8.5. Suministro de oxigeno.

o+ Tornillos de fijacion y sello (anillo metalico) de la tapa del autoclave (figura
8.6).

Figura 8.6. Sistema de fijacion de la tapa del autoclave
con tornillos.
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Insumos
Material que se va a oxidar, agua, acido sulfurico (eventual) y oxigeno.

Procedimiento

Rangos de las variables de trabajo

o Temperatura: 24 °C - 220 °C.

« Rango de precision de temperatura: +15 °C a temperaturas altas.
+ Presion: maxima 30 kgf/cm?

« Agitacion: 0-250 rpm.

« Presion de oxigeno: 14 kgf/cm?.

+ Volumen de recipiente de oxidacién: 3,3 litros.

Funciones del equipo
Control de la velocidad de aumento de temperatura
Se logra por medio del controlador de potencia que tiene una escala de 0 a 100%.
Este regula el voltaje y amperaje de trabajo de las resistencias de calentamiento.
Sin embargo, si la temperatura de trabajo requerida es mayor de 150 °C, es posible
que no se obtenga a potencias inferiores de 70%.

Una ventaja de trabajar a bajas potencias es que la temperatura no aumenta
mucho con respecto a la seleccionada.

Presion de oxigeno inicial

La presion inicial de oxigeno esta restringida de acuerdo con la temperatura de
trabajo. Para una temperatura de 180 °C, la presion de oxigeno méxima serfa 10
kgf/cm?.

Volumen del recipiente

La cantidad de mineral que se va a tratar esta restringida a la cantidad de oxigeno

inicial que pueda suministrarle.

+ Estequiométricamente, para un mineral de sulfuros, se requieren 20 kg de oxi-
geno por tonelada de mineral y 1% de azufre. Para un mineral que contenga
10% de azufre, se requieren 200 kg de O, por tonelada.

« Para tratar 100 g de mineral, se requieren 20 g de O,. Suponiendo un volumen
de 2 L para el oxigeno, a una presion de 8 kgf/cm?, se tendrian aproximadamente
21 g de oxigeno, que seria la cantidad requerida, sin tener en cuenta reacciones
con arsénico y antimonio, 8,5y 5,3 kg de O, por tonelada por cada 1%, respec-
tivamente. La eficiencia de oxigeno varia entre 50 y 90%, lo que para el ejemplo
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podria requerir dos etapas de oxidacién. En caso de trabajar con mayor cantidad
de mineral, se requerira aumentar las etapas de oxidacion.

Agitacion

Para obtener una eficiente agitacion, se requiere trabajar minimo con 700 cm?®
de pulpa; de otra forma, se presentan sedimentos en el centro del recipiente de
reaccion.

Control de temperatura

Al trabajar a temperaturas de 180 °C y ciclos de una hora es posible que en tér-
minos reales esté trabajandose a 195~200 °C, ya que la temperatura continda en
aumento hasta 200 °C a pesar de que el control ha apagado las resistencias a los
180 °C y tarda aproximadamente 50 minutos en bajar hasta 180 °C.

Indicativos de la operacién del equipo sobre el proceso de
oxidacion

En las reacciones de oxidacion de sulfuros en autoclave, la presién de operacion
del equipo da indicaciones del proceso.

Sino hay carbonatos minerales presentes, la presion total del sistema esta dada
principalmente por la presion del oxigeno y la de vapor de agua. Si el oxigeno se
consume totalmente en la reaccion, la presion a 180 °C debe ser 13,5 kgf/cm?.

Se anexa una hoja de operacién, para un concentrado mineral, el cual requirié
etapas de oxidacion (figura 8.1).

Precauciones con el equipo

« Aliniciar la etapa de calentamiento, se asegura que el sistema de enfriamiento
de la agitacion tenga flujo de agua.

o Al descargar el equipo, se lavan muy bien los sitios donde se acopla el recipiente
de reaccion con el sistema de agitacion, ya que las soluciones creadas son al-
tamente corrosivas y cualquier pequena oxidacion en este sitio puede danar el
sistema de sellado. En caso de que esto ocurra es necesario rectificar las partes
en un torno industrial.

Funcionamiento del equipo

1. El vaso de vidrio donde se realiza la oxidacidn se introduce en el recipiente de
acero inoxidable.

2. El equipo trabaja en forma batch; por tanto, se carga la pulpa al porcentaje de
solidos por peso de pulpa seleccionado y se instala el sistema de agitacion, pero
sin ponerlo a funcionar.
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3. Se monta el sello de la tapa (anillo metalico) y se cierra la tapa con los tornillos
respectivos, apretandolos en cruz.

4. Se suministra el oxigeno inicial que, para una temperatura de aproximadamente
180 °C, no debe exceder 10 kgf/cm?, ya que al alcanzarse la maxima temperatura,
y por tanto la maxima presion de vapor de agua, pueden excederse los 30 kgf/
cm? y dispararse la valvula de seguridad. Esto puede suceder a temperaturas
menores, en caso de que el material que va a oxidarse contenga minerales de
carbonatos que produzcan CO,.

5. Una vez cargado el equipo con el oxigeno, se selecciona la temperatura de trabajo
con el controlador de temperatura y se asegura que el sensor de temperatura esté
instalado. El controlador de temperatura activa una alarma cuando se excede la
temperatura maxima permisible. Sin embargo, este sensor no es muy preciso y
puede tener un rango de precisién de + 15 °C. La velocidad de aumento de la
temperatura puede controlarse con un potenciometro con escala de 0 a 100%.

6. Al alcanzar la temperatura de trabajo se pone en funcionamiento el sistema
de agitacion. Hacerlo funcionar antes puede ser contraproducente ya que las
reacciones de oxidacion se iniciarian a temperaturas inferiores a las deseadas.

7. Al finalizar el proceso, de acuerdo con el tiempo seleccionado de oxidacion, se
deben apagar el sistema de agitacidn y el sistema eléctrico de calentamiento.
Las resistencias pueden abrirse para disminuir el tiempo de enfriamiento.

8. Es posible que se requieran varias etapas de oxidacion; por tanto, es necesario
permitir que la temperatura del autoclave disminuya a menos de 95 °C para
descargar la presion remanente e inicial un nuevo ciclo.

9. Una vez concluido el proceso de oxidacion, se mide la presion, el potencial de
6xido-reduccién y el pH de la pulpa y de la solucion filtrada.

10. Lavado del equipo.

Protocolo

En el siguiente diagrama se indican los pasos a seguir para la preparacién general
de una muestra.
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L

Se verifican las funciones de equipo

.

Se verifica la presion de oxigeno en el cilindro

L

Se cierra la camara de calentamiento

.

Se prepara la pulpa de trabajo
en el recipiente de reaccién

i

Se pone el sello y se fija la tapa del autoclave

I

Se carga la cdmara de reaccion con oxigeno +—

I

Se enciende el controlador y se fija la temperatura de
proceso

.

Se inicia calentamiento hasta llegar a la temperatura de
proceso.

L

Se activa la agitacion.

.

Al finalizar el tiempo fijado, se suspende la agitacion
y se abre la camara de calentamiento

+

Se continla otra
etapa si

NO ¢

Se deja enfriar hasta menos de 60 °C.
Se despresuriza y se abre
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En la tabla 8.1 se muestra un ejemplo de los datos operacionales de un ensayo de

oxidacion de sulfuros a alta presion.

Tabla 8.1. Datos operacionales de un ensayo de oxidacion de sulfuros a alta presién.

MATERIAL: Concentrados de flotacion

CANTIDAD DE CONCENTRADO: 100 g

PULPA: 10% de s6lidos por peso

TEMPERATURA: 190 °C.

ETAPAS DE OXIDACION: 4

TIEMPO DE OXIDACION POR ETAPA: 1 hora

pH INICIAL DE LA PULPA: 6,0

pH FINAL DE LA PULPA: 0,86

10:45 24,6 8,0
11:00 52,1 9,0
11:15 95,8 10,5
11:30 153,4 13,5
11:45 190,0 18,0
11:52 193,8 22,5
11:54 196,8 23,0
12:10 202,9 21,0
12:25 198,4 18,0
12:45 186,1 13,5
02:20 89,2 21,0
02:25 87,3 8,0
02:40 103,6 9,5
02:55 148,1 12,0
03:12 190,0 18,5
03:18 196,1 22,0
03:25 203,3 22,0
03:40 202,1 19,5
03:55 193,2 15,5
04:12 186,7 13,0
41:51 128,4 3,5
08:00 e 0,5
08:23 24,8 8
08:40 59,0 9,5

205

205
205
205

205

o O O o

205

205
205
205

205

o o o o

17,0 80 e
17,0 80
17,0 80
17,0 80
17,0 80 autc?gaavr(’eaggms
0,0 80
0,0 80
0,0 80
0,0 80
17,0 80 autocl?g\?g,agtoapa 1
0,0 80 Se descarga
17,0 80 Se prende
17,0 80
17,0 80
17,0 80 autSoZ?ﬁng: 12
0,0 80
0,0 80
0,0 80
0,0 80
17,0 80
0,0 80
0,0 80
175 80 bk
17,5 80
Contintia
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Continuacion
08:55

09:10

09:22

09:40
09:55
10:10

10:22

11:52

Potencial final de la pulpa 426 mV (ORP).
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143,9
190,0

205,4
203,1
194,9

187,3

9,0

15,0
20,5

23,5
21,0
16,5

14,0

2,5

210
210

210

17,5
17,5

17,5

17,5
0,0
0,0

0,0

0,0

80
80

80

80
80
80

80

80

Se apaga
autoclave 10:22

Se apaga
autoclave, etapa 3

Se descarga
autoclave



Cianuracion

Introduccion

El cianuro ha sido el agente lixiviante en la industria hidrometaltrgica del oro
desde 1887, cuando McArthur y Forrest la pusieron en practica (Marsden &
House, 1992).

Con la ayuda de un oxidante como el oxigeno, un pH basico (10,5-11,5) y un
potencial de 6xido-reducciéon en un rango aproximado de -400 a +250 milivoltios
(Londono, 2002), el i6n cianuro acompleja al oro y a otros metales que puedan
estar presentes, como plata, cobre, zinc, antimonio, quedando disueltos en la
solucion acuosa.

Habashi demostrd la naturaleza electroquimica del proceso de cianuracién del
oro (Habashi, 1966, 1967). En solucién acuosa, el cianuro alcalino oxida y disuelve
el oro a Au+1 en forma de un cianuro complejo, Au(CN),. Reaccién de oxidacion
anddica del oro:

Au(CN); + e =<—= Au + 2CN
En soluciones acuosas aireadas de cianuro alcalino la reaccién de disolucién
anddica es acompanada por la reduccion catédica del oxigeno. Hay varios meca-
nismos propuestos para esta reaccion (Marsden & House, 1992).
O,+2H" +2e<—=H,O,
El peréxido de hidrégeno formado es un agente oxidante fuerte que puede tomar

parte en una reaccion de oxidacion posterior:

HZO2 +2e <= 20H-
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Sin embargo, la reduccion de esta especie sobre la superficie del oro ha mostrado
dificultades para desarrollarse. También se ha demostrado que 85% del perdxido
se descompone en agua y oxigeno, asi (Marsden & House, 1992):

2H,0,<—= 0,+2H,0

La reaccién neta de disolucion de oro en soluciones aireadas de cianuro alcali-
nas, considerando las reacciones de media celda de oxidacién y reduccion, queda
apropiadamente descrita por dos reacciones que marchan paralelamente (Marsden
& House, 1992):

2Au +4CN + O, + 2H,0 <= 2Au(CN) + H,O, + 20H"

2Au + 4CN- + H,0, < 2Au(CN) + 20H

y que sumadas dan la ecuacién de Elsner:
4Au + 8CN + O, + 2H,0 <> 4Au(CN),” + 4OH"

Esta ecuacion es estequiométricamente correcta, pero no describe por completo
las reacciones catédicas asociadas a la disolucion (Marsden & House, 1992).

Figura 9.1. Proceso de cianuracion.

Los sulfuros metélicos, como la pirrotina (Fe,_-S) (Hurlburt, 1982), la mar-
casita (FeS)), la covelina (CuS), la calcosina (Cu,S), la bornita (FeCu,S,), la pirita
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arseniosa y el oropimente (As,S,) se descomponen rdpidamente en soluciones
alcalinas de cianuro aireadas (George, 1999), formando iones metélicos, 6xidos
o complejos metalicos de cianuro y varias otras especies que contienen azufre,
incluidos tiocianato, sulfuros y iones tiosulfatos. En general, la reaccién de diso-
lucién en cianuro para un sulfuro metalico es:

aMny+bCN‘+CHZO+clO2 == eM,(CN)*+fSCN +gOH"

Para el caso de la pirrotina, se ha identificado la reacciéon (Marsden & House,
1992):

Fe S, + CN" <—= 7FeS + CN§"

Para controlar la presencia de estos agentes activos en la cianuracidn, se aplican
pretratamientos para neutralizarlos. El laboratorio cuenta con medios para hacer
pretratamientos por tostacién controlada, oxidacion en autoclave (figura 9.2) y
separaciones selectivas por flotacion.

Figura 9.2. Autoclave para oxidacidn de
minerales a alta presion y temperatura.

La prueba de laboratorio de cianuracion tiene el propdsito de medir el grado de
disolucion de oro del material de estudio en el tiempo y el gasto relativo de cal y
cianuro de sodio durante el proceso. Asi mismo, el estudio diagnostica el grado de
inhibicion del material a la cianuracion (refractariedad) mediante el seguimiento
del potencial de dxido-reduccion, la oxigenacidn del sistema y el analisis quimico
y mineraldgico de los productos entregados por la prueba. Se ha estandarizado
un procedimiento que se lleva a cabo en un vaso de precipitacién con agitaciéon
por alabes.

El laboratorio cuenta con varios sistemas para desarrollar pruebas de cianura-
cion de materiales auriferos, a saber:
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« Cianuracion en recipiente agitado por alabes (figura 9.3a).

« Cianuracion por percolacion (figura 9.3b).

» Cianuracion tipo Pachuca (figura 9.3c).

« Cianuracién en tanque rotatorio (figura 9.4).

« Cianuracion con carbdn activado (en pulpa, en lixiviacién y en columna).

Figura 9.3. Cianuracion: a. En recipiente
agitado por alabes. b. Por percolacién. c. Tipo
Pachuca.
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Figura 9.4. Cianuracion en tanque rotatorio.

El sistema agitado por alabes es la prueba estandar en el laboratorio de metalur-
gia de Ingeominas, Cali. Los demas sistemas se aplican en condiciones particulares,
generalmente buscando la adaptacion del material a las mejores condiciones de
cianuracion.

Insumos y equipos para la prueba normalizada

Reactivos

Agua desmineralizada, hidréxido de calcio, cianuro de sodio (NaCN), nitrato de
plata (AgNO,) y yoduro de potasio (KI).

Equipos
Balanzas, agitadores mecénicos, medidor de pH, medidor de potencial éxido-re-
duccion, medidor de oxigeno disuelto, sistema de filtracion y sistema de secado.

Insumos
Bureta, embudos de vidrio, erlenmeyer, pipetas, tubos de ensayo, gradilla para tu-
bos de ensayo, vasos de precipitacion, vidrios de reloj, espatula y papel de filtro.

Procedimiento

Preparacion de la muestra

1. Se tritura y se muele el material al grado de liberacién definido para las parti-
culas de oro del material en particular. Si no se cuenta con esta informacidn,
muela a n.° 200 (75 um) (dgo).
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2.
3.

Se cuartea y se toma minimo 100 g para cianurar.
Se deja una fraccién del cuarteo para ensayo de oro y plata.

Montaje de la prueba

1.

=W N

N N

9.

Se pesa el vaso de precipitacion donde se desarrollara la prueba.

. Se adiciona el mineral.
. Se adiciona el agua garantizando un porcentaje de sélidos de 30%.
. Se agita la pulpa durante 5 min. Se comprueba que la agitacion sea tal que todo

el sélido quede en suspension.

. Se mide concentraciones de sales solubles.

. Se repulpa hasta lavar las sales disueltas.

. Se mide el agua necesaria para el lavado de sales.

. Se mide el pH y se adiciona el compuesto alcalinizante (puede ser hidréxido

de sodio o cal) para llevar el pH hasta 9,5. Se anotan los gramos de cal adicio-
nados.
Se deja agitando por 5 min.

10. Se adiciona NaCN, segun la concentracién definida. Una cianuracion conven-

11.

cional se desarrolla bien a una concentracién de cianuro de sodio de 1 gramo
por litro.

Se mide nuevamente el pH y se ajusta en 11 (rango recomendado: entre 10,5
y 11,5).

12. Se sigue el formato de laboratorio destinado para la prueba.
13. Se anota la hora de inicio de la prueba correspondiente al momento de la

adicion del cianuro de sodio.

14. Se toma una muestra entre 10 y 15 mL. Se mide la concentracion de cianuro

libre y el pH cada hora; se adicionan cal y cianuro cuando sea necesario. Se
anota la cantidad adicionada y la hora.

15. Se marca la muestra extraida y se conserva para analisis de concentracién de

oro por absorcion atomica.

Determinacién de cianuro libre, CN-, por titulacion

1.
2.

3.

Para tomar muestras, se apaga el agitador y se deja reposar dos minutos.

Se prepara una solucion 0,1 molar de nitrato de plata (16,99 gramos de nitrato
de plata en 1 litro de agua).

Se toma entre 10y 15 mL de solucién de cianuracién con una pipeta, habilitada
con perilla de succion, tratando de tomarla lo mds superficialmente posible
(zona clarificada), evitando tomar material sélido (figura 9.5).
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. Se lleva la muestra extraida a un embudo con filtro de papel y se filtra en un

tubo de ensayo. Se marca el tubo con el nimero de la prueba y la muestra.

. Se toma entre 2 y 5 mL de solucién desde el tubo de ensayo (solucién filtrada)

y se deposita en un erlenmeyer.

. Se adicionan 20 mL de agua desmineralizada aproximadamente.
. Se adicionan 5 gotas de una solucion de yoduro de potasio como indicador de

la titulacidn.

. Cada mililitro de la solucién titulante 0,1 molar de nitrato de plata titula 9,8

miligramos de cianuro de sodio.

. De la bureta, se adiciona nitrato de plata hasta que aparezca la primera sefia de

opalescencia (turbidez). El punto final se define cuando la mas leve opalescencia
permanece enturbiando la solucién. Se anotan las lecturas iniciales y finales de
la bureta.

Se deja el resto de la muestra del tubo para lecturas por absorcién atémica de
oro y plata disueltos.

Se toman muestras cada hora durante las primeras cinco horas. En adelante,
se toman cada dos horas y media.

Después de finalizada la cianuracion, se pesa el sistema y se filtra la pulpa para
separar la solucion rica de las colas.

Se realiza analisis de oro para la solucién y las colas.

Figura 9.5. Toma de solucion de
cianuracién con pipeta.

Resultados
La tabla 9.1 muestra un ejemplo de seguimiento y manejo de resultados de una
prueba en el laboratorio.
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Tabla 9.1.

Ingeominas. Grupo de trabajo regional Cali
Laboratorio de metalurgia

Prueba de cianuracion

Tipo de cianuraci Convencional. Tanque agitado

Fecha 14/04/2008

Consecutivo de prueba 1596

Muestra m.432 - concentrado de flotacion arenas La Llanada
Objetivo de la prueba Medir comportamiento y recuperacion

Usuario Ingeominas

Responsable técnico Grupo (Verdnica, Harold, Benedicto, Jorge I)
Densidad de pulpa (% por peso) 35

Concentracion de cianuro de sodio (g/l) 1,5

Potencial oxido-reduccién solucién sin reactivos (mv)

pH de la pulpa antes de reactivos 5,5

Parametro Valor Unidad

Recipiente de ensayo 228,9 gramos

Muestra 58 gramos

Tenor de oro en cabeza 15,00 gramos por tonelada
Oro en cabeza 870 microgramos

Agua adicionada 135 mililitros

Sistema inicial 421,9 gramos

Sistema final 395,8 gramos

Sdlidos residuales (cola) 55,6 gramos

Tenor de oro en colas 2,2 gramos por tonelada
Oro en colas 122,32 ug (microgramos)
Solucidn final en el sistema 111,3 mililitros
Concentracion oro en solucion final 4,9 miligramos por litro
Oro en solucién final 549,33 microgramos

Oro acumulado alicuotas 151,68 microgramos
Volumen promedio alicuotas 9,3 mililitros

Oro total extraido en solucién 701,0 microgramos
Pérdidas de solucién 5,7 %

Recuperacion de sdlidos 95,9 %
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Seguimiento. Prueba 1574
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0,5 1,2 125,7 152,1 9,7 9,7 161,8 18,6
1,9 1,5 116,4 173,4 11,9 21,6 195,0 22,4
4,0 3,0 107,1 325,6 24,3 45,9 371,5 42,7
5,8 4,0 129,8 516,6 31,8 77,8 594,4 68,3

Continta
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Continuacion

4,9 111,2 549,3 ERS 151,7 701,0

Tenor oro cabeza (g/t) reconstruida

14,2

por datos de balance

%

Se tuvo un gasto especifico de 1,2 kilogramos de cianuro de sodio por tonelada
métrica de material lixiviado.

Conclusiones

% Recuperacion de oro en solucién
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Técnicas de recuperacion de oro de soluciones de
cianuracion

Introduccion

La cianuracién industrial de un material aurifero produce una solucién cuya con-
centracion de oro esta generalmente por encima de 2 miligramos de oro por litro
(ppm), dependiendo del material lixiviado y el sistema utilizado. Los sistemas de
cianuracién por tanque de percolacién pueden entregar soluciones de 20 ppm o
mas. Los sistemas por agitacion producen soluciones mas diluidas.

El proceso final de recuperacion del oro y la plata alli disueltos puede pasar
por: una fase de concentracion previa a la precipitacion del metal o directamente
a dicha precipitacion.

La fase de concentracion consta de dos etapas: la primera, conocida como ad-
sorcidn, en la que la solucion es despojada del oro y la plata disueltos, por medio
de un adsorbente, por ejemplo carbdn activado, resina de intercambio i6nico o
solventes; y la segunda, llamada desorcidn, en la que el medio adsorbente es a su
vez despojado del oro adsorbido produciéndose una soluciéon altamente concen-
trada de oro y plata (mayores de 200 miligramos por litro), aptas para conseguir
la metalizacion del oro y la plata por electroobtenciéon o por precipitacion con
zinc y fundicioén final.

Actualmente los métodos de precitaciéon de oro y plata mds utilizados son la
precipitacion con zinc, con aluminio y la electroobtencién.

La extraccion por precipitacion de oro en zinc desde soluciones cianuradas de
oro fue introducida comercialmente en 1890 (método Merrill Crowe) (Gonzaga,
1994). En 1983 se patent6 el método de precipitaciéon de oro con aluminio.

A partir de 1970 empezd a incluirse el carbon activado en el campo industrial en
el circuito de recuperacion de oro de soluciones diluidas, instaurandose el método
de adsorcidén-desorcidn-precipitacion que produce una solucion relativamente
concentrada de oro (mayores de 200 ppm) que, a su vez, es despojada del oro por
medio de electroobtencion o zinc.
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La precipitacion de oro en zinc
Durante la precipitacion de oro en zinc, la solucién aurifera entra en contacto con
el zinc y, espontaneamente, dado que el zinc es mucho mas electropositivo que el
oro, ocurre un intercambio por medio del cual el zinc metélico se va solubilizando
en la solucién mientras el oro se va precipitando desde ella.

Una expresion quimica que representa el modelo de precipitacion de oro en
zinc es:

Au(CN); + Zn + 4CN" — Au + 2CN" + Zn(CN)?

El zinc puede corroerse por mecanismos que involucren la reduccién del agua
y oxigeno:

Zn +4CN +2H 0 <= Zn(CN),;”> + 20H + H,
2Zn+ 0, +8CN +2H,0 <= 2Zn(CN),” + 4OH"

En la practica se deben adicionar entre 5y 30 veces mas que los requerimientos
estequiométricos. Asi mismo, la presencia de oxigeno disuelto puede provocar la
redisolucion del oro ya precipitado:

2Au + 4CN- + O, + 2H,0 — 2Au(CN),” + H,0, + 2HO"

En las condiciones que se aplican tipicamente a la industria, se ha encontrado
que la transferencia de masa es el paso determinante para el proceso de precipita-
cion. Por ello es fundamental que el zinc presente una extensa y limpia superficie de
reaccidn. Se recomienda el zinc en polvo, previniendo el bloqueo de su superficie
a causa, por ejemplo, de silice coloidal, arcillas o hidréxido de zinc.

Para soluciones diluidas de cianuro de oro a baja temperatura y a un pH de
10,5, la concentracidn critica de cianuro (CN~) esta en un rango entre 0,05y 0,2
gramos por litro. Para soluciones concentradas y calientes (entre 20 y 100 g/t), la
concentracion minima estd en un rango entre 2y 5 g/L .

La velocidad de disolucion de zinc decrece con el incremento de la concentracién
de iones de zinc. La maxima concentraciéon depende el pH y de la concentracion
de cianuro. Por ejemplo, para 3 g/L de NaCN y pH de 11, la concentraciéon maxima
sera 0,75 g/L de Zn**. Se consideran elevadas las concentraciones mayores de 2
g/L para circuitos cerrados.

En soluciones diluidas a temperatura ambiente, el oxigeno influye en concen-
traciones de 0,5 a 1 mg/L. Para soluciones calientes y concentradas, que se obtie-
nen de la elusidon con carbén, no es necesario la desaireacidon, dado que en estas
condiciones el oxigeno disuelto es muy poco (Marsden & House, 1992).
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Es muy conocido el efecto benéfico de los iones de plomo en la precipitacion a
baja temperatura, debido a sus efectos electroquimicos. Concentraciones de Pb**
de 0,01 g/L ejercen un buen efecto para soluciones de 1 a 10 g/t de oro, y debe
cuidarse de no estar por debajo de este valor. Excesos de 0,06 a 0,1 g/L de plomo
divalente perjudican el proceso.

Otros iones metalicos divalentes como Hg, Th, Bi, Cd y Cu, en concentraciones
muy bajas, han mostrado efectos similares al del plomo.

Otra ventaja del uso del plomo es que reacciona con los iones sulfuro formando
sulfuro de plomo insoluble.

Los iones sulfuro tienen un efecto severo y detienen completamente la pre-
cipitacion en concentraciones mayores de 20 mg/L, debido a la formacion de
sulfuro de zinc sobre la superficie del zinc, inhibiendo tanto su disolucién como
la precipitacion del oro.

La presencia de material particulado fino suspendido en la solucién, particu-
larmente arcillas y silicatos coloidales, reducen la eficiencia de la precipitacion,
posiblemente por cubrir la superficie del zinc.

Equipos

Sistema Merril Crowe (figura 10.1), dispositivo de agitacién magnética,
espectrofotometro de absorcion atémica, magneto agitador, medidor de oxigeno
disuelto, bomba de vacio y camara de vacio.

Figura 10.1. Sistema Merril Crowe.
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Reactivos
Acetato de plomo, zinc en polvo y solucién aurifera de cianuro.

Insumos

Tapon de caucho con dos bocas, embudo de vidrio, manguera, dos pinzas de
estrangulamiento, tubos de ensayo, vaso con tapa de caucho, papel de filtro y
erlenmeyer con salida lateral (figura 10.2).

Figura 10.2. Erlenmeyer.

Prueba Merrill Crowe

Procedimiento

1. Se introducen en el erlenmeyer 350 mL de la solucidn cargada. Se coloca el
tapdn y se enciende el agitador y la bomba de succion hasta alcanzar el vacio
deseado en el sistema, estableciendo un tiempo de estabilizacién de 10 min.

2. A través del embudo superior, se introduce la cantidad de zinc necesaria y se
inicia la toma consecutiva de muestras a diferentes tiempos, a medida que la
reaccion avanza. El polvo de zinc se agrega al embudo que esta comunicado
con el interior del erlenmeyer por una manguera, en cuyo trayecto hay dos
pinzas formando una cdmara previa, que mantienen aislado el sistema dentro
del erlenmeyer.

3. Se abre la primera pinza. El zinc pasa del embudo a la cdmara que ha quedado
entre las dos pinzas. Se cierra la primera pinza.
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4. Se abre la segunda pinza y el polvo de zinc cae al erlenmeyer sin que entre aire
al sistema.

5. La toma de muestras, para control del nivel de oxigeno disuelto y para el control
del avance de la reaccion, se hace conectando una jeringa en la manguera lateral
saliente de la boca del erlenmeyer, manipulando la pinza una vez mas para no
perder vacio (figuras 10.3 ay 10.3 b).

6. Una vez se extrae cada muestra, esta se filtra al vacio para retirar el zinc presente
en suspension, de modo que la reaccién no continde. Entonces, la muestra puede
ser almacenada para leerla posteriormente en el espectrofotémetro.

7. Para la medicion del oxigeno disuelto en la solucidn, se tienen en cuenta dos
hechos importantes. La muestra, una vez fuera del montaje al vacio, es suscep-
tible de disolver oxigeno del aire de nuevo, asi que debe estar aislada de este
lo mejor posible. Para esto, la muestra extraida en la manguera se inyecta a un
vaso aislado previamente despresurizado, el cual es inundado completamente
por la muestra.

8. Como el medidor de oxigeno puede trabajar solo en condiciones atmosféricas,
la medicién no se debe hacer dentro del erlenmeyer por estar sometido a va-
cid. De esta forma, la medicion se hace dentro del recipiente donde se vertié la

muestra.

pinias

Tapén

Crafragma
[

Figura 10.3. a. Medicién del oxigeno disuelto. b. Método para determinar cantidad de oxigeno
disuelto.

9. Una vez medido el oxigeno disuelto, la muestra se almacena en un tubo de
ensayo abierto a la espera de ser leida en el espectrofotometro.
10. Las muestras se toman periédicamente de forma que se mida la disminucién
de oro en el tiempo y la concentracion final alcanzada.
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Resultados

Tabla 10.1 de concentracién de oro en el tiempo para el despojamiento de 350
mililitros de una solucién con un contenido inicial de oro de 11,6 mg/L, variando
la cantidad de polvo de zinc entre 0,5 y 2,0 gramos a una presiéon de vacio de 60
cm de Hg (Universidad del Valle, 2006).

Tabla 10.1. Concentracidn de oro en la solucién aurifera sometida
a precipitacion por el método de Merrill Crowe.

0,0 11,6 11,6
0,5 8,7 6,4
3,0 3,8 0,0
5,0 3,3 0,2
7,5 2,1

10,0 3,0 0,0
15,0 4,1 0,9
25,0 2,4

30,0 3,2

40,0 2,3 0,4

Adsorcion de oro con carbén activado

El carbon activado debe sus propiedades adsorbentes a la accién de la gran can-
tidad de puntos electrostaticamente activos distribuidos en la extensa superficie
compuesta por la intrincada red de poros que conforman su textura. La superficie
especifica del carbon generalmente es comun que sea 1000 metros cuadrado por
gramo (Marsden & House, 1992).

Las materias primas mdas comunes para la elaboracion del carbon activado son
carbones (lignito, carbén bituminoso y antracita), cascaras de coco, semillas de
durazno, cascarilla de arroz, mazorcas, celulosas, llantas viejas y otros materiales
carbonaceos. Para las aplicaciones hidrometaldrgicas extractivas, la cascara de coco
es una de las materias primas mas apetecidas debido a su alta resistencia mecanica,
que previene su desintegracion durante los procesos (Arias, 1998).

Las velocidades tipicas de adsorcion de oro estan entre 10 y 100 g/h por tonelada
de carbén (Arias, 1998). En condiciones normales de temperatura y presion (25
°Cy 0,8 atmdsferas), un estudio en el laboratorio de Ingeominas, Cali, relacion6
condiciones de equilibrio entre carbén activado y solucién cargada por medio
de una isoterma de Freundlich. Se hallé que 10 mg/L en la solucién estaban en
equilibrio con una carga de 28 miligramos de oro por gramo de carbdn, y que
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1 mg/L en la solucion estaban en equilibrio con una carga de 7,5 mg de oro por
gramo de carbdn (Arias, 1998).

Las principales variables quimicas que afectan la cinética y el equilibrio en la
adsorcién del i6n aurocianuro sobre carbén activado son:

« Concentracion de oro en la solucidn.

« Concentracion de cianuro: tanto la capacidad como la velocidad en el carbén
activado disminuyen con el aumento del cianuro libre. Este efecto se atribuye
a la competencia por los centros activos de adsorciéon. Un rango normal de
trabajo estaria entre 0,1% y 0,2% en peso de NaCN.

o pH.

« Fuerza idnica.

» Otros metales en solucion: los iones metalicos compiten por los sitios activos
del carbdn. La capacidad de adsorcién de cianuro de plata es sustancialmente
menor que la de cianuro aurifero. Una concentracién de 100 mg/L de cobre
afecta severamente los procesos de adsorcion de oro.

Entre las variable fisicas que deben tenerse en cuenta estan el tipo de carbén,
la presencia de solidos suspendidos en la solucioén, la temperatura y, en menor
escala, la granulometria.

Procesos industriales de adsorciéon de oro en carbén activado
Proceso de carbon en pulpa (CIP, Carbon in Pulp)

El proceso CIP se aplica para la extraccion de oro directamente desde lodos cia-
nurados de lixiviacidn o pulpas, y constituye una tecnologia bien establecida. El
proceso se configura con el carbon fluyendo en contracorriente del lodo en tanques
agitados (figura 10.4) (Arias, 1998).

Horno de reactivacién

Tangues de adsorcidn

Columna d
—_ ﬂf‘c"jﬂ o ’ Oro para fundicitn Residucs
desorcidn I—.
---------- #
Vapor Celda de
electrodeposiciin Figura 10.4. Ejemplo de
e un circuito CIP en cascada

| Carbén etuido

de cuatro etapas.
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La pulpa se pone en contacto con el carbdn, después de la cianuracién, en
numerosas etapas de adsorcion, dependiendo del tamaiio de los tanques, la con-
centracion de carbon, la cantidad de oro que va a removerse y otros factores como
agitacion, velocidad de flujo. Se emplea en sistemas que tratan grandes cantidades
de mineral o donde hay presencia de material fino que dificulta la filtracién.

Proceso de carbodn en lixiviacion (CIL, Carbon in Leach)
El proceso CIL es una modificaciéon del CIP, donde la lixiviacién y la adsorcién
ocurren simultdneamente en un tanque. El proceso ofrece ventajas de menor costo
de capital —evita procesos de separacion de lixiviacion y adsorcidon- y mejoras en
extraccion de oro de menas que contienen otros adsorbentes del metal lixiviado
(figura 10.5). Sin embargo, el CIL tiene desventajas inherentes:
+ Se requiere un gran inventario de carbdn, en consecuencia, las existencias de
oro “encerrado” en planta son mayores.
+ Aumentan las pérdidas de carbon por atricion.
« Las cargas de oro en carbdn son mas bajas puesto que se tratan soluciones de
grado menor y se incrementa la frecuencia de transferencia de carbén, desorcion
y posiblemente, reactivacion.
En este tipo de sistemas —aunque se puede aplicar a otros—, se usa aire u oxigeno
para favorecer los procesos de lixiviacion y de adsorcidon y mezcla, ademas de la
oxidacion final del cianuro.

Carbén
activado

Tangue de
liziviacidn

- Carbon rcargadn, a
desorcion

- .
Residuos Figura 10.5. Esquema de operacion CIL.

Proceso de carbon en columna (CIC, Carbon in Column)

En este sistema, el carbdén se dispone en una torre por donde se hace pasar de
manera continua la solucidn cargada con oro, para que este quede adsorbido en
la torre (figura 10.6).
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El carbon activado puede usarse para extraer oro de un amplio rango de solu-
ciones aurocianuradas, incluidas soluciones de lixiviado en pilas o de tanques de
percolacidn, asi como soluciones filtradas de lixiviaciéon de tanque agitado.

J Pila de cianuracién -
percolacién

Columnas empacadas de carbdn activado

N N Y

\‘_‘/ \‘_‘/ \‘_—/ Figura 10.6. Circuito de
tres columnas empacadas
T— para tratar lixiviado de
Carbén cargado (a desorcidn) Carbon fresco pilas.

Resultados de una prueba de campo

En la mina El Diamante, municipio de Guachavez, departamento de Narifio, In-
geominas realizé una prueba de adsorcidn de oro en carbon activado en columna.
La figura 10.7 muestra el proceso seguido en dicha prueba. Se trabajo6 con la so-
lucidn rica producto de la cianuracién por percolacion del material de mina que
previamente se habia desarrollado. Esta solucion se tomé del tanque de solucion
clarificada (percolada) (1). La bomba (2) impulsa la solucién a las columnas de
adsorcidn en carbon activado (3). La solucion despojada del oro vuelve al tanque
de percolacion (4). En esta prueba, la solucion despojada queda almacenada en el
tanque de percolacién y no vuelve al tanque de solucidn clarificada.

|

e

¢ |
NI,
7 Figura 10.7. Esquema del sistema
1 { de ensayo en la mina El Diamante:
I,H 1. Tanque, 2. Bomba, 3. Columna, 4.

Tanque de percolacién.
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Resultados

En la tabla 10.2 se muestran las condiciones de la prueba en el seguimiento de la
concentracion de oro en la solucion despojada en el proceso de adsorcion de oro
sobre el carbon activado. En la tabla 10.3 se presentan los resultados del mismo.

Tabla 10.2. Condiciones de prueba.

Columnas 2, en paralelo
Dimensiones Diametro:10 cm; altura:140 cm
Material de las columnas y tuberia PVC

Solucién cianurada

Volumen de solucién tratada 4,181 litros

Temperatura (promedio) 10 °C

pH 9,5-10,5

Caudal promedio de trabajo 135 L/h

Carboén activado Kintal WA 10-30

Carga de oro en el carbon activado 12,5 gr Au/kg de carbdn activado
Peso de carbdn activado por torre 5 kg

Altura de empaque 100 cm, aproximadamente.

Desorcién de oro desde carbén activado
Desorcion
El carbén cargado con oro debe sufrir un proceso de desorcidn, obteniéndose una
solucion de poco volumen, pero con una concentracion de oro relativamente alta,
apropiada para la etapa de recuperacion. La desorcion se realiza con el carbén
dentro de columnas de acero inoxidable, donde el complejo Au(CN); es despojado
de la superficie del carbon. Existen diversos métodos de desorcion. Entre estos se
hallan el método angloamericano y el Zadra (con sus diferentes variaciones).
Para la desorcion del oro desde el carbon activado (elusién), el método Zadra
emplea soluciones eluentes de cianuro en medio basico (generalmente, 1% de
NaOH y 0,1% NaCN) a temperaturas que pueden variar de 95 a 300 °C, con pre-
siones en el rango de 1 a 5 atmdsferas. Esta solucion de desorcion cargada con oro
(> 50 mg/L) pasa luego al proceso de recuperacion.
El método angloamericano utiliza agua caliente como medio desorbente del
oro, previa accion de una solucion acuosa concentrada de cianuro y soda.

Recuperacion
El proceso de recuperacion se define como la remocién del oro de la solucién
acuosa a una forma sélida y concentrada, no necesariamente pura.
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Tabla 10.3. Procesos de recuperacion.

0,0
0,0
1,0
2,0
3,0
4,0
5,0
6,0
7,0
8,0
9,0
10,0
10,5
11,5
12,5
13,0
14,0
15,0
15,0
15,0
250,2
15,5
270,0
16,5
17,5
169,2
18,5
20,0
21,0
22,0
23,0
24,0
25,0
26,0
27,0
28,0
29,0
30,0
31,0

0,0
127,2
123,6
122,4
114,0
114,2
112,8
110,4
110,4
105,6
108,0
116,4
112,8
151,2
135,6
145,2
136,8

0,0

0,0
108,0

159,6

2,9
174,6
114,0

129,6
112,8
121,2
108,0
141,6
120,0

75,6
133,0
121,0
115,2

72,0
115,2
108,0

26,0
1

0,02
2

0,03
3

0,7
4
5

1,1
6
7 0,8
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Guia metodoldgica

Los métodos mdas importantes empleados en la recuperacion del oro son preci-
pitacion con zinc y electroobtencién (recuperacion electroquimica).

Electroobtencién

La electroobtencion o recuperacion electroquimica provee un método econémico
y conveniente para la recuperacion de oro y plata a partir de soluciones producidas
en la desorcidn de carbén cargado con oro. Los catodos con el metal depositado y
el sedimento catédico requieren relativamente poca refinacidon posterior.

Sistema de desorcion

Esta compuesto originalmente de cuatro torres en acero inoxidable colocadas en
serie y bien apoyadas en un soporte. El sistema tiene la facilidad de desmontarse
para trabajar con el nimero de torres necesarias y permitir una manipulacién
sencilla tanto en su alimentacién como en su evacuacion (figura 10.8).

Figura 10.8. Sistema de desorcion de
oro de carbon activado.

Componentes

1. Recipiente dispensador de solucién desorbente.

2. Bomba dosificadora.

3. Plancha de calentamiento.

4. Torres de desorcion. Estan conformadas por: flanches en los extremos de las
torres (tapas superior e inferior); valvulas de evacuacion de las torres; trampas
para carbon activado en los extremos de las torres; valvula de seguridad de
presion; termdmetro; manémetro; valvulas, mantas de calentamiento de las
torres y chasis de las torres.
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Procedimiento para el manejo de las columnas de desorcién

1.
2.

O 00 N N

10.

11.
12.
13.

14.
15.

16.
17.

Se preparan las torres que van a utilizarse.
Se instalan los sellos de las tapas y las trampas inferiores para carbon activado
(malla).

. Se llenan las torres con el carbdén activado que va a utilizarse (630 gramos

aproximadamente).

. Se instalan los sellos en los flanches y las trampas superiores para el carbon

activado.

. Se conectan las tuberias entre las torres.
. Se instalan termémetros y mandmetros.
. Se instalan las mantas de calentamiento.
. Se dispone de recipientes colectores.

. Se prueba con agua el sistema (fugas, caudal, temperatura).

Se calienta agua en la plancha y se precalienta el sistema con esta misma agua
como fluido. Se verifica el funcionamiento de las mantas. Se ajusta el caudal
con los controles de la bomba.

Se calientan las soluciones de trabajo.

Se inicia el proceso de desorcion.

Se realiza la prueba. Se toman muestras de solucidn periddicas en diferentes
puntos.

Se vigila la presion (3 bares) del sistema.

Se finaliza la prueba. Se evacuan los liquidos residuales por las valvulas infe-
riores.

Se lavan con agua los lechos en las torres.

Se evacua el carbdn activado de las torres.

Soluciones y condiciones de trabajo para los sistemas de
desorcion en pruebas

e 500 gramos.
Carbén activado e Carga de 12,5 gramos de oro por kilogramo de
carbén activado.

e 3% en volumen de HCI.

e 95 °C de temperatura.

e 3 bares de presidn.

e 2 volimenes de lecho por hora (24 mililitros por
minuto) de caudal.

e 16 litros de volumen total.

Solucién para el lavado acido

317



TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS

Eluente: 0,1% de NaCN y 1% de NaOH.
pH de 11,25.

e 95 °C de temperatura.

e 3 bares de presién.

Sistema Zadra

P

e Agua desmineralizada como eluente.

e 95 °C de temperatura.

e 3 bares de presidn.

2% de NaCN y 5% de NaOH forman la solucién

Sistema angloamericano (AARL) ¢ ac:ivadora y o ) uc

e Agua desmineralizada.

e Flujo de solucién efluente: entre 1 (12 mililitros

L por minuto) y 4 volimenes de lecho por hora.

Tomado de (Paredes & Pefiuela, 1998).

Resultados de una prueba de desorcion

con el método Zadra

En la tabla 10.4 se presentan los resultados de una prueba de desorcién con el
método Zadra a un caudal de solucion eluente de 12 mL/m (Paredes & Pefuela,
1998).

Tabla 10.4. Recuperacidn de oro: 92,22. Concentracion promedio de la solucién eluida: 367,69 ppm.

1 0,0 0,00 0,0
3 1,0 0,43 0,2
5 2,0 0,86 1,9
11 5,0 2,58 418,8
20 GRS 6,45 580,3
31 15,5 11,18 345,3
34 18,5 12,47 127,4
37 20,0 13,76 56,7
40 21,5 15,05 7,4

Electroobtencion de oro desde soluciones desorbidas

La precipitacidn electrolitica de oro sobre catodos (Gomez, 2003) es una de las
técnicas aplicada industrialmente para la recuperacion del oro disuelto en solu-
ciones de cianuracion (figura 10.9).
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— Figura 10.9. Equipo de
= | electroobtencién.

La baja eficiencia eléctrica propia de esta técnica se compensa con su alta ca-
pacidad productiva y facilidad operativa, de manera que se convierte en una
buena alternativa para tratar soluciones concentradas de oro (mayores de 300 mg
de oro/L), mas no para tratar las soluciones diluidas salidas directamente de los
procesos de cianuracion (en general menores de 30 mg/L). Se aplica en plantas
con altos volumenes de produccion de soluciones cargadas, como las propias de
los montajes de lixiviacion por pilas (Heap Leaching).

Una semirreaccion de reduccion catddica en solucion acuosa se lleva a cabo
mediante la aplicacidon de un voltaje a través de un par de electrodos inmersos en
la solucion. El voltaje aplicado debe exceder el potencial reversible de la celda para
que la reaccién deseada ocurra. Se debe tener en cuenta la caida de voltaje debida
a la resistencia de la solucién, una funcién de la conductividad. La cantidad en la
cual el voltaje aplicado excede el potencial reversible de la celda (E ) se denomina
sobrepotencial ().

l’] = Eaplicado - Erev

La reduccién en el catodo esta acompafiada por una semirreaccion de oxidacion
paralela en el anodo que, generalmente, es la oxidacion del i6n OH" en medio
basico (reaccién de descomposicion del agua).

Considerando la electroreducciéon de un ién metalico (Mz+), el potencial total
de celda esta representado por

0, M=+
Ecelda—E(OH_) _E( M )+??a_nc+IR

donde,

11,y 11, son los sobrepotenciales anddico y catédico, respectivamente.
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IR representa la caida de potencial a través de la solucion debida a la resistencia
eléctrica de la misma.

E (%) v B (%)

Son los potenciales termodinamicos reversibles relacionados con el énodo y el
catodo, respectivamente. Estos valores pueden calcularse a partir de los potenciales
estandar por medio de la ecuacion de Nernst.

La velocidad de la reaccion es controlada por la transferencia de masa.

La densidad de corriente a la cual esto ocurre se conoce como la densidad de
corriente limite j;), la cual se expresa en unidades de A/cm?.

ji=nFmC,

donde,

n = ndmero de electrones implicados en la reaccion.
F = constante de Faraday (culombios/mol).

m_ = coeficiente de transferencia de masa (cm/s).

C, = concentracion de la especie b (mol/cm’).

El valor de la densidad de corriente limite es importante, ya que es la maxima
corriente que puede pasar a través de la solucion (antes de que la corriente se
desperdicie en reacciones colaterales), puesto que la reaccion no se producira mas
rapido que el valor de ji. El valor de la densidad de corriente limite y, en consecuen-
cia la velocidad de deposicidn, se incrementa cuando aumenta la concentracion
del i6n metalico que va a depositarse.

Eficiencia de corriente
Cuando dos o mds procesos de transferencia electronica pueden ocurrir simulta-
neamente en un electrodo, la fraccion de corriente total (itotal) que pasan al k-ésimo
proceso se llama eficiencia de corriente instantanea.

Uk

Eficiencia de corriente instantanea para el k-ésimo proceso = irotal
total

Una eficiencia del (100 %) implica que solo ocurre un proceso en el electrodo.
Cuando se considera el resultado de una electrdlisis en algtin periodo, la eficiencia
de corriente neta representa la fraccion del nimero total de culombios (Qtotar)
involucrados en el k-ésimo proceso.
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Qk

total

Eficiencia de corriente para el k-ésimo proceso =

Muchas veces es conveniente definir el consumo de energia involucrado en un
proceso. Asi, si para realizar el proceso de interés se ha gastado un nimero total
de culombios (Qtotal), entonces la energia consumida en watts-hora es:

Consumo de energia (Watt-h) = E * Q * 3600

donde,
E = voltaje aplicado dado en voltios.

Q = cantidad total de culombios que pasan por la celda.

La eficiencia de corriente y, por tanto el consumo de energia, es un indicativo
de la rentabilidad de un proceso electroquimico determinado.

Celda y electrodos

En el transcurso evolutivo de la recuperacién electroquimica de oro, varias orga-
nizaciones han desarrollado diferentes tipos de celdas, por ejemplo la celda Zadra,
la AARL y la de laminas paralelas.

Varios tipos de electrodos han sido desarrollados para incrementar el drea su-
perficial del catodo y mejorar las caracteristicas de flujo a través del mismo. Entre
estos se encuentran los electrodos tridimensionales, compuestos de lana de acero.
Estos tltimos proveen mucha mas drea catddica superficial y gran espaciamiento,
a la vez que generan excelentes caracteristicas de flujo intersticial. Es econémica
y brinda un producto del cual puede recuperarse el oro.

La lana de acero puede ser cargada hasta 20 veces su peso en metales preciosos.
Sin embargo, los catodos son removidos normalmente con cargas de 1 a 2 kg de
oro/kg de lana.

Los anodos se construyen de malla de acero inoxidable para asegurar un flujo
uniforme de la solucién a través de la celda. Para una solucién suficientemente
basica, el acero inoxidable 316 es un material anddico satisfactorio. Sin embargo,
sila neutralizacidn de la solucién ocurre en la vecindad del dnodo, el acero inoxi-
dable se corroe reduciendo la vida del electrodo.

Reacciones catodicas

Reduccion catodica del oro

El oro es electroliticamente desplazado de la solucién acuosa de Au(CN);, en
medio basico, de acuerdo con la reaccidn:
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Au(CN); + e 2 Au + 2CN- E° = ~0,0669 V
donde,

E_=-0,669 + 0,0591 log[Au(CN); ] - 0,118 log[CN]

rev

La deposicion del metal ocurre a potenciales catéodicos mds negativos que -0,7
V con respecto al ENH, aunque el potencial exacto al cual comienza la reduccién,
depende de las condiciones de la solucién, como la concentracién de especies
ionicas y la temperatura. Se han reportado valores que varian entre -0,7 y -1,1
V vs ENH.

Reduccion catédica de otros metales

Muchos otros complejos de cianuro con metales (por ejemplo Ag, Hg y Pb) son
reducidos, en preferencia al oro, a potenciales aplicados para la reduccién del
mismo. A menudo es deseable la recuperacion de plata como un subproducto
econdmico en la recuperacion del oro, lo cual tiene cierta posibilidad ya que la
diferencia en los potenciales estandar de reduccion del cianuro, de oro y de plata
es 0,2 V en exceso. En situaciones en que la concentracién de plata es mayor de
50% de la concentracién de oro, esta se deposita en preferencia al oro.

El mercurio, si se encuentra presente en concentraciones significativas, puede
afectar la recuperacion electroquimica de oro, debido a que tiende a depositarse
casi totalmente antes de que comience la deposicion de oro.

La deposicion de mercurio puede afectar la calidad del deposito catodico, fomen-
tando la formacion de sedimentos, en lugar de un depdsito catddico cohesivo.

Reduccién de oxigeno y agua

El oxigeno que envuelve al anodo por descomposicion del agua puede difundirse
hacia el catodo, donde es reducido a agua mediante rutas de dos o cuatro elec-
trones.

O,+2H" +2¢ 2 H,O, E° =+0,695 V
O,+2H,0 +4e 240H E° =+0,401 V
Se ha demostrado que la reduccidn del oxigeno puede consumir cerca de 50%

de la corriente catddica.
El agua puede ser reducida a hidrégeno, segun la reaccion:
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2H,0 + 2 2 H, + 20H E° = 0,828 V

Reacciones anoddicas

Oxidacion de los iones OH~ y cianuro

En solucion alcalina de cianuro, la reaccién principal en el énodo es la oxidacion
del i6n OH", descomposicion del agua:

40H- 2 O, + 2H,0 + 4e” E° = 0,401 V

donde,
E_= -0,401-0,015log PO, + 0,0591[OH]

rev
Esta reaccidn tiende a disminuir el pH de la solucién cerca al 4nodo: una im-
portante consideracion en la determinacién de posible corrosion anddica.
El cianuro puede ser oxidado a cianato en el anodo, segtin la reaccién

CN +20H CNO +H,O+2¢ Eo=-0,97V

Voltaje de celda

El voltaje que debe ser aplicado a una celda para lograr mayor eficiencia en la
recuperacion de oro depende del disefio de la celda y de las condiciones de la
solucion, incluidas la conductividad, el pH, la temperatura y las concentraciones
de todas las especies presentes. En las celdas industriales, los voltajes aplicados
estan en el orden de 2-4 V.

Corriente de celda

La corriente de celda esta en relacion directa con el potencial aplicado, siempre y
cuando se sobrepase un potencial minimo (conocido como potencial de descom-
posicién). El aumento practicamente lineal por delante del potencial de descom-
posicion es una consecuencia de la ley de Ohm.

V=IR
donde,
V = voltaje de celda.
I= corriente total.

R = resistencia eléctrica a través de los electrodos en la solucion.
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Los sistemas convencionales industriales pueden operar la celda con corrientes
entre 200 y 8000 amperios, con eficiencias de corriente tipicas de 2 a 8%, depen-
diendo de las configuraciones de celda, la concentracion de oro, la composicion
y las propiedades de transporte de masa del electrolito.

Otras variables que deben considerarse
Concentracion de oro en soluciéon
La corriente limite depende de la concentracion total de oro.

Transferencia de masa

La agitacion o movimiento del electrolito (conveccion) y la difusion son los me-
dios mas importantes para el transporte de masa de la especie Au(CN)2- hacia
el catodo.

Temperatura

Elevar la temperatura del electrolito incrementa el coeficiente de difusion del
cianuro de oro, asi como la conductividad. La solubilidad del oxigeno se reduce,
disminuyendo la cantidad de oxigeno disponible para su reduccién en el catodo.

Area catédica y densidad de empaquetado

Maximizar el area catodica incrementa la eficiencia de la recuperacion electro-
quimica. Es conveniente definir la densidad de empaquetado, que se refiere a la
cantidad de lana de acero introducida en la unidad de volumen de espacio caté-
dico. La densidad de empaquetado es importante, ya que determina el area total
del electrodo.

Conductividad
Cuanto mayor sea la conductividad, menor es la pérdida eléctrica en la solucién
Y, por tanto, se logra mayor eficiencia de corriente.

Concentracién de cianuro

La velocidad de reaccién para la reduccion del oro a potenciales donde la depo-
sicion de este metal es controlada por el transporte de masa no cambia significa-
tivamente con la concentracién de cianuro.

Efecto de otras especies en solucién

Los iones sulfuro, que pueden estar presentes en bajas concentraciones en las
soluciones auriferas, son oxidados a polisulfuros en el anodo. Estos iones pueden
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ser transportados hacia el cidtodo, donde pueden reaccionar con el oro depositado,
formando complejos estables y causando redisoluciéon del metal depositado.

Manejo y tratamiento del producto

Los catodos cargados con oro son removidos periddicamente de la celda para la
recuperacion final del metal y la producciéon del lingote. Existen tres opciones
principales para el manejo de los productos de la recuperacion electroquimica
para obtener el lingote de oro.

+ Los catodos de lana de acero, cargados con oro, son tratados directamente me-
diante refinacién por digestion acida de los catodos y posterior precipitacion
del oro o por fundicion.

+ Eldeposito del metal precioso es retirado de los catodos usando agua a presion.
Se recogen los sedimentos y se refinan posteriormente.

+ Los catodos cargados con oro son transferidos a un segundo sistema electro-
quimico para el electroplateado del oro sobre laminas de acero inoxidable.

Equipos y materiales en la electroobtencién

Equipos

En los procesos de desorciéon y recuperacion electroquimica de oro se utilizaron
los siguientes equipos:

o Columna de desorcidon. Construida en acero, con una altura de 70 cm y un
didmetro de 4,2 cm. Accesorios termémetro 0-200 °C, manémetro 0-35 kg/
cm2, valvulas de control, correas de calentamiento.

« Bombas peristalticas. a. Con flujo variable de 1-50 mL/min y una presiéon maxi-
ma de operacidén de 15 kg/cm?, marca Iwaki; b. Con flujo fijo de 240 mL/min,
marca Nikkiso EiKo; c¢. Con flujo variable de 1-330 mL/min, marca Elepon
ECAP.

» Bomba centrifuga con capacidad maxima de 3 L/min (figura 10.10).
«+ Fuente regulada de voltaje marca Metronix modelo CMT 6-18 (figura 10.11).

o+ Celda electroquimica. Construida en plastico resistente, con dimensiones 20 *
11 * 8, 7 cm, volumen practico: 1,2 L.

« Anodos de ldmina perforada de acero inoxidable (figura 10.12a).
» Catodos de lana de acero (figura 10.12b).
» Transformador variable 0-120 V ca, marca Tokyo-Rikosha.

» Espectrometro de absorcion atomica marca Shimadzu, modelo AA 660.
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Figura 10.10. Bomba centrifuga.

Figura 10.11. Rectificador de corriente.

Figura 10.12. Electrodos
empleados en el sistema

electroquimico. a. Anodo.
b. Catodo.
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Insumos

Carboén cargado con oro (12 g Au/kg de carbon), lana de acero (105 cm?/g), lami-
nas perforadas de acero inoxidable, soporte catédico en acrilico, con un volumen
disponible de 19,8 cm’, separadores de madera (12 mm de ancho), malla de nailon,
mangueras, alambre de acero y cables eléctricos.

Reactivos
Cianuro de sodio grado analitico, hidréxido de sodio grado analitico, acido clor-
hidrico, agua desionizada y solucién estandar de oro, 1000 ppm.

Obtencioén de la solucion cargada con oro

La solucion cargada con oro proviene del proceso de desorcidn a partir del car-
bén cargado con dicho elemento. Esta solucidn pasa al proceso de recuperacion
electroquimica.

Carbon cargado con oro
El carbon cargado se produjo en el proceso de adsorcidn sobre carbdn activado del
complejo Au(CN);, del lixiviado generado en el proceso extractivo de un mineral
aurifero. El mineral (procesado en la planta piloto de Ingeominas, Cali) proviene
de la mina El Diamante, departamento de Narifio.

Después del proceso de adsorcidn, el carbén quedo con una carga promedio de
12,5 gramos de oro por kilogramo de carbdn.

Disefio del sistema electroquimico

Celda electroquimica

La celda empleada en este trabajo esta construida con laminas de plastico resistente
de 3 mm de grosor. Sus dimensiones son 20 x 11 x 8,7 cm. Su volumen interno
es de aproximadamente 1700 cm?, con un volumen util de 1200 cm?. Tiene una
entrada en la parte superior de uno de los lados y una salida en la parte inferior
dellado contrario. Ademas, tiene unas divisiones internas que permiten distribuir
mejor el flujo del electrolito (figura 10.13).

Anodos

Los danodos empleados fueron laminas perforadas de acero inoxidable de 1 mm de
espesor, con dimensiones de 12 * 5 cm. El didmetro de los agujeros fue 3,5 mm.
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Figura 10.13. Sistema electroquimico:
1. Celda electroquimica, 2-3. Anodos,

4. Catodo, 5. Fuente regulada de voltaje,
6. Bomba centrifuga.

Catodos
El material catédico empleado fue lana de acero. Para sujetarla se utilizé un marco
construido en acrilico con un volumen disponible de 19,8 cm?® Un alambre de
acero provee el contacto eléctrico entre la fuente y la lana de acero.

La separacion entre anodo y catodo se realizé mediante listones de madera de 12
mm de espesor. El citodo se encerr6 en una funda de nailon para mantener lalana
de acero en su lugar y evitar su posible desprendimiento hacia el electrolito.

Lana de acero

Lalana de acero empleada como material catédico estuvo compuesta por multiples
hilos de acero. Una caracterizacidon de la lana mostré que poseia un diametro de
94 um y un area especifica aproximada de 105 cm?/g.

Fuente regulada de voltaje
La fuente regulada de voltaje utilizada, marca Metronix modelo CMT 618, puede
operarse de dos modos: 1. De 0 a 6 voltios y 5 amperios de corriente maxima; 2.
De 0 a £18 voltios y 2 amperios de corriente maxima.

Se escogi6 el primer modo de operacién debido a que posee una mayor capa-
cidad de corriente.

328



METALURGIA

Bomba centrifuga

Se empled una pequeiia bomba tipo centrifuga, con una capacidad maxima de flujo
de 3 L/min. La bomba produce un flujo de electrolitos a través de los electrodos en
la celda, proveyendo el transporte de masa por conveccion. La ventaja de emplear
esta bomba esta en no introducir agitadores mecdénicos en la celda misma, ademas
de que se asegura que en todos los ensayos exista flujo constante y reproducible
del electrolito a través del catodo en la celda electroquimica (Gémez, 2003).

Resultados

Corresponde al reporte de las condiciones y resultados de un estudio estadistico
de electroobtencion de oro en el sistema del laboratorio de Ingeominas, en el que
se evaluaron las variables (concentracién de soda, voltaje y area catddica) en tres
niveles, aplicando el disefio estadistico BoxBehnken (tablas 10.5 y 10.6).

Tabla 10.5. Factores mantenidos constantes durante cada experimento del disefio Box-Behnken.

Volumen de solucion 1,2 L

Flujo de la bomba (recirculacion) 2,0 L/min
Temperatura de solucién 26,0 °C
Ndmero de catodos 1

Numero dnodos 2

Distancia anodo-catodo 12,0 mm
Concentracién de NaCN 1,0 g/L
Concentracidn inicial de oro 109,5 mg/L

Tabla 10.6. Combinacion de variables y valores de las mismas para cada experimento.

1 3,5 20 0,05 13,94 76,0 99,90

2 2,5 20 0,05 4,33 108,5 98,50

3 2,5 10 0,05 3,43 115,0 97,10

4 3,0 20 0,03 10,95 119,8 97,20

5 3,0 15 0,05 7,79 88,9 99,40

6 3,5 10 0,05 9,38 78,7 99,80
Continta
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Continuacion

7

8

9

10

11

12

13

14

15

16

17

3,0
3,0
2,5
3,0
3,0
3,0
3,5
3,0
3,0
2,5

3,9

Disefio BoxBehnken.
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15

15

20
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15

15

15

15

15

15

0,08
0,05
0,08
0,08
0,03
0,05
0,03
0,05
0,05
0,03

0,08

5,32
7,64
3,29
7,13
7,43
6,87
15,66
7,75
6,70
5,73

9,45

79,1
87,4
78,9
62,6
124,8
80,3
113,2
93,8
80,0
173,9

57,4

99,50
99,30
99,70
99,99
96,60
99,50
99,70
99,10
99,50
90,50

99,90



Medicion del peso especifico y de la densidad de
pulpa para el procesamiento de minerales auriferos

Fundamentos teédricos

Densidad

Es la relacion entre el peso de un material y su respectivo volumen a unas condi-
ciones de temperatura y presion determinadas.

Peso especifico
Es la relacion entre densidad de un material y la densidad del agua. Es adimen-
sional.

Pulpa
Hace referencia a la mezcla de sélidos en un liquido.

Medicion del peso especifico (método del picnémetro)
Materiales e insumos

Balanza, picndmetro, embudo, pincel y mineral con granulometria menor de 1
mm., agua destilada y parafina o alcohol.

Procedimiento

1. Se limpia bien el picnémetro. Su limpieza puede efectuarse con amoniaco o
algun disolvente de grasa. Se lava con agua destilada y se seca en estufa.

2. La muestra de ensayo puede estar con su humedad natural o se seca en estufa
a 80 °C hasta obtener masa constante.

3. Se pesa el picndmetro seco, vacio y tapado. Se anota su peso: W1 (figura 11.1).

4. Se retira el picnometro de la balanza. Se agrega el mineral problema dentro del
picnémetro y se pesa de nuevo, W2 (figura 11.2).

5. Se agrega algo de liquido evitando la formacién de burbujas hasta alcanzar
aproximadamente 3/4 de la capacidad del picnémetro.
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3a3 181

Figura 11.1. Peso del picndmetro vacio.

Figura 11.2. Adicion del sélido problema.

6. Se remueve el aire atrapado. Se emplea uno de los siguientes procedimientos:
Se somete el contenido a un vacio parcial (menor de 100 mm Hg). Para evitar
burbujeo excesivo, se aplica en forma gradual hasta llegar al maximo y se man-
tiene asi de 10 a 15 minutos hasta conseguir un desaireado completo. Se sacude
de nuevo el picnémetro para ayudar a la remocion del aire (figura 11.3).
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DESECADOR PLASTICC

Figura 11.3. Extraccién de aire por
vacio.

7. Se calienta por lo menos durante 10 minutos haciendo girar ocasionalmente
el picnometro para ayudar a la remocion del aire. En este caso se debe esperar
que el picndémetro alcance nuevamente la temperatura ambiente para conseguir
la prueba.

8. Se agrega agua destilada hasta llenar el picndmetro (figura 11.4). Se limpia y se
seca el exterior con papel toalla y se pesa de nuevo, W3 (figura 11.5). Se pone
particular atencion al colocar la tapa del picndmetro. Se debe desalojar el exceso
de agua sin sustraer mineral.

F, Figura 11.4. Llenado del picndmetro con liquido.
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Figura 11.5. Peso del picndmetro lleno.

9. Finalmente, se vacia el contenido y se lava bien el picnémetro. Se vuelve a llenar
por completo con el liquido (figura 11.4). Se seca exteriormente y se pesa, W4
(figura 11.5).

Calculos

(wg — wy)

" (wa —w1) — (w3 — wa) !

Ps

donde,

p, = densidad del sdlido se da en kg/L o g/cm’.

I = densidad del agua a la temperatura de trabajo.
w, — w, = Peso del mineral.

(w, - w,) - (w, + w,) = peso del agua desalojada por el mineral.

Medicion de la densidad de una pulpa (balanza Marcy)

La balanza Marcy esta constituida principalmente por una balanza graduada pro-
vista de un recipiente (vaso) con volumen fijo de 1000 cc. La balanza se cuelga de
manera tal que quede suspendida libremente en el espacio (figura 11.6).
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Figura 11.6. Balanza Marcy.

Calibracion
Se llena el recipiente con agua limpia hasta los orificios de aforo y se cuelga del
gancho de la balanza. La aguja de la balanza debera marcar 1000 g en el anillo
exterior del dial, quedando en posicion vertical. Si es necesario, se gira el tornillo
de ajuste ubicado en la parte inferior hasta obtener 1000 g.

En ese momento, la balanza esta calibrada (figuras 11.7ay 11.7b).

Figura 11.7. a. Calibracién de la balanza Marcy.
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Figura 11.7. b. Balanza calibrada.

Determinacion de gravedad especifica, porcentaje de soélidos y
densidad de pulpa

1.

7.
8.
9.

Se prepara una muestra seca representativa de material, cuyo tamaio esté entre
-10 y +100 mallas.

. Se cuelga el recipiente vacio y seco de la balanza y se comienza a llenar hasta

que la aguja indique 1000 g en el anillo exterior del dial.

. Se vacia la muestra en un recipiente.
. Sellena un tercio del volumen del recipiente, asegurandose de que cada particula

se moje y se eliminen las burbujas de aire.

. Se cuelga el recipiente de la balanza y se completa el volumen con agua hasta

los orificios de aforo.

. Selee la gravedad especifica del s6lido directamente en el anillo interior del dial.

Al determinar la gravedad especifica del sélido, se puede medir el porcentaje de
so6lidos y la densidad de la pulpa. La Balanza Marcy permite medir porcentaje de
solidos y densidades de pulpa para diferentes escalas de densidad de sélidos.
Se toma una muestra del flujo de pulpa que se va a ensayar.

Se vierte la pulpa sobre el recipiente hasta que rebose por los agujeros de aforo.
Se limpia el material de la parte exterior del recipiente.

10. Se coloca en la balanza y se define la gravedad especifica del sélido contenido

en la pulpa; por ejemplo, 2.6 g/cm3 (figura 11.8).
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Figura 11.8. Identificacion de la densidad de los
solidos.

11. Se ubica en el dial el anillo correspondiente al valor de la gravedad especifica
determinada y se lee el porcentaje de sélidos correspondiente (40% de solidos),
figura 11.9.

Figura 11.9. Lectura del porcentaje de sdlidos.
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12. Seleela densidad de la pulpa en el anillo exterior del dial: 1325 g/L; 2.6 g/cm’;
40% solidos (figura 11.10).

Figura 11.10. Lectura de densidad de pulpa.

338



Planta piloto







Introduccion

La planta piloto de procesamiento de minerales auriferos de veta de Ingeominas,
Regional Cali, es un medio experimental que reproduce a mediana escala las fases
de un proceso productivo a través del cual se adoptan, complementan y proyectan
a nivel industrial los resultados obtenidos en el laboratorio.

La planta piloto tiene una capacidad de procesamiento de 50 kilogramos por
hora. Estd constituida por ocho secciones:

o Trituracion.

+ Molienda.

» Concentracion.

» Sedimentacion y espesamiento.
» Lixiviacion.

« Filtracion.

« Precipitacion y adsorcién.

o Tratamiento de efluentes.

Es operada desde seis unidades o paneles distribuidos por todas las secciones
de la planta.
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Manual de operacion de la unidad de trituracion

Fundamentos tedricos

La trituracion se define como el conjunto de operaciones cuyo objeto es reducir de
tamarfios grandes trozos de material a fragmentos para facilitar las operaciones sub-
siguientes (transporte, molienda, etc.). Aunque su fin es meramente la reduccién
de tamarfios en la operacidn se debe controlar o evitar la generacion de finos.

La trituracion de los materiales se realiza mediante el aplastamiento (compre-
sion), la penetracion (corte), la friccion (cizalla) y el impacto.

En la mayoria de los casos, estas acciones se utilizan combinadas. Los tipos de
esfuerzos sobre las particulas o fragmentos, tienen una importancia fundamental
en la seleccion y construccion de las maquinas que se utilizan en la trituracion.

Dependiendo de las propiedades fisico-mecanicas y de las dimensiones (ta-
manos) de los fragmentos del material a triturar se selecciona uno u otro tipo de
accion. Asi, la trituracion de materiales duros y quebradizos se efectia por compre-
sion, penetracion y por impacto, la de materiales duros y viscosos por compresion
y friccién. La trituracion de materiales se realiza generalmente por via seca.

El resultado de la trituracién se caracteriza por la razén de reduccién o grado
de reduccién (Rr). Es decir, como el cociente entre el tamaio promedio (carac-
teristico) para la corriente de alimentacion y el tamafo promedio caracteristico
para la corriente del producto de la trituradora.

La accion triturante se realiza en las diferentes mdquinas por la aplicacién de
esfuerzos, los cuales deben exceder los esfuerzos de resistencia del material. El
punto de rotura de un material se determina de su curva esfuerzo-deformacion.
Esto constituye el punto de partida para la definicion del sistema de trituracion.

Las trituradoras se disefian para fracturar la roca de manera que los fragmentos
resultantes sean menores que un tamafio maximo determinado, pero no para que
produzca cierto porcentaje de material que exceda un tamafio minimo determi-
nado. Siempre habra por consiguiente la produccion de un material que se tritura
hasta un tamafio demasiado pequeno para el objetivo propuesto. Es decir, una
pérdida de material en el rango de tamafo no deseado.
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La reduccién de tamano de las rocas y minerales hasta lograr su adaptacion
a las operaciones de molienda y concentracion se debe realizar por etapas para
reducir los costos de energia, la reduccién en una sola etapa incurre en mayores
gastos energéticos.

Por su aplicacion las méaquinas trituradoras se dividen convencionalmente
en: trituradoras para gruesos (primaria), para medios (secundaria) y para finos
(terciaria).

En la trituracién gruesa se emplean trituradoras de quijada y giratorias (coni-
cas) bajo la accion fundamentalmente de las fuerzas de compresion, penetracion y
friccién. En la trituracién media o fina se utilizan trituradoras conicas de impacto
(martillos) y de cilindros (o de rodillos).

La distribucion granulométrica del producto de las trituradoras depende de
las propiedades fisico-mecanicas del material, el tipo de trituradora, de la etapa
de trituracion, de la procedencia del mineral y preparacion de la trituracién. No
obstante es el ancho de la abertura de descarga, el set en posicidn abierta o cerrada
el que regula la distribucién granulométrica.

Objetivos

Objetivo general

El objetivo general de la Unidad de trituracion de la planta de piloto del la Unidad
Operativa Regional Cali de Ingeominas, es reducir el material de un tamafo no
mayor de cuarenta milimetros y menor de cinco milimetros.

Objetivos especificos

+ Obtener un tamafio éptimo de mineral para llevar a la etapa de molienda.

o Determinar parametros de control como razones de reduccién y consumos
especificos de energia para los diferentes minerales procesados en la planta de
prueba.

Equipos

La unidad de trituracion esta compuesta por los siguientes equipos:

1. Banda alimentadora BC-A101.

2. Tolva, alimentador de plataforma corrediza antes; ahora alimentador de plata-
forma vibratoria: HP-A102, FD-A102.

. Trituradora de quijada (trituracion primaria): CR-A103.

. Criba vibratoria (clasificador): VC-A104.

. Cangilén de retorno de material triturado de la trituradora secundaria.

. Cangilén de producto clasificado a menos cinco milimetros.

. Trituradora cénica (trituracion secundaria): ML-A105.

. Banda de descarga: BC-A106.

. Gabinete de controles (unidad A).

O 00 N O U1 » W
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Los datos técnicos de los equipos se encuentran consignados en el manual de des-
cripcion general de los equipos. En la figura 1.1 se observa la unidad de trituracién
de la planta de prueba donde se esta indicando los equipos que la componen.

Figura 1.1. Unidad de trituracion de la planta
piloto de Ingeominas, Cali.

Insumos
Energia eléctrica y mineral de trabajo.

Operacion de la unidad de trituracion

Banda alimentadora: BC-A101

La banda alimentadora, como se indica en la figura 1.2, es usada para transportar
mineral crudo menor de 40 mm desde el depdsito de material a procesar hasta la
tolva de la trituradora de quijadas HP-A102.

Figura 1.2. Banda alimentadora BC-
A101 y detector de metales.
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Esta banda esta equipada con un detector de metales el cual detiene la operacién
cuando detecta piezas metalicas en el material crudo y se activa una alarma en el
panel de control. Este detector de metales posee una seflal en grado automatico
y modo de registro para todos los metales donde detecta metales ferrosos y no
ferrosos, cuando este detector se ajusta rechaza los metales ferrosos y detecta los
metales no ferrosos.

Operacion

« Severifica que sobre la banda no exista ninguna pieza metalica que pueda activar
la alarma del detector de metales ni otro elemento extraio.

« Se verifica el nivel de la tolva HP-A102 durante la operacién de llenado. No
debe exceder el 60% de su capacidad, para evitar la acumulacién de material
en la trituradora de quijadas.

+ Labanda inicia su operacion cuando se oprime el botén on del BC-A101 en el
panel de control de la unidad A y se detiene oprimiendo el botén off.

« Antes de apagar la banda transportadora, se verifica que ésta no tenga mineral.

Tolva con alimentador de plataforma corrediza: HP-A102,
FD-A102

La unidad es usada para almacenar material crudo en la tolva HP-A102 (figura
1.3a) y suministrarlo con un alimentador vibratoria la trituradora de quijadas
(trituradora primaria) (figura 1.3b).

Figura 1.3. a. Tolva de almacenamiento. b. Alimentador vibratorio

La cantidad de mineral descargado por el alimentador vibratorio esta regulada
por la frecuencia de vibracién del sistema, que son regulados desde el mismo
alimentador.
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Operacion
Para proceder al llenado de la tolva y la operacion del alimentador vibratorio debe
tener en cuenta:

+ Se ajusta la frecuencia de vibracién del alimentador.

+ Sedebe cuidar que la tolva sea ocupada solamente a un 60% de su capacidad para
que no haya caida de material sobre el chute de alimentacién de la trituradora
de quijadas y asi evitar su taponamiento por exceso de carga.

Alimentador de plataforma vibratorio
El sistema original de alimentacién de la unidad de trituracién se reemplazo por
un alimentador de plataforma vibratorio.

Este alimentador cuenta con una bandeja o plato, el cual esta sujeto a la es-
tructura por medio de unos tensores que se ajustan de acuerdo a la inclinacién
deseada. Este equipo cuenta ademds con un redstato que permite graduar una
escala de vibracién entre 0 y 100, de acuerdo al flujo de alimentacién requerido
por la unidad.

Operacion
La operacion del alimentador vibratorio se realiza de la siguiente forma:

+ Se ajusta y se verifica la inclinacién de la bandeja por medio de los tornillos
tensores, si esto es necesario.

» Para encender el alimentador vibratorio se oprime el botén on del FD-A102 en
el panel de control de la unidad A, oprimiendo el switch en el panel del reds-
tato que se encuentra sobre la estructura de la tolva y se ajusta el redstato para
obtener la frecuencia deseada.

o Para detener el alimentador se lleva la escala de frecuencia del redstato a cero,
se apaga el switch en el panel del redstato y luego en el panel de control de la
unidad A oprimiendo el botén off del FD-A102 se apaga el alimentador.

Trituradora de quijada (trituradora primaria): CR-A103

Esta trituradora reduce de 40 mm hasta 10 mm, el mineral suministrado por el
alimentador vibratorio (figura 1.4).
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Figura 1.4. Trituradora de quijadas.

Funcionamiento

En este tipo de trituradora, el material se reduce de tamano mediante compresion
en combinacién con la penetracion y por la flexion entre las quijadas fija y mévil.
La quijada movil, se aproxima (durante la marcha de trabajo) o se aleja (durante
la marcha en vacio) de la quijada fija, al rotar el eje excéntrico. Durante la marcha
de trabajo se efectdia la trituracion y durante la marcha en vacio la descarga del
material triturado por debajo, debido ala accion de su propio peso. El movimiento
se transmite a la quijada maévil (6), mediante la biela (12) que esta unida de forma
movil con el eje excéntrico (3) y con dos placas de articulacion, una delantera (14)
y otra trasera (6). El tensor y el muelle (resorte) (23) crean en el sistema mdvil una
tension que favorece la marcha en vacio de la quijada mdvil, mediante el desplaza-
miento reciproco de las cuiias, se regula el ancho de la abertura de salida (set, S) y
por consiguiente la razén de reduccién o grado de trituracién (figura 1.5).

T T

I B e

- Figura 1.5. Plano de la
L trituradora de quijadas CR-
] § A103.
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Operacion

« Se verifica la abertura del set de trituracion de la maquina.

« Se verifica que sobre las placas no haya material ni piezas metalicas o de otro
tipo que impidan el arranque normal de la trituradora. La trituradora opera
oprimiendo el botén on del CR-A103 en el panel de control de la unidad A y
se detiene oprimiendo el boton off.

+ Se debe evitar alimentar con material humedo, de hacerlo crearia atascamiento
en el equipo.

Criba vibratoria: VC-A104

Este equipo como se muestra en la figura 1.6, recibe el mineral que sale de la tri-
turadora de quijadas CR-A103 y lo separa en dos productos empleando una malla
de 5 mm de abertura, y la vibracién que le transmite el sistema electromecanico
dispuesto para este fin, las particulas de menor tamafo pasan a una tolva de dep6-
sito y las de mayor tamano son alimentadas a la trituradora de conos (trituraciéon
secundaria) ML-A105 a una velocidad constante.

Figura 1.6. Criba vibratoria.

Funcionamiento

La vibracién de la criba se genera al hacer entrar en operacién un motor de 0,5
HP el cual acttia sobre un eje con una excéntrica. La vibracion hace que el mine-
ral alimentado se desplace sobre la malla y realice la esperada separacion de las
particulas para luego ser transportados a la siguiente etapa cada uno de los dos
productos obtenidos (figura 1.7).
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Figura 1.7. Plano de criba vibratoria VC-
A104.

Operacion

« Se verifica que el conducto de alimentacion de la trituradora no se encuentre
obstruido y se enciende la trituradora.

+ Se enciende el motor que genera la vibracion de la criba. Este se enciende
oprimiendo el botén on del VC-A104 en el panel de control de la unidad A y
se detiene oprimiendo el boton off.

» Lavelocidad de alimentacion se ajusta segun el volumen deseado.

Trituradora cénica (trituracion secundaria)

El material proveniente de la trituracién primaria y que aun no estd al tamafo
adecuado, es separado mediante una criba vibratoria y alimentado a la trituradora
de conos (figura 1.8a y 1.8b) en donde se reduce a un tamafio menor de 5 mm.

Figura 1.8. a. Trituradora de conos (secundaria) ML-A105. b. Plano de la trituradora conica.
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Funcionamiento

Esta trituradora ocasiona la fractura del mineral por compresion, ya que este es
el método mas practico de aplicar la fuerza de fractura a las particulas grandes.
Su capacidad depende del tamafio de la abertura de descarga y de la velocidad
de la méquina. Este equipo realiza la reduccién de tamaiio por los esfuerzos de
compresion generados por el movimiento de giro excéntrico y continuo de un
manto movil sobre un manto fijo.

Una caracteristica notable de esta maquina es que a medida que disminuye el
tamafio de la particula, la superficie externa de trituracion va cambiando a un
cono en posicion vertical y se vuelve cada vez mas paralela a la superficie de la
campana giratoria.

Operacion

+ Se ajusta el set de abertura de los conos, evitando que estos se peguen entre si,
esto se hace necesario solamente cuando los conos hayan sufrido un alto desgaste
y la reduccién del tamafio de las particulas ya no es notoria.

+ Serevisa el estado de las bandas o correas del motor.

+ Sedebe evitar alimentar la trituradora con mineral muy himedo, pues este mate-
rial se puede quedar adherido en los conos y ocasionar la parada del equipo.

o Para iniciar su operacion se oprime el botén on del BC-A106 en el panel de
control de la unidad A y para detenerla se oprime off.

+ Una vez terminada la operacion se debe dejar el equipo operando en vacio por
un corto tiempo para su respectivo descargue.

Elevador de Cangilones 1 VC-A104
Este recibe el mineral que ha sido reducido de tamaio en la trituradora cénica y
lo descarga en la criba vibratoria para ser clasificado (figura 1.9).

Operacion

« Se verifica que no se encuentre obstruido por mineral u otro objeto extrafio.

+ Elelevador se opera oprimiendo el boton on en el panel de control de la unidad
Ay se detiene oprimiendo el botén off.

« Al finalizar la operacidén de trituracidn, se deja trabajando el elevador hasta
que todo el mineral triturado y clasificado haya sido evacuado completamente
para evitar obstrucciones y futuros dafios en el equipo, luego si se procede a
apagarlo.
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Figura 1.9. Elevador de Cangilones 1.

Elevador de Cangilones 2 ML-A105

Este recibe el mineral que ha sido clasificado en la criba y esta con un tamafo
menor a 5 mm, lo alimenta a la banda transportadora que descarga en la tolva
alimentadora del molino n.° 1 (figura 1.10).

Figura 1.10. Elevador de Cangilones 2.
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Operacion

« Se verifica que no se encuentre obstruido por mineral u otro objeto extrafo.

+ Elelevador se opera oprimiendo el botdn on en el panel de control de la unidad
A y se detiene oprimiendo el botdén off.

+ Al finalizar la operacion de trituracidn, se deja trabajando el elevador hasta
que todo el mineral triturado y clasificado haya sido evacuado completamente
para evitar obstrucciones y futuros dafios en el equipo, luego si se procede a
apagarlo.

Operacion de la unidad
Para operar la unidad de trituracion se deben de tener en cuenta los siguientes
aspectos:

o Parainiciar la operacién de la unidad se debe revisar que cada uno de los equipos
esté sin material de una operacidn anterior (vacios).

+ Una vez verificado el estado de cada uno de los equipos se procede a encender
la unidad en el panel de control de ésta (unidad A), el cual se detalla a conti-
nuacidn.

« Serevisa que haya suministro de energia eléctrica al panel de la Unidad A(ACPL).
Se debe cerciorar que la lampara de suministro de energia en el panel de control
esté encendida.

En la figura 1.11 se muestra la secuencia de encendido y apagado de la unidad.

La banda alimentadora BC-A101 funciona unicamente en operaciéon manual,
sin embargo cuando el detector de metales se activa, la banda se detiene y el sis-
tema emite una alarma, y se apaga oprimiendo el botdn reset que se encuentra en
el panel de control de la unidad. Para continuar con la operacion revise sobre la
banda y retire el metal.

La unidad de trituracién opera en automadtico oprimiendo el botén on en el
panel de control de la unidad A y se detiene oprimiendo el botén off.

El tiempo de operacién en automatico se controla con el Timer T1 en el panel

de control de la unidad A.

+ Una vez terminada la alimentaciéon de mineral a la unidad se debe dejar operar
hasta que los diferentes equipos que la componen queden sin ningtn tipo de
carga.

o En el momento que los equipos queden completamente descargados (libres
de mineral triturado), se procede a apagar la unidad de manera inversa a la
secuencia de encendido.
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Figura 1.11. Secuencias de encendido y apagado de la unidad de trituracién.
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Diagrama de flujo para la unidad de trituraciéon
Enlas figuras 1.12y 1.13 se presentan el esquema y el diagrama de flujo para la uni-
dad de trituracién en la planta de prueba para el procesamiento de minerales.

PLANTA PILOTO

1 ton/dia
12 hr / dia
83.3 kg/hr

Menor a 5 mm

Elevador de
cangilones 2

T OO

Tolva / alimentador

i
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Trituradora
de quijadas

/ <)

Criba
Vibratoria

Trituradora
de conos

#| Tolva

Elevador de
cangilones 1

Figura 1.12. Esquema de funcionamiento de la unidad de trituracién.
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Figura 1.13. Diagrama de flujo de la unidad de trituracion.
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Manual de operacion de la unidad de molienda y
clasificacion

Fundamentos tedricos

Molienda

Operacion de reduccion de tamaiio de particula a partir de tamanos generados por
la operacién de trituracion. En la planta piloto de Ingeominas, Cali, se dispone de
dos molinos de bolas semejantes. El molino primario recibe un material no mayor
a 5 milimetros aportado por la trituradora de cono y la clasificacion en la zaranda
vibratoria. En este molino primario el material se lleva a un tamafo apropiado
para la concentracion en mesa, generalmente no mayor a 355 micrones (malla 45),
dependiendo de las caracteristicas mineraldgicas, por ejemplo el grado de libera-
cién y asociacion de las particulas. El molino secundario se aplica para disponer el
tamarfio del material a operaciones como la de flotacion o lixiviacion, generalmente
inferiores a 120 micrones. El molino remoledor de la planta entrega un producto
con una distribuciéon de tamafio de particula cuyo dgy es de 75 micrones.

Los molinos rotatorios se disefian para dar una accién combinada de esfuerzos
de impacto y de cizalla sobre las particulas bajo altas unidades de presion. Estos
molinos son los mas utilizados en la practica industrial.

Las bolas (cuerpo moledor) estan completamente sueltas, méviles y son rela-
tivamente grandes o pesadas comparadas con las particulas de material a moler.
Los medios moledores (bolas) son arrastrados y levantados por la rotacion del
tambor en un angulo tal que la fuerza de gravedad (su propio peso) supera las
fuerzas de cohesidn y centrifuga de rotacion del tambor. Estas, entonces caen
en movimiento de cascada y catarata, fracturando las particulas por impactos y
atricciones continuas y repetidas. Las bolas en contacto con la superficie interna
del tambor se mueven en la misma direccion y con velocidad proporcional a la de
este. En la rotacion del molino, a una velocidad suficientemente alta, las bolas de
la cima son lanzadas por el claro del tambor, algunas golpeando el lado opuesto
del molino, pero la gran mayoria caen en el pie de la carga moledora produciendo
el mayor impacto fracturador. Cuando el molino rota a baja velocidad las bolas
no suben tan alto y tienden a rodar en forma de cascada en menor movimiento
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violento. La molienda por friccion depende de la cantidad de cizallamiento que
tenga lugar. El cizallamiento tiene su maxima magnitud en la zona activa en el
pie de la carga (figura 2.1).

Region en la
que la accién
centrifuga

neutraliza al
peso

Molienda

impacto

(punta) Figura 2.1. Movimiento de la carga

A.y B. en un molino rotatorio.

Zona principal de molienda Fuente: Kelly & Spottiswood (1978).

Variables de la operacion de molienda

Variables de entrada respecto al material de trabajo

+ Distribucion de tamano de particula del alimento.

« Composicion mineralégica del alimento (indice de Bond y otras caracteris-
ticas).

» Caudal de alimentacién del material.

« Caudal de agua (densidad de pulpa) (se sugiere del 60 %).

Variables de entrada respecto a la operacion del equipo

« Longitud del molino.

+ Didmetro del molino.

+ Peso de la carga de los cuerpos moledores (bolas).

o Distribucidn del tamaiio de los cuerpos moledores (bolas).
+ Lavelocidad de giro.

+ Aditamentos internos.

« Condicién del sistema de recirculacion (clasificador).
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Variables de salida

 Distribucién del tamafio de particula del producto de molienda.
+ Caudal de producto molido.

« Densidad de pulpa del producto.

« Energia especifica consumida.

La figura 2.2 representa un esquema de molienda en circuito cerrado como se
dispone en la planta piloto de Ingeominas, Cali, caracterizado por disponer de un
sistema de clasificaciéon por medio del cual el sobre tamano es regresado al molino
permanentemente, obteniendo de este modo un producto de molienda con una
distribucién de tamario relativamente homogénea (Sanchez, 1992).

Cuando se ha alcanzado el régimen estacionario en este sistema cerrado se tiene
por las ecuaciones de balance de materiales que:

A=1, M=A+S, M=P P=I+S

Aunque pueden trabajar tamafnos mayores, los molinos de bolas por lo general
reciben mineral con una distribucién de tamaio de particula menor de 13 mmy
pueden reducirlo hasta 0,074 mm (200 mallas Tyler) (Sanchez, 1992).

La zaranda que controla el tamafo de alimentacién al molino tiene una malla
con un agujero cuadrado de 5 milimetros de lado. La distribucion de tamafio de
particula del producto depende de las caracteristicas mineralogicas del mineral
del trabajo.

A
S, Ds, A
M | D mm

I=Xi

P =Xp

A = XA

Son los anélisis

granulométricos

del, P, S,

respectivamente

o b Figura 2.2. Distribucién de
r PP P ¢I Di. i las corrientes en un molino
, Di,
rotatorio en ciclo cerrado.

Los molinos rotatorios en boca de salida entregan un producto con un 20% del
material con el tamafio deseado, y un 80% con sobre tamafio, que tiene que ser
retornado al molino.
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La razdn de circulacion (Rc) es la relacion entre la cantidad de sélido que retorna
al molino (S) desde el clasificador y la cantidad de sélido nuevo (A) que entrega
la tolva al sistema de molienda.

R. = S
CA

Se puede dar en porcentaje. Son corrientes razones de circulacién de un
200%.

La razén de reduccidn es la relacion entre el tamafo caracteristico del material
alimentado (puede ser el dgg) y el del material molido.

Los molinos rotatorios generan razones de reduccion comprendidas entre 5:1
y 30:1. Para el sistema en ciclo abierto se tienen las menores razones de reduc-
cion.

Entre los conceptos a tener en cuenta en la operacién de molienda se tienen:

La velocidad critica de rotacién
Aquella para la cual los cuerpos moledores quedan pegados a la pared del molino
por efectos de la fuerza centrifuga del giro.

La velocidad critica, en revoluciones por minuto (rpm) esta dada en la practica
por la ecuacién:

N, _ 423

S

donde,
Nc = velocidad critica.

D = didmetro interno del molino dado en metros (Barraza & Menco 2000).

Velocidad optima de giro
Magnitud teérica dada por la siguiente ecuacion:

Nopt = 36,4 — 40log D

donde,
N, = velocidad 6ptima de giro.
D= diametro interno.

Fraccién optima de velocidad
Magnitud teérica dada por la siguiente ecuacién:

feopt = VD(0,86 — 0,95log D)
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donde,
fegu = fraccion 6ptima de velocidad.
D= didmetro interno del molino.

Velocidad de trabajo
Eslavelocidad, rpm, ala que debe ponerse a girar el molino en la practica y es igual
al producto de la velocidad 6ptima de giro por la fracciéon dptima de velocidad.

T AT .
—"\"tra,bajo =N éptima * f(fopf.v.mo
donde,
N=velocidad.

Medios moledores
Son los cuerpos que dentro del molino producen la reducciéon de tamaiio de par-
ticula. Estos cuerpos pueden ser, por lo general, bolas (molino de bolas), barras
(molino e barras) o rocas (molinos autégeno).

Generalmente los didmetros de bolas mas usados estan comprendidos entre 90
y 25 mm. Las bolas menores de 20 mm son inutiles y deben ser sacadas del sistema
(Waganoff, 1956). El material recomendado de las bolas es el acero al carbono, al
manganeso y al cromo.

Existen varias formulas para calcular el didmetro de las bolas. Por ejemplo, el
tamafio dptimo para moler un alimento de rango estrecho es

d = kab

donde,
d = es el didmetro de bola en centimetros.
x, = tamafio maximo del alimento en centimetros.

k = una constante referida a la dureza del material entre 7 y 12 (7 para caliza, 9
para dolomita y 12 para cuarzo).

p = un exponente que varia entre 0,4 y 0,67 (Barraza & Menco, 2000).

Solo al comienzo el molino se alimenta con bolas de distinto tamafio y de alli
en adelante durante toda su vida de operacién solo se sigue reemplazando solo el
tamafo mayor (Sanchez, 1992).

El espacio ocupado por la carga de bolas esta comprendido por lo general entre
el 40% y el 45% del volumen util del molino (Sanchez,1992).
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Entre los cuerpos moledores hay espacios vacios cuyo volumen total representa
aproximadamente un 40% del volumen total ocupado por la carga de cuerpos
moledores (Sanchez, 1992).

Densidad de pulpa

Hace referencia a la proporcion por peso entre la cantidad de mineral y la cantidad
de agua con que estda mezclado dentro del molino. Generalmente para menas no
arcillosas y con densidades normales la proporcion de sélido a agua es del 60%
para molienda fina y del 75 al 80% para molienda gruesa.

Consumo de potencia

La ecuacidn basica (ecuacion de Bond) para el célculo de la potencia necesaria
para la reducciéon de tamaino estd dada por:

1 1
W= 10W; [ ——= — ——
(v~ )

donde,
W= potencia en kilovatios.
W.=  indice de Bond en kilovatios hora por tonelada.

d,y d, =didmetro en micrones de la particula después y antes de la reduccion
respectivamente.

Estd formula estd en funcidn del material y las condiciones de reduccién de ta-

mano. Esta potencia esta relacionada con las condiciones de operaciéon del molino
mediante ecuaciones tal como (Kelly & Spottiswood, 1978)

P = 8,44D3 LK i K1 K

donde,

D, = didmetro interno del molino en metros.

K, = factor del tipo de molino (1,0, para molinos de derrame en medio hu-
medo).

K, = factor de carga.

K, = factor de velocidad.

L= longitud del molino en metros.

P= consumo de potencia en kW.
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Estas son las ecuaciones basicas en el célculo del disefio de referencia de un
molino para un trabajo especifico.

Clasificacion
Como se ha mencionado, el control del tamano de particula durante las opera-
ciones de reduccion de tamano mediante sistemas de clasificacion es una condi-
cién fundamental para el aprovechamiento eficiente de la energia y del mineral
beneficiado.

Para ello la planta piloto cuenta para el sistema de molienda primario con un
hidrociclén complementado con un clasificador de rejilla, y con un tornillo clasifi-
cador tipo Atkins. La molienda secundaria cuenta con un segundo hidrociclén.

El hidrociclon
Es un clasificador de tamafio que consiste en un recipiente de forma externa cilin-
drica (cénica internamente) abierto en su apice o descarga inferior, que esta unido
auna seccion cilindrica superior por donde entra la alimentacion tangencialmente.
La parte superior de la seccion cilindrica esta cubierta con una placa a través de
la cual pasa un tubo de derrame axialmente montado.

El tubo se extiende hacia el interior del cuerpo del ciclén por medio de una
seccidn corta, el cual evita que la alimentacion entre directamente hacia el derrame
(figura 2.3).

Figura 2.3. Hidrociclén CY-B301.

La alimentacion se realiza a presion, mediante una bomba centrifuga de im-
pulsor cerrado a través de la entrada tangencial, lo cual imparte un movimiento
de remolino a la pulpa. Esto genera un vértice (remolino) dentro del ciclén, asi
como una zona de baja presion a lo largo del eje vertical. A lo largo de este eje se
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desarrolla un nicleo o corazoén de aire, que generalmente se conecta a la atmdsfera
a través del vértice de salida, pero creado en parte por el aire disuelto que sale de
la pulpa en la zona de baja presion. La teoria clasica de la accion del hidrociclon
es que las particulas dentro del modelo de flujo estan sometidas a dos fuerzas
opuestas: una fuerza centrifuga hacia afuera y una fuerza de arrastre que actua
hacia el interior.

La fuerza centrifuga que se desarrolla acelera la velocidad de asentamiento de
las particulas. Se tiene evidencia que demuestra que la ley de Stokes se aplica con
razonable exactitud a las separaciones en ciclones de disefio convencional; de este
modo, las particulas se separan de acuerdo a su tamafo y gravedad especifica. Las
particulas de asentamiento mads rapido se mueven hacia la pared del ciclon donde
la velocidad es mas baja y emigran hasta el apice de salida. Debido a la acciéon de
la fuerza de arrastre, las particulas de asentamiento mas lento se mueven hacia la
zona de baja presion a lo largo del eje del ciclon y son transportadas hacia arriba
a través del buscador de remolino hasta el derrame (figura 2.4).

Buscador de vortice

Hss

Hsc

Figura 2.4. Plano del
hidrociclon.

El método mdas comun de representar la eficiencia de un ciclon es por una curva
de rendimiento o curva de Tromp, la cual relaciona la fracciéon de peso o porcentaje
de cada tamano de particula en la alimentacién que se reporta al apice o descarga
con el tamario de la particula. El punto de corte o tamafio de separacién del ciclon
frecuentemente se define como aquel punto sobre la curva Tromp para el cual el
50% (dsp) de las particulas de ese tamafio en la alimentacidn se presentan en el
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derrame, es decir, las particulas de ese tamailo tienen una igual oportunidad de ir
con el derrame o con la descarga. La eficiencia de la separacion esta dada por:

d?ﬁ - d25
2(150

Para la seleccion de un hidrociclén la variable mas importante es obtener el
diametro de este (o sea, el didmetro de la seccidn cilindrica) para generar el ta-
maio de corte deseado. Ello va a generar una capacidad propia del equipo, lo que
implica que si se desea aumentar la cantidad de pulpa a procesar se debe recurrir
a otro hicrociclén.

Las variables operacionales tipicas en la operacion de un hidrociclén son:

I =

+ Fraccién en peso de alimentacién, se recomienda que no exceda un 50% en
peso de sélidos.

+ Presion en la alimentacion.

+ Tipo de descarga. La descarga por el dpex (salida inferior) del hidrociclon debe
ser tipo spray. Esto se debe a la presencia del nicleo de aire.

El Tornillo clasificador tipo Atkins
Dispositivo inclinado, paralelo al molino, compuesto por un eje helicoidal (tornillo
sin fin) que rota dentro de una camara donde se recibe el material que sale del
molino. Las espirales de este tornillo van recogiendo la fracciéon gruesa de la pulpa
y la van subiendo retornandola a la boca del molino (figura 2.5).

La fraccion fina va saliendo por sobreflujo en la piscina que se forma en la parte
inferior de la camara.

Nivel de pulpa

Descarga
(Arena)

Nivel de la alimentacién
Figura 2.5. Unidad de
clasificacion Atkins.

En la figura 2.6 se pueden distinguir las cuatro zonas de trabajo.
Zona A: ubicada en el fondo del estanque, es una capa estacionaria de particulas
de grano grueso, por debajo de los rastrillos o la espiral.
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Zona B: particulas de grano grueso que han sedimentado y seran transportadas.

Zona C: suspension de particulas en agua. Zona de asentamiento retardado, de
alta densidad y turbulencia.

Zona D: corriente horizontal de pulpa desde el punto de alimentacidon hasta el
rebalse (overflow).

Pulpa (Del molino)

Agua—p

Zona D

o
—

Arena

Rebalse
Zona A

Figura 2.6. Zonas de trabajo

Zona C del clasificador Atkins.

Variables de operacion y disefio del Atkins

Altura del rebalse (variable de operacion), permite regular el area de la zona de
sedimentacion. Un aumento de la altura, produce un aumento del 4rea de la piscina
y una disminucién del tamafio maximo de la particula en el overflow.

Caudal de pulpa en la alimentacion (variable de operacion), un aumento en el cau-
dal, aumenta la velocidad de la corriente horizontal y por tanto también aumenta
el tamafo de separacidn.

Porcentaje de sélidos en el sobreflujo (variable de operacion), importante porque
determina el tamafo de separacion del clasificador y esta en funcién de la canti-
dad de agua que se aflade al circuito. Una disminucion del porcentaje de sélidos
en el overflow, disminuye el tamafo de separacion, esto ocurre hasta un valor
denominado dilucidn critica (aproximadamente 10% de sdlidos).

Pendiente del tanque (variable de disefio), determina el area de la zona de sedi-
mentacion y por tanto también determina el tamafo de particulas que van hacia

el sobreflujo.

Velocidad (variable de diseno), es importante desde el punto de vista de agitacion
del bafio y su efecto en el tamaiio de separacion.
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Especificaciones técnicas

Inclinacién = 10 a 18°.

Reduccién de capacidad: para 10°=10%, para 15°=26% y para 18°=30%.
Diametro de la hélice = 6”.

Paso de la hélice = 6™

Longitud del transportador 2 m, aproximadamente.

RPM de 30 a 60.

Potencia 0,5 H.P.

Objetivos
General

Con la molienda se reduce el tamano de grano con el fin de exponer la superficie
de la particula a los efectos de operaciones y procesos posteriores (concentracion
y lixiviacion).

Especificos

Llevar las particulas a un tamailo tal que queden parcial o totalmente liberadas
unas de otras.
Lograr una distribuciéon de tamafo de particula apropiada para operacién y
procesos posteriores como la concentracion gravimétrica, flotacion espumante
y la cianuracion.
Confirmar el tamafio apropiado que obtenemos segtin las pruebas de laboratorio
y probar las otras condiciones y oportunidades.

Equipos
El proceso de molienda se realiza en la unidad de proceso B (figura 2.7), de las
seis unidades que componen la planta de prueba para el procesamiento de mi-
nerales.

La unidad de molienda estd compuesta por los siguientes equipos:

Banda alimentadora BC-B201.

Tolva, alimentador HP-B202 y BC-B202.

Molino de bolas n.° 1: ML-B203.

Tanque de molino de bolas n.° 1: TK-B204.

Bomba del tanque del molino de bolas n.° 1: PU-B204.
Hidrocicléon n.° 1: CY-B301.

Clasificador de espiral tipo Atkins.

Clasificador de rejilla SN-B205.

Molino de bolas n.° 2: ML-B307.

Tanque del molino de bolas n.° 2: TK-B308.

367



TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS

+ Bomba del tanque del molino n.° 2: PU-B308.
+ Hidrociclén n.° 2: CY-B314.

Los datos técnicos de los equipos se encuentran consignados en el manual de
descripcion general de los equipos (Ingeominas, 2002).

Insumos
El proceso de molienda requiere de los siguientes insumos: energia eléctrica, agua
y bolas (20, 30, 40 y 50 mm).

Operacion de la unidad y de los equipos que la componen
Banda alimentadora BC-B201

La banda alimentadora como se muestra en la figura 2.8. Esta banda alimenta el
mineral triturado a la tolva del molino n.° 1 HP-B202.

Operacion

« Severifica que sobre la banda no exista ninguna pieza metalica u otra que pueda
obstruir el shutt de alimentacion a la banda de alimentacién del molino n.° 1
BC-B202.

« Labanda inicia su operacién cuando se oprime el botén on del BC-B202 en el
panel de control de la unidad B, y se detiene oprimiendo el botdn off.

« Se verifica antes de apagar la banda que esta no se encuentre cargada, luego se
procede a apagar la banda.

§
[

Figura 2.7. Unidad de molienda y
clasificacion.
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Figura 2.8. Banda alimentadora a
tolva del molino.

Tolva HP-B202 y alimentador BC-B202
Esta unidad es usada para almacenar el mineral triturado en la tolva HPB302 y
suministrarlo con un alimentador de banda BC-B202 al molino de bolas n.° 1

ML-B203.

Funcionamiento

El alimentador al molino n.° 1 posee una banda que se opera bajo la combinacién
de dos sistemas, uno de ellos regula la velocidad de la banda y el otro los tempo-
rizadores (Timer T - on'y Timer T - off ) de activacién y desactivacion de la banda
que estan localizados en el panel de control de la unidad B.

El regulador de velocidad de desplazamiento de la banda esta provisto de una
escala la cual se graduia de acuerdo a la razén de alimentacion deseada. Los tem-
porizadores se ajustan de manera que se tenga una alimentacién constante o por
fracciones de tiempo (tiempo activo e inactivo).

Operacion

o Se verifica el nivel de la tolva HP-B202.

+ Se establece la escala de velocidad de desplazamiento de la banda.

+ Se establece Timer T-on para el estado activo y T-off para el estado inactivo de
alimentacion en el panel de control de la unidad B.

« El alimentador inicia su operacién oprimiendo el botén on del BC-B202 en el
panel de control de la unidad B, y se detiene oprimiendo el botén off.

Molino de bolas n.° 1: ML-B203

Este molino como se indica en las figuras 2.9a y 2.9b, muele el material triturado a
un tamafo de particula determinado, para luego ser enviado a través de la bomba
del molino a los sedimentadores.
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Figura 2.9. a. Molino de bolas n.° 1. b. Plano del molino de bolas n.° 1.

Funcionamiento

El molino consta de un tambor cargado aproximadamente en un 45% de su volu-
men con medios moledores (bolas de acero). Durante la rotacion del tambor los
medios moledores son arrastrados conjuntamente por la superficie de las paredes
bajo la accién de la fuerza centrifuga y la fuerza de rotacion a una altura deter-
minada y luego se deslizan o caen libremente, y muelen el material por impacto,
aplastamiento y friccion.

El molino se alimenta por el ducto de alimentacién y la salida del material
molido se hace a través del muiiéon de descarga. El movimiento del material se
produce por la accion de las diferentes alturas del material de entrada y salida,
bajo la accidn de la rotaciéon del tambor. La salida del material se produce por el
flujo de agua, el cual entra al molino conjuntamente con el material a moler y al
pasar desde el muiidn de alimentacién al munoén de salida arrastra las particulas.
La pulpa que sale del molino se somete a un proceso de clasificacion.

El motor del molino de bolas n.° 1 cuenta con un regulador de velocidades el
cual hace incrementar o disminuir el numero de revoluciones al molino.

Operacion
El molino de bolas acondiciona el material para etapas posteriores en el proceso,
para su operacion se debe tener en cuenta:

« Se verifica la carga de bolas de acero (aproximadamente 350 kilogramos).

+ Se tapa el molino, este cuenta con una tapa con un sistema de seis (6) torni-
llos.

o+ Se determina la velocidad de revolucidn (escala del regulador de velocidad).

« Se controla el agua de alimentacion al molino, la cual se puede hacer por la parte
inferior del shutte o por la parte superior desde el tanque colector de agua.

+ Se determina la velocidad de revolucidn (escala del regulador de velocidad).

+ Elmolino inicia su operacion oprimiendo el botén on del BC-B203 en el panel
de control de la unidad B y se detiene oprimiendo el boton off.
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+ La densidad de pulpa de descarga del molino debe ser del 60% aproximada-
mente.

Tanque del molino de bolas n.° 1: TK-B204
Este tanque almacena la pulpa de la descarga del molino de bolas n.° 1.

Este tanque cuenta con un agitador que se opera manualmente desde el panel
de control de la unidad B con el breake ELB02.

Bomba del tanque del molino de bolas n.° 1: PU-B204

Esta bomba como se indica en la figura 2.10, envia la pulpa desde el tanque de
descarga del molino de bolas n.° 1: TK-B204, hacia el hidrociclén CYB301. Ac-
tualmente la bomba impulsa el material fino ya clasificado por el Atkins, al sedi-
mentador.

L2038

inimum
| Disassenblyf Dine

Figura 2.10. Bomba del tanque de descarga del molino n.° 1.

Operacion

+ Se verifica que el tanque de descarga del molino de bolas n.° 1 se encuentre
con agua en el momento del arranque de la bomba, para evitar el arranque de
la bomba en vacio.

« Se verifica que la pulpa en el tanque este agitada, garantizando la homoge-
neidad de la pulpa. La bomba se opera manualmente oprimiendo el botén on
del PU-B204 en el panel de control de la unidad B y se detiene oprimiendo el
botén off.

« Para operar la bomba en automatico se activa el switch aut y esta se apaga segun
el nivel del tanque ya que cuenta con un sensor de nivel.

Hidrociclon n.° 1: CY-B301

El hidrociclén como se muestra en la figura 2.3, clasifica los productos del molino
de bolas n.° 1: ML-B203 a un tamafio especifico, los tamafios finos son enviados al
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proximo proceso como un producto de la molienda y el tamafio grueso se envia
al clasificador de rejilla SN-B205. Actualmente su funcion ha sido reemplazada
por el clasificador Atkins.

Funcionamiento

Este es un aparato de seccidn cilindrica superior y seccion cdnica inferior. La
particula se clasifica por la acciéon combinada de una fuerza centrifuga que lanza
las particulas hacia las paredes del hidrociclén y una fuerza centripeta dirigida al
centro del aparato.

El hidrociclon tiene dos salidas coaxiales con el eje del aparato, un buscador
de vortice por donde sale el rebalse que es la corriente de tamaiios finos y otra el
apex por donde se evacua la corriente de descarga compuesta de particulas gruesas
de la distribucion granulométrica que ingreso al aparato. La pulpa ingresa con
una alta velocidad tangencial la que desarrolla un vortice. Las particulas debido
a este movimiento circular del vortice se ven sometidas a la fuerza centrifuga que
lanza las particulas hacia las paredes del hidrociclon. La otra fuerza que se genera
(centripeta) va dirigida al centro del aparato.

En la alimentacién al hidrociclon se encuentra instalado un mandémetro el cual
indica la presion de entrada de la pulpa.

Clasificador de espiral tipo Atkins

Este equipo clasifica el producto del molino de bolas n.° 1 ML-B203 y los finos
pueden ser enviados al tanque acondicionador de flotacion TK-B302, sedimentador
n.° 2 SL-B402, molino de bolas n.° 2 ML-B307, espesador THB-403. Los gruesos
nuevamente al molino de bolas n.° 1.

Molino de bolas n.° 2: ML-B307
Este equipo muele los medios y colas provenientes de la mesa concentradora FT-
B206, para luego ser enviados al hidrocicléon n.° 2. Es semejante al molino 1.

Funcionamiento
El molino consta de un tambor cargado aproximadamente en un 45% de su volu-
men con medios moledores (bolas de acero). Durante la rotacion del tambor los
medios moledores son arrastrados conjuntamente por la superficie de las paredes
bajo la accidén de la fuerza centrifuga y la fuerza de rotacion a una altura deter-
minada y luego se deslizan o caen libremente, y muelen el material por impacto,
aplastamiento y friccion.

Se alimenta por el muiién de alimentacion y la salida del material molido se
hace a través del mufidn de descarga. El movimiento del material se produce por
la accidn de las diferentes alturas del material de entrada y salida, bajo la accién de
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la rotacion del tambor. La salida del material se produce por el flujo de un liquido,
el cual entra al molino conjuntamente con el material a moler y al pasar desde el
muién de alimentacion al mufidn de salida arrastra las particulas finas. La pulpa
que sale del molino se somete a un proceso de clasificaciéon posteriormente.

El motor del molino de bolas n.° 2 cuenta con un regulador de velocidades el
cual hace incrementar o disminuir el numero de revoluciones al molino.

Se recomienda trabajar entre 900 y 1200 revoluciones el motor del molino.

Operacion

El molino de bolas acondiciona el material para la etapa posterior de flotacién en

el proceso, para su operacion se debe tener en cuenta:

« Se verifica la carga de bolas de acero (medios moledores de 20, 30 y 40 mm).

» Se determina la velocidad de revolucion que se controla con el reductor de
velocidad, esta velocidad es variable.

+ Se controla el suministro de agua y la cantidad de mineral que se va alimentar al
molino, para obtener una densidad de pulpa dptima, granulometria desea entre
otros, para lograr el estado estacionario del proceso que se este desarrollando.

+ El molino inicia su operacion oprimiendo el botén on del ML-B307 en el panel
de control de la unidad D y se detiene oprimiendo el botén off.

Tanque de molino de bolas n.° 2: TK-B308
Este tanque almacena la pulpa de la descarga del molino de bolas n.° 2.

Este tanque cuenta con un agitador que se opera manualmente desde el panel
de control de la unidad D.

Bomba del tanque del molino de bolas n.° 2: PU-B308

Esta bomba envia la pulpa desde el tanque de descarga del molino de bolas n.°
2 hacia el hidrociclén CY-B314. En la figura 2.10 antes mencionada se detalla la
bomba.

Operacion

« Se verifica que el tanque de descarga del molino n.° 2 no contenga piezas me-
talicas ni de madera que puedan afectar la bomba.

« Se verifica que las valvulas de salida del tanque estén abiertas antes de iniciar
su operacion.

+ Parael inicio de operacion de labomba se debe tener lleno el tanque de descarga
del molino n.° 2 de agua o de pulpa para no operar la bomba en vacio.

+ Labomba inicia su operacién oprimiendo el botén on del PU-B308 en el panel
de control de la unidad D, y se detiene oprimiendo el botén off. Cuando el
switch se coloca en aut, esta opera automaticamente en estado on y se apaga
dependiendo del nivel del tanque.
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Hidrociclén n.° 2: CY-B314

Este equipo clasifica los productos del molino de bolas a un tamafio especifico,
los tamanos finos son enviados al préximo proceso como un producto de la re-
molienda y el tamaflo grueso se retorna al molino de bolas n.° 2: ML-B307 para
ser remolido.

Funcionamiento

Este es un aparato de seccidn cilindrica superior y seccion cdnica inferior. La
particula se clasifica por la accién combinada de una fuerza centrifuga que lanza
las particulas hacia las paredes del hidrociclén, y una fuerza centripeta dirigida
al centro del equipo.

El hidrociclén tiene dos salidas coaxiales con el eje del aparato, un buscador
de vortice por donde sale el rebalse que es la corriente de tamaiios finos y otra el
apex por donde se evacua la corriente de descarga compuesta de particulas gruesas
de la distribucion granulométrica que ingreso al aparato. La pulpa ingresa con
una alta velocidad tangencial la que desarrolla un vortice. Las particulas debido
a este movimiento circular del vértice se ven sometidas a la fuerza centrifuga que
lanza las particulas hacia las paredes del hidrociclon. La otra fuerza que se genera
(centripeta) va dirigida al centro del aparato.

Debido a la diferencia de presion entre el vortice y su centro se origina una
fuerza para tratar de llenar el vacio (fuerza de arrastre).

Operacion

« Se verifica que la tuberia de alimentacién al hidrociclén no este obstruida.

« Se verifica que el hidrociclén no se encuentre obstruido por ninguna de sus
corrientes.

« se verifica que cada una de las mangueras que llevan la pulpa de cada una de
las corrientes estén bien instaladas.

Operacion de la unidad de molienda y clasificacion
Teniendo presente las condiciones operativas de cada uno de los equipos mencio-
nados se debe tener en cuenta entre otros los siguientes aspectos:

Suministro de agua
El suministro de agua al molino se realiza ya sea con agua del acueducto o con
agua del tanque colector proveniente de los sedimentadores y el espesador.

El agua se puede suministrar ya sea por el tubo localizado en el shutt de alimen-
tacion al molino o por la descarga del alimentador del molino. Ambos sistemas
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tienen véalvula la cual permite regular el caudal. La cantidad de agua suministrada
dependera de las condiciones establecidas para cada prueba (cantidad de mineral
suministrada, densidad de pulpa, granulometria, etc.).

Alimento molino

El molino también recibe alimentacion proveniente del sedimentador n.° 1 o del
retenido del clasificador de rejilla. Este material es revertido cuando no cumple
las condiciones de tamaio establecidas para un determinado proceso.

Control del proceso de molienda
Establecimiento del estado continuo (estacionario) estabilizado
Se debe verificar el nivel del tanque de la descarga del molino con adicién de
agua, como también establecer el caudal de alimentacién del sélido de la tolva
al molino y determinar el flujo de masa que pasa por el molino en la unidad de
tiempo (maximo 240 kg/h).

El estado estacionario se alcanza cuando el clasificador Atkins este funcionando
plenamente, generalmente tres horas después de haber iniciado la molienda. el
estado estable de Atkins puede inducirse sembrandole material extra.

Muestreo en la alimentacion al molino n.° 1
Se debe realizar seguimiento al flujo de alimentacion al molino para determinar
la cantidad de material molido en una determinada prueba.

Muestra en la descarga del molino n.° 1

Toma de muestra de la pulpa para determinar la densidad de pulpa, porcentaje
de sélidos, granulometria para determinar la eficiencia del proceso de molienda
y control de las condiciones operativas.

Toma de medidas y muestras

Se debe realizar la toma de medidas para determinar caudales y muestras para
densidades de pulpa y analisis granulométrico en las diferentes corrientes gene-
radas en el proceso.

Antes de iniciar la secuencia de encendido de la unidad de molienda se revisa
que haya suministro de energia en el panel de control de la Unidad B (BCPL),
subiendo los interruptores MCB en el panel. La lampara que ilumina el interior
del panel de control se debe encender.
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La banda alimentadora BC-B201 se puede operar estando en marcha la unidad
de molienda y alimentar la tolva HP-B202.

Parala molienda secundaria solo se debe encender el molino n.° 2 y su respectiva
bomba desde el panel de control de la unidad D.

Calculo de la densidad de pulpa

Determinacion de la densidad de pulpa utilizando la balanza Marcy
En este sistema de medicion de densidades de pulpa se utiliza un recipiente con
volumen exacto de un litro, el cual se llena completamente con la pulpa y se
suspende de la balanza Marcy de la cual se obtiene de manera directa el valor de
densidad de la pulpa. Para obtener este valor de densidad de pulpa se requiere
conocer previamente el valor de la densidad especifica del mineral procesado.

Determinacion de la densidad de pulpa por pesada

Se toma un volumen de pulpa conocido (preferiblemente un litro) y se determina
el peso de esta pulpa en una balanza. El valor de densidad de pulpa se determina
mediante la ecuacion:

p:

<IS

donde,
p= densidad de pulpa
m= masa de pulpa

V = volumen de pulpa

Cantidad de mineral

% Peso de sdlidos = (Cantidad de mineral + Cantidad de agua)

Cantidad de mineral
% sélidos

Agua a adicionar al molino = ( ) — Cantidad de mineral

Diagrama de flujo para el procedimiento
Las figuras 2.11, 2.12 y 2.13, muestran el proceso de molienda y clasificacion pri-
maria y secundaria en la planta de prueba para el procesamiento de minerales.
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I

Molino de bolas n.° 2
ML-B307

L

Tanque de descarga molino n.° 2
TK-B308

I

Alimentador mineral molino n.° 1
BC-B202

L

Bomba tanque de descarga molino
no.2 PU-B308

!

Hidrociclon No.2
CY-B314

L

Fin

Figura 2.11. Diagramas de flujo de la unidad de molienda y de clasificacion.
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Operacion de la unidad de concentracion

Fundamentos teédricos
La planta de prueba para el procesamiento de minerales posee una unidad de con-
centracion de minerales (concentracion gravimétrica y flotaciéon espumante).

La concentracion gravitacional puede definirse como la separacion de dos o mas
especies minerales de diferente peso especifico (diferente densidad), causada por
el movimiento relativo bien sea en un medio acuoso o en aire debido a la respuesta
de los solidos a las fuerzas: gravitacionales, de arrastre y empuje.

Para una eficiente concentracion gravitacional debe tenerse en cuenta:

» Una buena liberacién de particulas.

o+ La distribucién de tamafios en alimentacion.

+ Laforma de las particulas.

o Las diferencias de densidad de los solidos a separar.
« Disponibilidad de agua.

Concentracion gravimétrica en mesa vibratoria

Cuando una masa de agua se desplaza en flujo laminar sobre una superficie plana
einclinada, la capa de agua mas proxima a dicha superficie avanza mas lentamente
que las capas superiores por efectos de fricciéon absorbida. Cuando un material
particulado se suspende en una columna de agua, el material de mayor peso espe-
cifico ocupa la parte inferior de ella. Este efecto hace que el material particulado
que viaja con la masa de agua en un plano inclinado como la mesa se segrega
haciendo que las particulas de mayor peso especifico vayan a las capas inferiores,
adquiriendo asi una velocidad mas lenta que las de menor peso especifico.

La separacion por pelicula o capa fluida se utiliza en el concentrador de mesa
vibratoria y desde el punto de vista metaldrgico es la forma mas eficiente de con-
centrador por gravedad, en cuanto a su funciéon como concentrador, aunque su
capacidad no sea muy alta, respecto a los demads concentradores gravimétricos.
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El tamano de particula desempefia un papel muy importante en las separaciones
en mesa; a medida que aumenta la amplitud de la distribucién de tamanos en la
alimentacién de la mesa, la eficiencia de la separacion disminuye. Si la alimenta-
cién de la mesa esta formada de una amplia distribucion de tamafos de particula,
algunos de esos tamafnos no se concentran eficientemente. En una separacién
idealizada los medios que se producen no son “verdaderos medios”, es decir parti-
culas de mineral y ganga asociadas, sino particulas pesadas relativamente gruesas
y particulas finas ligeras. Si estas particulas se regresan al circuito de molienda,
junto con los verdaderos medios, se muelen innecesariamente.

La superficie de la mesa posee un tendido de listones paralelos que forman
canales entre si que se van desvaneciendo en altura a medida que se aproximan
al extremo lateral de la mesa. El material pesado es conducido por ellos hacia el
lado lateral de la mesa, mientras que el liviano supera estos canales y salen por el
lado frontal. Los rifles deben decrecer hacia la salida de concentrado con el fin de
dar oportunidad a la estratificacion. Los tipos de enriflados de mesas se pueden
dividir en tres categorias: rifle normalizados para limpieza, rifle de limpieza para
operaciones muy selectivas y rifle “rougher” para desbaste o preconcentracion.

El espaciamiento entre los rifles % a 2 pulgadas con alturas de % pulgada en su
parte mas profunda a cero junto a la salida.

Las variables operacionales en una mesa concentradora son: capacidad, fre-
cuencia y amplitud, agua de lavado, angulo de inclinacién y potencia.

La capacidad de una mesa vibratoria varia de acuerdo al tamano de las particulas
de la alimentacién y del criterio de concentracion.

La frecuencia varia entre 230-280 pulsos por minuto y la amplitud esta alrededor
de % de pulgada.

La cantidad de agua de lavado varia de acuerdo al dngulo de inclinacion de la
mesa y otras variables de dificil cuantificacion. El angulo de inclinacién es variable
y se halla experimentalmente. El consumo de potencia es de aproximadamente
0,75-1,0 Hp por mesa. En mesas con una capacidad entre 0,6 y 1,0 tonelada la
potencia necesaria puede llegar a los 2 HP.

Concentracion mediante flotacion espumante
La concentracion mediante flotacién espumante es una alternativa en la concen-
tracion de minerales generalmente asociados a sulfuros.

La flotacion espumante se basa en la capacidad que posee una superficie de un
solido a ser humectado o no por el agua.

Cuando un solido se deja humectar (absorbiendo agua en su superficie) se dice
que es hidrofilico, mientras que si no se deja mojar se dice que es hidrofébico.

Una superficie hidréfoba se puede obtener al untarle grasa sobre ella. Si se le
trata de mojar, se notara como el agua no se esparce uniformemente sobre la su-
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perficie y solo se observan puntos o gotas de agua dispersas que pueden facilmente
desligarse del solido.

Existe, en la naturaleza, sdlidos que por su estructura cristalina o molecular son
hidréfobos. Ellos son pocos; a saber: molibdenita, grafito, azufre y talco.

Si estos minerales se introducen en agua, al ser ellos hidréfobos, sus superficies
no formaran enlaces con los grupos polares del agua y por ende en presencia de
una fase gaseosa (por ejemplo una burbuja que asciende desde el fondo del tan-
que hacia la superficie) se adhiere mas a esta fase y la acompana a tratar de flotar
junto con la burbuja.

Este fendmeno es independiente de la densidad de las particulas, o sea que no
se relaciona directamente con la separacion de los medios densos.

Por la tension superficial de los liquidos, aunque la burbuja salga del medio
acuoso a la atmosfera la particula no podra hacerlo y permaneceria un poco mas
abajo del nivel del agua.

Para evitar lo anterior, es necesario agregar un reactivo quimico (tensoactivo)
que baje la magnitud de la tension superficial y por lo tanto la particula puede
cruzar el nivel de la interfase agua/aire. Este tensoactivo produce una tercera fase
similar a una espuma, la que se localiza flotando sobre él.

Es por lo anterior que la operacion recibe su nombre: flotacién espumante.

Luego de que las particulas hidréfobas lleguen a la fase espuma esta es retirada
con una paleta (manual o mecanicamente) y se obtiene un concentrado el cual
sale en la espuma y unas colas.

Debido a que la gran mayoria de los minerales son hidréfilicos; es necesario
agregar otro reactivo quimico que se absorba selectivamente sobre las superficies
de las particulas que se desean hidrofobizar para que sean extraidos con la espuma.
Este reactivo se denomina “agente colector”.

Particulas de oro libre de pequefio tamafio son propensas a flotar, de tal manera
que este método es un alternativa para la recuperacion de oro fino que no responde
a la concentracién gravimétrica (Marsden, 1992 & Ingeominas, 2008).

Reactivos de flotacion

Agente colector

En el caso del oro; como generalmente se flota es una mena compuesta de sulfuros,
dentro de los cuales esta el oro, se emplean colectores tidlicos (afines al azufre) y
los mas comunes son los xantatos.

Agente espumante

Es el tensoactivo encargado de generar la espuma. Uno de los mas utilizados en
la industria es el aceite de pino.
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Reguladores de PH
Para la flotacion de sulfuros se recomienda tener un PH entre 6,0 y 7,0.

Activador
Es un reactivo que mejora la adsorcion del agente colector sobre una superficie
mineral (ejemplos CuSO, y Na,S).

Depresor
Es un reactivo que inhibe la hidrofobizacion de una superficie (cianuro, Na,CO,).

Objetivos

General

Aprovechar las propiedades fisicas de los minerales para realizar separaciones se-
lectivas entre ellos y obtener un producto enriquecido y un material de rechazo.

Especificos

+ Obtener un concentrado del mineral, acondicionandolo posteriormente para
otras etapas en el proceso de beneficio de minerales.

« Evitar los sulfuros y otros minerales que afectan la recuperacién del oro en la
etapa de cianuracién como “cianicidas”

« Minimizar costos de operacion obteniendo concentrados de alta calidad por
medio de la concentracién gravimétrica y flotaciéon espumante separando la
mayor cantidad de ganga del mineral tratado.

» Recuperar particulas libres de oro de tamafo fino que no responden a la con-
centracidn gravimétrica.

Equipos
Launidad de concentracién (gravimétrica y flotacion espumante) esta compuesta
por los siguientes equipos:

» Mesa concentradora FT-B206.

» Tanque de la mesa concentradora TK-B207.

» Bomba del tanque de la mesa concentradora PU-B207.
+ Tanque acondicionador TK-B302.

« Agitador del tanque acondicionador AG-B302.

+ Celdas de flotacion FT-B306.

 Agitador de las celdas de flotacién AG-B306.

» Tanque de xantato TK-B303.
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» Bomba del tanque de xantato MP-B303.

+ Tanque de CuSO, TK-B304.

« Bomba del tanque de CuSO, MP-B304.

» Tanque de NaOH (aceite de pino) TK-B305.

» Bomba del tanque de NaOH (aceite de pino) MP-B305.
+ Agitador del tanque de los quimicos AG-B303.

o Tanque de espumas TK-B311.

+ Bomba del tanque de espumas PU-B311.

Los datos técnicos de los equipos se encuentran consignados en el manual de
descripcidn general de los equipos (Ingeominas, 2002). En las figuras 3.1 y 3.2 se
observa la unidad de concentracién de la planta de prueba donde se indican los
equipos que la componen.

Insumos
Energia eléctrica, agua, reactivos de flotacion (xantato, CuSO,, NaOH), promotores
(ditiofosfatos como el AP3477, AP208) y espumantes (aceite de pino, MIBC).

Operacion de la unidad de concentracién

Mesa concentradora FT-B206

Este equipo mostrado en la figura 3.3, recibe el material del clasificador Akins,
después de que la pulpa ha sido acondicionada en un tanque sedimentador e im-
pulsada por un bomba de diafragma.

Figura 3.1. Unidad de concentracién: a. Mesa concentradora b. Flotacién espumante.
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Mesa concentradora
" Tanque de la mesa
Wilfley FT-B206 concentradora TK-B207

Tl ===
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Tanque acondicionador,
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Yy de pH
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Bomba dosificadora
de reactivos
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reactivos

77 | Bomba del tanque
colector de spumas

Figura 3.2. Planos de la unidad concentradora.
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Figura 3.3. Circuito molino, clasificador, sedimentador, bomba, mesa.

Funcionamiento

Este concentrador consiste en una cubierta ligeramente inclinada, que puede tener
un enriflado en paralelo, que se recomienda para particulas gruesas, o enriflado
angular, que se utiliza para finos (limos). Sobre esta cubierta, la alimentacion
con un porcentaje de aproximadamente 25% en peso de sélidos, se introduce
en la caja de alimentacion y se distribuye a lo largo de esta, el agua de lavado se
reparte a lo largo del resto del lado de alimentacién desde el tubo distribuidor
(flauta). La mesa vibra longitudinalmente, por medio de su mecanismo (longitud
del stroke). Usando una carrera lenta hacia la izquierda y un rapido retorno a la
derecha, genera que las particulas minerales se arrastren lentamente a lo largo de
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la cubierta paralela a la direccién del movimiento mads lento. De este modo, los
minerales estan sujetos a dos fuerzas, la debida al movimiento de la mesa y otra
perpendicular a la anterior debido al arrastre de la capa fluida de agua sobre las
particulas. El efecto neto es que las particulas se mueven diagonalmente a través de
la cubierta desde el extremo de la alimentacién y como el efecto abanico sobre la
mesa, las particulas mds pequefias y mas pesadas viajan se segregan hacia el punto
de recoleccion de concentrado en el extremo distante, mientras que las particulas
mas ligeras y grandes (medios y colas) son conducidas al lugar de recoleccion de
estos, el cual corre a lo largo de la longitud de la mesa, zonificindose segun sea
el caso (figura 3.4).

La vibracidn se controla ajustando el VR (regulador de frecuencia) cuya escala
esta graduada de 0 a 9 y se encuentra ubicado en el panel de control de la unidad
B y la velocidad de vibracién es variable.

La mesa cuenta con dos tipos de cubiertas, de enriflado paralelo y angular.

El enriflado paralelo se utiliza para material grueso, el enriflado angular para
material fino. Ademads se tiene una cubierta totalmente plana sin rifles.

Mesa concentradora
2 Tanque de la mesa
Wilfley FT-B206 concentradora TK-B207
5

Tanque acondicionador,

Celdas de flotacion agitador y electrodo
A

de pH

Bomba dosificadora
de reactivos

~, 4 - |
Tanque de =
reactivos

~- Bomba del tanque
colector de spumas

Figura 3.4. Mesa concentradora wilfley. a. Cubierta de la mesa. b. Planos de la mesa
concentradora.

Operacion

« Se verifica que la superficie de la mesa se encuentre completamente limpia y
libre de grasa.

«+ Se define y se verifica el angulo de inclinacion de la cubierta.

« Se define y se verifica la velocidad de vibracidn desde el panel de control de la
unidad B.

+ Se suministra el agua de lavado a la mesa y se cerciora que cubra toda la su-
perficie.
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+ Se inicia la operacion de la mesa concentradora FT-B206. La mesa inicia su
operacion oprimiendo el botén on en el panel de control de la unidad B y se
detiene oprimiendo el botén off.

« Se verifica la densidad de pulpa en la alimentacién a la mesa concentradora
(aproximadamente 25% en porcentaje de sélidos).

« Se verificala posicion de los separadores ajustables de cada una de las corrientes
(concentrado, medios y colas).

Tanque de la mesa concentradora TK-B207
Este tanque es utilizado para almacenar los medio y colas provenientes de la mesa
concentradora.

Bomba del tanque de la mesa PU-B207
Esta bomba envia los medios y colas provenientes de la mesa concentradora al
sedimentador n.° 1.

Funcionamiento

Esta bomba sumergible consta de un impeller tipo vortice-abierto, un eje con sello

mecanico doble y un rodamiento de bolas, ademas de un motor de induccién de

2 polos sumergible con un protector térmico entre otros elementos. Esta bomba

suspende la operacién cuando el nivel de succién de la bomba esta 65 mm por

debajo de su nivel.

Operacion

» No es recomendable operar la bomba en vacio, se debe verificar el nivel del
tanque de la mesa TK-B207.

o Se verifica la posicion de las valvulas (sedimentador n.° 1) localizadas después
de la salida de la bomba de acuerdo a donde se vaya a enviar la pulpa.

+ Generalmente la bomba opera en forma automatica. La bomba opera de forma
manual oprimiendo el boton on del PU-B207 en el panel de control de la unidad
B y se detiene oprimiendo el botén off.

« Severifica que en el fondo del tanque de la mesa TK-B207 no se presenta sedi-
mentacion del sélido, para evitar la obstruccion de la bomba.

Tanque acondicionador TK-B302
Este tanque acondiciona la pulpa proveniente del sedimentador n.° 2 con los
reactivos antes de enviar la pulpa a las celdas de flotacién FT-B306.

Este tanque cuenta con un agitador AG-B302 como se muestra en la figura 3.5,
que se opera manualmente y de un electrodo controlador de pH, el cual puede
ser programado.
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Figura 3.5. Agitador tanque
acondicionador.

+ Antes de iniciar la operacion del agitador se debe verificar que en el tanque no
haya ninguna pieza metalica o algin elemento que impida el movimiento del

agitador.

+ Se programa el electrodo controlador de PH, segtin el rango.
« El agitador inicia su operacién cuando se oprime el botén on del AG-B502 en
el panel de control de la unidad D y se detiene oprimiendo el boton off.

Celdas de flotacion FT-B306
En este equipo como se muestra en las figuras 3.6a y 3.6b, se realiza la flotacién de
los finos provenientes del hidrociclén n.° 1 almacenados en el sedimentador n.°
2. Estas celdas cuentas con paletas encargadas de retirar la espuma de las celdas
de flotacion. Estas paletas cuentas con velocidad variable que se ajusta desde el
panel de control de la unidad D.
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Figura 3.6. a. Celdas de flotacién. b. Plano de las celdas de flotacién.

Agitador de las celdas de flotacién AG-B306
Este equipo agita el contenido dentro de las celdas de flotacion y genera la es-
puma.

Funcionamiento

Este tipo de maquina posee un impulsor que gira dentro de mamparas. Se intro-
duce aire a través del impulsor para proporcionar buena dispersion y suficiente
mezclado para dar origen a las colisiones entre particulas y burbujas que son el
prerrequisito esencial para la adherencia de particulas a las burbujas.

La descarga de la espuma se efectiia con la ayuda mecanica de paletas despu-
madoras. El flujo de pulpa de una celda a la siguiente se realiza a través de un
vertedero de derrame entre celdas, ubicado en la parte trasera de las celdas. Este
vertedero posee altura variable, la cual controla la velocidad de descarga de las
colas. Esta unidad consta de tres celdas de flotacion, ademas de un regulador de
velocidad del impulsor.

Operacion

+ Seestablece la velocidad de rotacion del impulsor, que se encuentra ubicado en
el panel de control de la unidad D.

« Se verifica que en las celdas de flotacién no hayan elementos extranos.

« Se inicia la operacién y se llenan de agua las celdas para proteger el eje y que
éste no se doble. Cuando se arranca sin carga el eje simplemente se dobla.
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« Se inicia la operacién del equipo oprimiendo el botén on del AG-B306 en el
panel de control de la unidad D y una vez terminado el proceso se oprime el
botén off.

Tanques de reactivos

Se tienen tres tanques como se muestra en la figura 3.7, marcados como tanques
de xantato, sulfato de cobre, NaOH. Estos tanques tienen una capacidad de 30
litros cada uno.

W

SEE WG, 471 300020055

i ] | Figura 3.7. Tanque de reactivos.

Estos tanques cuentan con unas bombas dosificadoras como se muestra en la
figura 3.8, que alimenta el reactivo al tanque acondicionador. Estas bombas opera
mediante un mecanismo excéntrico que convierte la operacion de rotacion del mo-
tor en un movimiento reciprocante que acciona un diafragma, cuyos movimientos
hacia atras u hacia delante succionan y expulsan el liquido a bombear.

389



TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS
Guia metodoldgica

Lt

. w
| e
=
I

ART=Tn

2235
76.5
o

147

Figura 3.8. Bomba dosificadora.

Operacion

+ Al iniciar el proceso de flotacion se verifica el nivel de los tanques de reac-
tivos.

« Labomba opera en modo manual. Esta bombas inician su operacion cuando se
oprime el botén run del MP-B303/304/305 en el panel de control de la unidad
D y se detiene oprimiendo el botén stop.

+ En modo automatico. Cuando se ajusta a un rango de trabajo el electrodo con-
trolador de PH, este se hace de manera automatica la operacion de la bomba se
realiza segun el programa establecido para la adiciéon de NaOCL

» Lasbombas envian los reactivos al tanque acondicionador de flotacion. Se debe
estar revisando periodicamente el consumo de reactivo, para adicionar mas al
tanque cuando sea necesario.

Tanque de espumas TK-B311
Este tanque almacena las espumas provenientes de las celdas de flotacion.

Operacion
Al iniciar el proceso de flotacion se verifica que el tanque se encuentre vacio.

Bomba del tanque de espumas PU-B311
Esta bomba como se muestra en la figura 3.9, envia las espumas de la flotacion
hasta los tanques de lixiviacion.
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Figura 3.9. Bomba tanque de espumas.

« Se verifica el estado de las mangueras tanto de la succién como de la descarga

que no se encuentren obstruidas.

« Severifica que las mangueras tengan una linea directa y que tanto en la succién
como en la descarga sus pendientes sean leves.

» Labomba inicia su operacién oprimiendo el botén on del PU-B311 en el panel
de control de la unidad D y se detiene oprimiendo el botén off o se detiene
automaticamente cuando el nivel en el tanque de las espumas alcanza su limite
inferior. Cuando el nivel del tanque esta por debajo de su limite minimo, la

bomba no opera.

Protocolo de operacion de la unidad de concentracion
En la figura 3.10 se muestra la secuencia de encendido y apagado de la unidad de

concentracion.

v

Bomba del tanque de mesa PU-B207

Se ajusta el control de velocidad
de la mesa, ubicado en el panel de control
de la unidad B
v

Mesa concentradora Wilfley FT-B306

v

Bomba del tanque de espumas PU-B311
\

v
Celdas de flotacién FT-B306

Agitador del tanque acondicionador
AG-B306
v

Bomba del sedimentador n.° 2
PU-B402
v

Bombas dosificadoras de reactivos quimicos
MP-B303/304/305
v

Figura 3.10. Secuencia de encendido de la unidad de concentracion.

Antes de iniciar la secuencia de encendido de la unidad revise que haya sumi-
nistro de energia en el panel de control, subiendo los interruptores
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MCB en el panel. La lampara que ilumina el interior del panel de control se
debe encender.

La secuencia de apagado de la unidad se debe comenzar de lo dltimo que se
encendid hacia lo primero, teniendo presente las condiciones de operacion de
cada uno de los equipos como se mencion6 antes.

Es importante tener en cuenta que antes de encender la unidad se deben tener los
reactivos preparados y ubicados en cada uno de su recipiente correspondiente.

Diagrama de flujo para la unidad de concentracion
En la figura 3.11, se presenta el diagrama de flujo para el proceso de flotacién en
la planta de prueba para el procesamiento de minerales.

Sedimentador Sedimentador
| g~
Mesa Wilfley
-~

Molino primario

Q
v P> <
I O Concentrado I
A
>

_ -1 Medios y colas Molino remoledor
Clasificador Atkins '
’Q Bomba Q—
Sedimentador
Celdas de flotacién ‘

Concentrado < > |
A |
™ ; a

v

Colas flotacion

Figura 3.11. Diagrama de flujo de la unidad de concentracidn.
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Operacion de la unidad de
sedimentacion y espesamiento

Introduccién

La unidad de sedimentacién y espesamiento de la planta piloto de Ingeominas,
Cali, esta constituida por dos sedimentadores, un espesador y un tanque colector
de agua clarificada. El primer sedimentador recibe el producto de molienda y
alimenta la mesa Wilfley. El segundo sedimentador recibe el rechazo de la mesa
y alimenta el molino secundario. El espesador recibe el concentrado de flotacién
u otro material acondicionado para ser cianurado. Todos ellos tributan agua cla-
rificada al tanque colector (figura 4.1).

Figura 4.1. Zona de percolacion de la planta piloto: a. Sedimentadores. b. Espesador.

La sedimentacion se define como la decantacidn de particulas sélidas en sus-
pension en un liquido, que se presenta por asentamiento gravitacional. Tales
operaciones pueden dividirse en espesamiento y sedimentacion.

Aunque se rigen por principios semejantes, estos procesos difieren en algunos
aspectos. El espesador opera con particulas mas finas que el sedimentador y ademas
difiere de este en que la decantacion es promovida por un sistema rotativo.

En el caso de la planta piloto la unidad de sedimentacién y espesamiento de
Ingeominas, Cali, se tiene el propdsito de controlar la densidad de la pulpa para
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alimentar debidamente las operaciones subsiguientes (concentracion, remolienda,
cianuracion).

Estas unidades tienen particular importancia en el manejo de pulpas residuales
(relaves) de plantas de beneficio, en tanto que permite reutilizar el agua desechada
y controlar la disposicién final de los residuos sélidos (disposicion en canchas de
relaves).

En una operacién de sedimentaciéon hay que considerar variables de la pulpa
tales como: peso especifico de las especies minerales presente; tamano de las par-
ticulas; relacion solido-liquido, pH; y variables propias de la operacion tales como
caudal a tratar; drea del sedimentador; presencia de floculantes.

La suspension (pulpa) va entrando al sedimentador por su parte central al
tiempo que va entregando agua clarificada rebosada por su periferia. Se asume
en teoria que la particula mientras recorre el trayecto de salida del centro a la
periferia se va decantando en forma parabdlica, de manera que al alcanzar el
extremo del sedimentador se ha hundido haciendo que la porcién de agua que le
correspondia al entrar, salga sin ella. Al tener el sedimentador una forma cénica
y el espesador una aspa colectora, las particulas van colectaindose en el fondo, de
donde se sustraen periédicamente.

En el disefio de un sedimentador la variable determinante es el drea.

Esta define la capacidad de tratamiento del equipo y la eficiencia de sedimen-
tacion. Para conocer el drea de sedimentacién que se requiere puede realizarse
una sencilla prueba de laboratorio a las condiciones a las que se trata la pulpa del
caso.

Calculo del area de sedimentacion libre
La velocidad de precipitacion se determina experimentalmente mediante un en-
sayo de sedimentacidn (figuras 4.2a, 4.2b, 4.2c y 4.3), en el cual se mide el avance
de una zona de clarificacién dentro de un cilindro graduado, donde previamente
se ha vertido la pulpa. Simultaneamente se va formando una zona de compresion
en el fondo, con la cual se define la altura del sedimentador.

Segun la férmula de Coe y Clevengers, se tiene que (Ingeominas, 1996):

Axvx S,
F — )
pf ok (S%s - S%e)
donde,
F= caudal de pulpa a alimentar (s6lido + liquido) (m?*/24 horas).
A = darearequerida para el espesador (m?).
v = velocidad de sedimentacidon (metros/24 horas).

Sws = pulpa a la salida del espesador (% de sélidos por peso).
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ps= peso especifico de la pulpa.

Swe = pulpa a la entrada del espesador (% de sélidos por peso).

En la férmula se despeja A y se puede calcular el area requerida por tonelada
de mineral que entra al espesador.

La altura del espesador se calcula determinando la velocidad de conformacion
de la zona de compresion (velocidad de formacién del volumen de la pulpa en la
zona de compresion).

La altura del espesador se calcula relacionando el érea, el volumen de la zona
de compresion y el tiempo de retencidon del material en esta zona de compresion,
teniendo en cuenta que esa altura debera ser 2 y 3 veces la altura de la pulpa en
la zona de compresion.

Procedimiento de la prueba de sedimentacion

Equipo requerido

Cilindro graduado de 1000 cm’; agitador de pulpa: varilla de 5 mm de didmetro
y 50 cm de largo, con un empaque plastico agujereado en la parte inferior y del
diametro del cilindro; cronémetro y una cinta de papel de 40 cm de largo, gra-
duada al milimetro.

Procedimiento

+ Se pega la cinta graduada de 40 cm al cilindro graduado de 1000 cm?, tal que
el cm 40 quede en la parte inferior del cilindro y el ‘0’ en la parte superior, se
calcula el volumen total (puede estar entre 1200 cm?® y 1300 cm?). Se registra
como volumen inicial de pulpa (figura 4.2a).

o Se preparan 1300 cm?® de la pulpa a la cual se desea medir la velocidad de se-
dimentacién.

+ Seagita la pulpa y se vierte en el cilindro graduado hasta el punto ‘O’ centime-
tros (figura 4.2b).

o Se agita la pulpa con la varilla que contiene el empaque plastico (figura 4.2¢).

« Semide el avance de la zona de clarificacion en la parte superior de la columna,
aintervalos de tiempo. Al inicio de la prueba un intervalo de tiempo prudencial
es de 2 a 5 minutos, dependiendo de la pulpa (figura 4.3).

o+ Se grafica el tiempo de sedimentacion contra la altura de nivel de pulpa en mm
(la altura del nivel de pulpa seria 400-altura agua clarificada).

+ Con los datos de volumen inicial de pulpa y los datos obtenidos del grafico se
calcula el drea unitaria del espesador requerido aplicando las formulas de Coe
y Clevengers ya enunciadas.
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Figura 4.2. a. Posicion de la cinta graduada. b. Vertimiento de pulpa en cilindro graduado. c.
Agitacién de la pulpa.

Figura 4.3. Avance de la zona de clarificacion a diferentes tiempos.

Objetivos

General

Decantar la mayor cantidad de particulas posibles presentes en una pulpa de tal
manera que separe el agua clarificada de los sélidos entregados en dicha pulpa y
producir una pulpa de mayor proporcion por peso de sélidos.

Especificos

» Aumentar la densidad de pulpa (concentracién de sélidos) para etapas poste-
riores del proceso.

o Aprovechar el agua utilizada en las primeras operaciones de molienda y con-
centracion.
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Equipos

La unidad de sedimentacién y espesamiento esta compuesta por los siguientes
equipos:

o Sedimentador n.° 1: SL-B401.

o Bomba del sedimentador n.° 1: PU-B401.

» Sedimentador n.° 2: SL-B402.

+ Bomba del sedimentador n.° 2: PU-B402.

» Espesador TH-B403.

+ Unidad conductora del espesador RG-B403.

» Bomba del espesador PU-B403.

« Tanque colector de agua TK-B404.

+ Bomba del tanque colector de agua PU-B404.

Los datos técnicos de los equipos se encuentran consignados en el manual
de descripcion general de los equipos. En la figura 4.4 se observa la unidad de
sedimentacion y espesamiento de la planta piloto indicando los equipos que la
componen.

R 2t i‘e
A
Espesador TH-403 Tanque colector de Sedimentador Nro.1y 2 SL-B401

- agua TK-B404 - SL-B402

Tk l ! I
{ It |J l@ m ;
i Wi .
- _ i Figura 4.4. Planos en

3 i i 1| M planta y lateral de la

; ! i unidad de sedimentacion y

7 espesamiento.

Operacion de la unidad de sedimentacion y espesamiento
Sedimentador n.° 1: SL-B401
Este equipo como se indica en las figuras 4.5a y 4.5b, sedimenta y separa el material
molido en la molienda primaria enviando el liquido sobrenadante al tanque colec-
tor de agua TK-B404. El material decantado alimenta la mesa de concentracion.
Este equipo tiene una capacidad de 1000 litros. Consta de una seccién cilin-
drica en la parte superior y una seccion cdnica en la parte inferior por donde se
descarga la pulpa.
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Operacion

« Se verifica que la vélvula de salida ubicada en la parte inferior del tanque esté
cerrada, para dar inici6 al llenado del tanque.

« Se verifica que el tanque no contenga mas del 40% de su capacidad de llenado
de solidos.

« Se verifica la densidad de la pulpa de salida del tanque.

« Para evacuar la pulpa del tanque sedimentador, se abre la valvula del tanque y
se enciende la bomba PU-B401 verificando su destino (molino de bolas n.° 1:
ML-B203).

Figura 4.5. a. Sedimentadores 1 y 2. b. Plano lateral y en planta de los sedimentadores.

Bomba del sedimentador n.° 1: PU-B401
Esta bomba indicada en la figura 4.6 envia la pulpa separada a la mesa de con-
centracion Wilfley.

Operacion

« Se verifica el estado de las mangueras tanto de la succién como de la descarga
que no se encuentren obstruidas.

« Severifica que las mangueras tengan una linea directa y que tanto en la succién
como en la descarga sus pendientes sean leves.

« Se verifica el destino de la manguera de salida.

« Para el inicio de la bomba se inyecta inicialmente solo agua y se abre la val-
vula del tanque localizada en la parte inferior del tanque, después se retira la
inyeccion de agua.
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» Labomba inicia su operaciéon oprimiendo el botén on del PU-B401 en el panel
de control de la unidad C y se detiene oprimiendo el boton off.

+ Se establece el caudal manipulando el control de velocidad de trabajo de la
bomba.

+ Cuando finalice la operacidn se debe asegurar que no quede material en las
mangueras, para evitar taponamientos.

Figura 4.6. Plano de la bomba de los
tanques sedimentadores.

Sedimentador n.° 2: SL-B402
Este equipo sedimenta y separa los s6lidos provenientes del rechazo de la mesa
de concentracion. Es semejante al sedimentador ya descrito.

Operacion

 Se verifica que la valvula de salida del tanque esté cerrada, para dar inici6 al
llenado del tanque.

« Se verifica que el tanque no contenga mas del 40% de su capacidad de llenado
de solidos.

 Se verifica la densidad de la pulpa de salida del tanque.

« Para evacuar la pulpa del tanque sedimentador, se abre la valvula del tanque y
se enciende la bomba PU-B401 verificando su destino.
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Bomba del sedimentador n.° 2: PU-B402
Esta bomba envia la pulpa separada al molino de bolas n.° 2: ML-B307 (figura 4.7).

Figura 4.7. Bomba PUB-402.

Operacion

« Se verifica que las mangueras tanto de la succién como de la descarga no se
encuentren obstruidas.

« Severifica que las mangueras tengan una linea directa y que tanto en la succién
como en la descarga sus pendientes sean leves.

+ Se verifica el destino de la manguera de salida.

« Para el inicio de la bomba se inyecta inicialmente solo agua y se abre la val-
vula del tanque localizada en la parte inferior del tanque, después se retira la
inyeccion de agua.

+ Se verifica el destino de la manguera de salida.

» Labomba inicia su operacién oprimiendo el botén on del PU-B402 en el panel
de control de la Unidad C y se detiene oprimiendo el botén off.

Espesador TH-B403
Este equipo sedimenta y separa mecanicamente los tamafos finos destinados a
ser cianurados.

Este tanque es cilindrico. La base del tanque es un cono de poca profundidad
que sirve para facilitar la extraccidn de los lodos en su apice.

El agua que sale por rebose es conducida al tanque colector de agua TKB404.

Operacion

« Severifica que en el tanque no se encuentren objetos extraios (piezas metalicas
o pedazos de madera).

« Severifica el estado de la manguera y de la valvula que se encuentra localizada
en la parte inferior del tanque.
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Unidad colectora del espesador RG-B403
Esta unidad recolecta mecanicamente la pulpa sedimentada en el espesador y la
conduce hacia el centro de este.

Funcionamiento

Este equipo consta de un rastrillo cuyo objetivo es dirigir el lodo hacia la descarga
central. Este movimiento también tiene como propdsito la ruptura de los flculos,
dando lugar a una mayor densidad de pulpa.

Operacion

» Esta unidad se enciende una vez se inicie la alimentacidn al tanque espesador.

+ Launidad inicia su operaciéon cuando se oprime el botén on del RG-B403 en el
panel de control de la unidad Cy se detiene oprimiendo el botén off.

Bomba del espesador PU-B403
Esta bomba envia la pulpa sedimentada en el espesador a los tanques de lixiviacion
TK-B309.

Operacion

« Se verifica el estado de las mangueras tanto de la succién como de la descarga
que no se encuentren obstruidas.

« Severifica que las mangueras tengan una linea directa y que tanto en la succién
como en la descarga sus pendientes sean leves.

« Para el inicio de la bomba se inyecta inicialmente solo agua y se abre la val-
vula del tanque localizada en la parte inferior del tanque, después se retira la
inyeccién de agua.

» Labomba inicia su operaciéon oprimiendo el botén on del PU-B403 en el panel
de control de la unidad Cy se detiene oprimiendo el boton off.

Tanque colector de agua TK-B404

Este tanque almacena el agua proveniente de los tanques sedimentadores 1, 2 y
del espesador. Este tanque cuenta con un sensor el cual emite una alarma en el
momento en que se encuentre lleno.

Bomba PU-B404 del tanque colector de agua

Esta bomba indicada en la figura 4.8, envia el agua almacenada en el tanque TK-
B404 al molino de bolas n.° 1 ML-B203, al tanque acondicionador de flotacion
TK-B302 o a los tanques de lixiviacién TK-B309.
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Figura 4.8. a. Bomba PU-B404. b. Plano de la bomba del tanque colector de agua.

Funcionamiento

Esta es una bomba en acero que sirve para succionar agua fresca. Su principio de
funcionamiento consiste en la succion realizada por un impeler que es movido
por un motor eléctrico. Cuando el impeler gira, succiona el liquido a bombear y
el disefio de los alabes hacen que el liquido salga a 90° con respecto a la direccion
de entrada.

Operacion

» Labomba inicia su operacion cuando se oprime el boton start de la PUB404 del
panel de control de la unidad C y se detiene oprimiendo el boton stop.

+ Cuando esta bomba opera se deben manipular las valvulas adjuntas para con-
trolar el caudal de la solucidn a sus siete destinos.

» Cuando el tanque se encuentra lleno, el sensor emite un sonido de alarma el
cual se apaga desde el panel de control de la unidad C y cuando el nivel es bajo
la bomba se apaga automaticamente emitiendo una sefial de alarma que igual-
mente se apaga desde el panel de control de esta misma unidad.

Protocolo de operacion de la unidad de sedimentacion 1y 2
Antes de iniciar la secuencia de encendido de la unidad de sedimentacién y es-
pesamiento, se revisa que haya suministro de energia en el panel de control de la
unidad C (C-CPL), subiendo los interruptores MCB en el panel. La lampara que
ilumina el interior del panel de control se debe encender.

La operacidn de los equipos de esta unidad depende del tipo de prueba que se
vaya a desarrollar, entonces de acuerdo a esto se establece la secuencia de encen-
dido de las bombas para su operacion (figura 4.9).
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Se verifica el suministro de
energia a la unidad

!

Se verifica que esté cerrada
valvula en el tanque
sedimentador 1 o0 2

4

Inicio de llenado del tanque
sedimentador hasta el 40%
de su capacidad de sélidos

Il

Se verifica la densidad de la
pulpa y el destino de la misma

PLANTA PILOTO

+

Se suministra agua y se enciende
la bomba de pulpa PU-B401

1

Se abre la valvula del
sedimentador
y se suspende el suministro
de agua a la bomba

L

Figura 4.9. Protocolo de operacidn de la unidad de sedimentacion.

Protocolo de operacion de la unidad de espesamiento
En la figura 4.10 se muestran los pasos para operar la unidad de espesamiento de

la planta piloto de Ingeominas, Cali.

v

Se verifica el suministro de energia a la
unidad C

v

Se verifica que no haya objetos en el
tanque, valvulas y mangueras que no estén
obstruidas

v

Se enciende la unidad RG-B403 en el panel
D control de la unidad C

v

Se suministra agua a la bomba
PU-B403

v

Se enciende la bomba PU-B403

|
- v

Molino de bolas Tanques de
n.° 2: ML-B307 lixiviacion
TK-B309

Figura 4.10. Protocolo de operacion de la unidad de espesamiento.
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Diagrama de flujo para la unidad de sedimentacion

y espesamiento
Enla figura 4.11 se presenta el diagrama de flujo para la unidad de sedimentacién

y espesamiento en la planta piloto para el procesamiento de minerales.

tl:.:U Sedimentador
' Qr z
Molino de bolas
Sedimentador
—
‘._. Flotacion
>

Molino de bolas

‘_

Espesador
A cianuracién  ff———————

Figura 4.11. Distribucion de la unidad de sedimentacion y espesamiento.
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Manual de cianuracion

Introduccion

En general la lixiviacion se define como la disolucién selectiva de uno o varios
componentes de una mezcla sélida en un liquido. En un proceso de lixiviacion
de oro de un agregado mineral se requiere de un agente acomplejante y de un
agente oxidante.

El cianuro ha sido tradicionalmente el agente lixiviante en la industria hi-
drometaldrgica del oro desde 1887 cuando MacArthur y Forrest la pusieron en
practica (Marsden, 1992). En el proceso de cianuracién se busca la disolucion
del oro en una solucién acuosa utilizando cianuro y oxigeno proveniente del aire
(como agente oxidante), trabajando a un pH basico (10,5-11,5) y un potencial de
o6xido-reduccién en un rango aproximado de -400 a +250 milivoltios (Londorio,
2002), el i6n cianuro acompleja tanto al oro como a otros metales que puedan
estar presentes tales como plata, cobre, zinc, antimonio, quedando disueltos en
la solucién acuosa.

Objetivos

General

Realizar pruebas de cianuracién convencional y no convencional (CIL carbon
activado en lixiviacién) para presentarlas a nivel productivo.

Especificos

+ Determinar los indices metaltrgicos propios del proceso tales como recupera-
cién de oro, consumo de reactivos, tiempos de cianuracion, etc.

« Comprobar y ajustar los tiempos de residencia para los diferentes minerales
estudiados en la planta de prueba.

» Comprobar las técnicas de control ambiental, de efectos inhibitorios y optimi-
zacion del proceso.

» Generar informacién para el calculo de costos del proceso de cianuracién para
minerales particulares.
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Equipos

El proceso de cianuracion se controla con la unidad de proceso D, de las seis uni-

dades que controlan la planta de prueba para el procesamiento de minerales.
La unidad de cianuracién esta compuesta por los siguientes equipos:

+ Tanques de lixiviacion: TK-309A/B/C.

+ Soplador (Blower) BL-B309.

+ Tolva de carboén activado: HP-B309.

+ Alimentador del carbén activado: VC-B309.

o Tanque de NaCN: TK-B313.

» Tanque de NaOH: TK-B312.

+ Bomba del tanque de NaOH: MP-B312.

» Tanque de pulpa lixiviada: TK-B310.

« Bomba del tanque de pulpa lixiviada: PU-B310.

« Compresor.

Insumos

El proceso de cianuracidn requiere de los siguientes insumos: energia eléctrica,
agua, cianuro de sodio comercial, hidréxido de sodio comercial, cal apagada y car-
bon activado para recuperacion de oro a partir de soluciones aurocianuradas.

Operacion de los equipos

Tanques de lixiviacion TK-309A/B/C

La planta de prueba cuenta con tres tanques de lixiviacién tipo Pachuca, es decir,
que son tanques de fondo cénico y que poseen un anillo interno distribuidor de
aire en el fondo, el cual permite el suministro de oxigeno al proceso y a la vez
mantiene en agitacion la pulpa procesada (figura 5.1).

Cuando la pulpa cumple las condiciones de densidad establecidas se alimenta a
los tanques de cianuracion (porcentaje de sélidos segun diseio de la planta=40%),
hasta que se llene a su nivel maximo. Cuando se inicia el llenado de los tanques
también se da inicio a la operacion del compresor y del soplador para mantener
agitada la pulpa y evitar asi la sedimentacion del mineral. Los tres tanques de
cianuracion se comunican por un sistema de rebose, mediante tuberias de acero,
en su parte superior, de tal manera que cuando se llena el tanque TK-B309A, em-
pieza allenar al tanque TK-B309B y cuando éste se ha llenado, empieza alimentar
pulpa al tanque

TK-B309C. Una vez llenos los tanques de cianuracidn, se realiza la medicién del
pH de la pulpa y si es necesario se ajusta manualmente a un valor de 10,5-11,0. El
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proceso de lixiviacién da inicio cuando se agrega el cianuro en la concentracion
establecida (depende del tipo de mineral a cianurar).

Luego de un tiempo de residencia, determinado a partir de ensayos de labo-
ratorio, la pulpa lixiviada es enviada al tanque de pulpa lixiviada TKB310, desde
el tanque de lixiviaciéon TK-B309C mediante el sistema de vasos comunicantes
ubicado en la parte superior de este tanque.

Operacion

La versatilidad de operacion de la planta de prueba permite alimentar la pulpa a
los tanques de cianuracion desde diversos puntos del proceso, pero generalmente
la pulpa es alimentada desde el espesador TH-B403, en donde se ajusta la densidad
de pulpa a los valores que se requieren para el proceso de cianuracién. La planta
puede operar con uno, dos o los tres tanques de lixiviacién, para ello:

« Se verifica que las valvulas del fondo cénico de los tanques de lixiviacion estén
cerradas.

o Sila pulpa a procesar cumple con el valor de densidad definido para la prueba
se inicia el llenado del(los) tanque(s) que se va(n) a operar. Para esto se inicia
la operacién de la bomba del espesador.

+ Se deja cianurar la pulpa durante el tiempo de lixiviacién definido para la
prueba.

+ Se toman las muestras necesarias para el seguimiento del proceso de cianura-
cién.

+ Luego de finalizar una prueba en la planta de prueba, los tanques de lixivia-
cién TK-B309 deben ser vaciados y esta pulpa se envia al tanque de pulpa
TK-B310.

« Cuando se para la planta por largo tiempo, se desocupan los tanques y se llenan
de agua nuevamente para defenderlos de la oxidacion.

Figura 5.1. Tanques de cianuracién tipo Pachuca: a. Parte superior. b. Parte inferior.
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Figura 5.1. c. Planos de los tanques.

Soplador (Blower) BL-B309

Este equipo burbujea aire dentro de los tanques de lixiviaciéon TK-B309A/B/C a
través de la tuberia central que poseen estos tanques, de tal manera que se produce
un efecto de bombeo que hace circular la pulpa desde el fondo cénico hasta la
parte superior del tanque. Luego que la pulpa llega a la parte superior se puede
proceder de dos formas segun la operacion que se esté realizando: que la pulpa
regrese al mismo tanque (por ejemplo cuando solo se esta operando uno de los
tanques) o que pase al siguiente tanque (cuando se esta operando en continuo
todo el sistema de cianuracién-tres tanques).

Este equipo consta basicamente del soplador (impellers y carcaza, figura 5.2),
del motor y de equipos accesorios. Este equipo toma aire del ambiente, a presion
atmosférica, y lo comprime mediante dos impellers helicoidales rotatorios de tres
lobulos. Estos impellers son accionados por el motor mediante poleas.
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Figura 5.2. Soplador: BL-309.

Operacion

« La operacion del soplador se inicia simultaineamente al momento en que se
empiezan a alimentar los tanques de cianuracién.

+ Elsoplador inicia su operacién oprimiendo el botén run del BL-B309 en el panel
de control de la unidad D, y se detiene oprimiendo el botén stop.

+ Se ajustan las valvulas de entrada de aire desde el soplador BL-B309 a cada
uno de los tanques de lixiviacion TK-B309A/B/C, de tal manera que la pulpa
ascienda desde el fondo hasta la parte superior del tanque.

Tolva de carbén activado HP-B309

Esta tolva almacena el carbon activado para utilizar en el proceso CIL. Cuando
se opera en continuo con los tres tanques de cianuracion, el carbén activado se
suministra primero al tanque de lixiviacion TK-B309C, luego utilizando el soplador
BL-B309 se bombea al tanque TK-B309B y posteriormente al tanque TK-B309A.
De esta manera se establece el flujo en contracorriente de la pulpa con el carbén
activado necesario para el proceso CIL.

Operacion

+ El carbén activado se alimenta de manera manual a la tolva.

« La tolva opera cuando se hace funcionar el alimentador vibratorio ubicado
debajo de la tolva. Asi el carbon activado sale por su parte inferior y pasa al
alimentador, que lo alimenta al tanque TK-B309C.
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Alimentador del carbon activado VC-B309
Este equipo (figura 5.3) alimenta el carbén almacenado en la tolva de carbén
activado al tanque de lixiviacidn a una velocidad constante.

Figura 5.3. Plano de
alimentador vibratorio de
carbdn activado.

Este alimentador vibratorio electromagnético consta basicamente de un canal
por donde se conduce el carbén activado, un sistema vibrador y cuatro resortes
para transmitir la vibracion al canal alimentador.

La vibracidn del alimentador se genera al hacer entrar en resonancia dos masas
ubicadas en el interior del alimentador vibratorio. Esta vibracién es transmitida
al canal alimentador mediante cuatro resortes sobre los cuales esta soportado el
alimentador. La cantidad de carbdn alimentado se puede variar aumentando o dis-
minuyendo la vibracion del alimentador mediante un controlador de vibraciones,
que basicamente es un circuito con un redstato.

Operacion

+ Elalimentador de carbén activado VC-B309 se opera para suministrar el carbon
activado al tanque TK-B309C cuando se esta operando el proceso CIL (carbén
in leaching).

 Se verifica que el tanque de lixiviacion TK-B309C esté lleno con la pulpa de
mineral.

+ Se enciende el alimentador de carbdn activado VC-B309.

+ Este alimentador se opera cambiando a on el interruptor de control que estd en
la parte lateral del alimentador y se detiene cambiandolo a off.

» La velocidad de alimentacion se ajusta segin el volumen deseado de carbén
activado.

+ Se suministra el carbdn activado que sea necesario para las condiciones deter-
minadas de la prueba.

Tanque de NaCN: TK-B313

Este tanque almacena el NaCN. La cantidad de cianuro de sodio que se agrega al
tanque de lixiviacion se ajusta abriendo su valvula. En la figura 5.4 se muestra el
tanque de cianuro de sodio TK-B313.
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Operacion

El cianuro de sodio se prepara en el laboratorio segtin la concentracion que se
utilizara en la prueba y se almacena en el tanque de NaCN.

El caudal de alimento de la solucién de cianuro de sodio se ajusta con la valvula
del tanque segtn las condiciones que se vayan a utilizar en la prueba.

Se debe estar pendiente del momento en que el tanque se vacia para llenarlo
nuevamente.

Tanque de NaOH TK-B312
Este tanque almacena el NaOH para ajustar el pH de la pulpa de mineral en los
tanques de lixiviacion TK-B309A/B/C.

Operacion

La solucion de NaOH o la lechada de cal, Ca(OH) ,» se prepara en el laboratorio
y se lleva al tanque de NaOH o se puede preparar directamente en el tanque.
Debido a que los tanques de cianuracion no poseen sensores de pH, el ajuste de
esta variable se realiza de manera manual, es decir se debe utilizar un pHmetro
portatil y adicionar la solucion basica que se requiera para ajustar el valor entre
10,5-11,0.

La adicidn de la solucion basica a los tanques de cianuracion se realiza mediante
una bomba de diafragma. El caudal enviado con esta bomba se puede ajustar
variando la rotacion del motor de estas bombas.

Bomba del tanque de NaOH MP-B312
Esta bomba envia el NaOH al tanque de lixiviacion. En la figura 5.5 se muestra un
esquema de la bomba del tanque de NaOH.
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Figura 5.5. Bomba del tanque de NaOH.

La bomba MP-B312 opera mediante un mecanismo excéntrico que convierte la
operacion de rotacion del motor en un movimiento reciprocante que acciona un
diafragma, cuyos movimientos hacia atrds y hacia delante succionan y expulsan
el liquido a bombear. Esta bomba es utilizada para ajustar el pH de la pulpa de
mineral entre 10,5 y 11,0 dentro de los tanques de lixiviacion TK-B309A/B/C.

Operacion

+ Se verifica que los tanques de lixiviacion TK-B309A/B/C estén llenos con la
pulpa de mineral.

« Labombea inicia su operacion oprimiendo el botén run del MP-B312 en el panel
de control de la unidad D, y se detiene oprimiendo el botén stop.

+ Seajusta el flujo de NaOH. El caudal de suministro de NaOH se controla median-
te una perilla de ajuste que reduce o aumenta el movimiento del diafragma.

Compresor

La planta de prueba para el procesamiento de minerales cuenta con dos sistemas

de suministro de aire:

« Un compresor para suministro de oxigeno a través del anillo distribuidor de
aire, que a su vez sirve como sistema de agitacion.

+ Un soplador (blower) para suministrar aire hasta el fondo de los tanques Pa-
chuca, que también sirve como sistema de agitacion.
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Descripcion

El compresor fue acondicionado para suministrar aire por el anillo distribuidor
para el proceso. La informacién que se presenta a continuacion es la correspon-
diente al compresor.

Este compresor suministra aire para el aporte de oxigeno en el proceso de
cianuracion a través de un anillo distribuidor de aire ubicado en el fondo de los
tanques de lixiviacion. De la misma manera genera la agitacion de la pulpa dentro
de los tanques. En la figura 5.6 se muestra una imagen del compresor utilizado
en la planta de prueba.

Figura 5.6. Compresor.

Operacion

+ El compresor se enciende cuando el nivel de pulpa esté por encima del anillo dis-
tribuidor de aire durante la operacién de llenado de los tanques de lixiviacion.

+ El compresor inicia su operacion oprimiendo el boton run del compresor en el
panel de control de la unidad D, y se detiene oprimiendo el botén stop.

+ Seajustan las valvulas de entrada del circuito de aire proveniente desde el com-
presor, ubicadas en la parte superior de los tanques de cianuracion, de tal manera
que la agitacion sea similar en los tanques de lixiviacién TK-B309A/B/C.

Tanques de pulpa lixiviada TK-B310A/B/C

En este tanque se almacena y se mantiene en agitacion la pulpa lixiviada procedente
de los tanques de cianuracién TK.B309A/B/C (figura 5.7).
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Figura 5.7. a. Tanques de pulpa lixiviada. b. Plano del tanque.

Operacion

El tanque de pulpa lixiviada se empieza a llenar cuando el tanque de lixiviacion,
TK-B309C, se ha llenado y empieza a dejar pasar pulpa por un sistema de rebose
ubicado en la parte superior (cuando se utilizan los tres tanques de lixiviacion),
que utiliza una manguera para conducir la pulpa por gravedad hasta el tanque
de pulpa lixiviada TK-B310.

El agitador del tanque de pulpa lixiviada, AG-B310, no opera hasta que la pulpa
lixiviada alcanza el nivel de los sensores de nivel. Es necesario estar pendiente de
este momento para dar inicio a la operacion del agitador oprimiendo el botén
start del AG-B310 en el panel de control de la unidad D.

El tanque de pulpa lixiviada se vacia operando la bomba de este tanque, que
envia la pulpa hacia el filtroprensa 1.

Agitador del tanque de pulpa lixiviada AG-B310
Este equipo agita el contenido del tanque de pulpa lixiviada. Esta formado por las
aspas, el eje del agitador y el motor que hace rotar el sistema.
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Operacion

« El agitador inicia su operacién oprimiendo el botén start del AG-B310 en el
panel de control de la unidad D y se detiene oprimiendo el botén off.

« Elagitador no opera cuando el nivel del tanque estd por debajo del nivel minimo
para que moje el sensor de nivel.

Bomba del tanque de pulpa lixiviada: PU-B310
Esta bomba (figura 5.8) envia la pulpa lixiviada al filtroprensa 1, FP-C501.

Figura 5.8. Bomba del tanque de pulpa lixiviada.

Operacion

«+ Se verifica que la valvula de salida del tanque de pulpa esté abierta y que el
filtroprensa 1 se encuentra disponible para recibir la pulpa lixiviada.

» La bomba inicia su operaciéon oprimiendo el botén start de la PU-B310 en el
panel de control de la unidad D y se detiene oprimiendo el botén off.

Operacion de la unidad de cianuracién

Llenado de los tanques de lixiviaciéon

Para dar inicio al llenado de los tanques de cianuracién, TK-309A/B/C se requieren
dos condiciones de la pulpa de alimentacién:

+ Porcentaje de sdlidos adecuado para el proceso de cianuracion, el cual es de
40%.

o Tamafio de particula adecuado que permita la exposicion del oro metélico al
efecto lixiviador del cianuro. Este tamafo de particula se determina por los
ensayos mineraldgicos realizados al mineral de cabeza procesado.
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Generalmente la pulpa de mineral que alimenta a cianuracién proviene del
espesador TH-B403, en donde se ajusta la densidad de pulpa a un valor éptimo
para el proceso. El tamafio de particula adecuado para el proceso ya se alcanzé en
los procesos anteriores de conminucién y de clasificacion.

El llenado de los tanques de lixiviaciéon TK-309A/B/C se realiza ast:

o+ Se hace operar la bomba del espesador TH-B403, oprimiendo el interruptor
on de PU-B403 en el panel de control de la unidad C y se detiene oprimiendo
el botdn off. Para operar esta bomba debe tener en cuenta que estén abiertas
la valvula de salida del espesador TH-B403 y la vélvula que va al tanque de
cianuracion TK-309A.

« Severifica el correcto funcionamiento de la bomba observando que haya entra-
da de pulpa al tanque de cianuracién. Mientras el espesador se encuentre con
pulpa en su interior, se debe tener precaucion en mantener siempre operando
el agitador, para evitar la sedimentaciéon del mineral y prevenir que las aspas
del agitador queden frenadas al momento de su operacion.

+ Durante los primeros 5 minutos de operacion de la bomba del tanque espesador
PU-B403, se debe hacer seguimiento al funcionamiento de ésta, especificamente
se debe estar pendiente que la pulpa de mineral esté siendo enviada al tanque
de cianuracion TK-309A, ya que en algunas ocasiones se puede presentar tapo-
namiento de la bomba debido a los elevados valores de densidad de pulpa que
inicialmente son enviados al tanque de cianuracion TK-309A.

o+ Se registra la hora en que el tanque de cianuraciéon TK-309A comienza a lle-
narse y se toma lectura de la densidad de pulpa inicial a la entrada del tanque
de cianuracion.

Suministro de aire a los tanques de cianuracion TK-309A/B/C
Cuando la pulpa empiece a ingresar al tanque de cianuracidn de inicio a la ope-
racion del soplador. Se enciende este equipo (Burbujeador (Blower) BLB309)
oprimiendo el interruptor on de BL-B309 en el panel de control de la unidad Dy
se detiene oprimiendo el botén off.

Cuando el nivel del tanque alcance el anillo distribuidor de aire de inicio a la
operacion del compresor. Se enciende el equipo oprimiendo el interruptor on del
compresor en el panel de control de la unidad D y se detiene oprimiendo el botén
off. Se revisa que se esté produciendo agitacion vigorosa dentro de los tanques de
cianuracién TK-309A/B/C.

416



PLANTA PILOTO

Control del proceso de cianuracion

Determinacion de la densidad de pulpa

Se debe realizar seguimiento a la densidad de pulpa a la entrada de los tanques de
cianuraciéon TK-B309A para garantizar su llenado con pulpa de densidad adecuada
para el proceso de cianuracion.

Ajuste de pH

o+ Serealiza la medicion de pH a muestras de pulpa de mineral con el objetivo de
mantener este valor de pH entre 10,5 y 11,0, mediante la adicion de solucion
de NaCN, desde el tanque de cianuro.

« Seutiliza un agente de tipo bésico (cal apagada) para ajustar la pulpa a este valor
de pH. Por ningtin motivo se utiliza un agente de tipo acido para tratar de bajar
el pH en caso tal que haya quedado en un valor mayor que 11.

Adicion y ajuste de la concentracion NaCN

La concentracién de cianuro utilizada en el proceso de cianuraciéon generalmen-
te, es de 1 g/L, pero esta concentraciéon depende del tipo de mineral a tratar. Las
menas refractarias que contienen minerales consumidores de cianuro (cianicidas)
requieren un control mas estricto de la concentracién de cianuro.

Tiempo de operacioén para el proceso de cianuracion
La pulpa permanece en lixiviacion durante el tiempo establecido en los ensayos
de cianuracion realizados en laboratorio con el mineral en estudio.

Vaciado de los tanques de lixiviacion TK-B309A/B/C

El vaciado de los tanques de cianuracién TK-B309, se realiza a través de la valvula
ubicada en la parte inferior de cada tanque mediante vaciado libre. Debido a la zona
muerta que presentan los tanques de lixiviacion, en su parte inferior (bajo el anillo
distribuidor de aire), se produce la sedimentacion de una parte del mineral que se
esta lixiviando, lo que ocasiona que al momento de abrir la valvula no haya salida
de pulpa. Esta situacion se soluciona suministrando agua en contracorriente por
la valvula ubicada en la parte inferior de los tanques de lixiviacion. Inicialmente el
mineral sedimentado opone una resistencia a la entrada del agua, sin embargo el
suministro de agua se sostiene hasta que se observe que el agua esta ingresando al
tanque de lixiviacion. Inmediatamente suspenda el suministro de agua y durante
30 s reciba la pulpa en un recipiente. En este momento la pulpa se puede enviar
al tanque de pulpa lixiviada.

417



TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS

En la planta de prueba existe un inconveniente de disefio para que la pulpa
pase directamente al tanque de pulpa lixiviada (para el proceso de vaciado de
los tanques de lixiviacion), debido a que el nivel inferior de los tanques Pachuca
comparado con el nivel de entrada al tanque de pulpa lixiviada no es el adecuado
para que se descarguen por gravedad. Debido a esto se debe enviar la pulpa a un
recipiente y de ahi debe ser bombeada hasta el tanque de pulpa lixiviada. Una
de las posibilidades para realizar esta operacion es la de conectar una manguera
hasta el tanque de la mesa TK-B207 y desde alli bombearla mediante la bomba
del tanque de la mesa, PU-B207.

Bomba del tanque de la mesa TK-B207

Operacion

+ Se enciende este equipo oprimiendo el interruptor on de PU-B207 en el panel
de control de la unidad D y se detiene oprimiendo el botén off. Para esta opera-
cién de vaciado de los tanques TK-B309 es mas conveniente operar esta bomba
colocando el interruptor en aut (automatico).

+ Se operan adecuadamente las valvulas y se conecta una manguera hasta el tanque
de pulpa TK-B310 de manera que la bomba del tanque de la mesa PU-B207
envie la pulpa lixiviada al tanque de pulpa TK-B310.

o+ Se realiza esta operacion hasta que los tanques de lixiviacién TK-B309 es-
tén vacios. Generalmente una cantidad de mineral queda sedimentada en la
parte baja de los tanques Pachuca, se utiliza la minima cantidad de agua para
desalojar completamente este material mediante el mismo proceso explicado
anteriormente.

« Durante la operacion se esta pendiente de las mangueras de conduccion de
pulpa ya que la presién de la pulpa puede hacer que las mangueras se salgan de
los tanques y se produzcan derrames de solucién con cianuro.

Al terminar la operacion de vaciado de los tanques de cianuracion se apaga la
bomba o corte el paso de pulpa mediante la valvula de la bomba del tanque
de la mesa ya que se puede presentar un efecto sifon que hace que se regrese
la pulpa.

Diagramas de flujo para el proceso
Enla figura 5.9 se presenta el diagrama de flujo para el proceso de cianuracion en
la planta de prueba para el procesamiento de minerales.

Diagramas de flujo segun el disefio de la planta de prueba

Enla figura 5.10 se presenta el diagrama con los balances de masa, segun el disefio
de la planta de prueba para el proceso de cianuracion.
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Figura 5.9. Diagrama de flujo para el proceso de la unidad de cianuracién.
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Espesador
Caudal mineral = 41,7 kg/h
Caudal de agua = 61,6 I/h
Caudal de pulpa = 77,6 I/h
NaCN 1/h (5%) Porcentaje sélidos = 40 %
NaOH Soplador ‘capacidad= 100 I/mlr‘i
L
: Carboén activado = 210 g/h
A
o
EHacia el filtroprensa 1
Tanque de pulpa lixiviada
Capacidad 1000 |
Carbon cargado Tanques de lixiviacion
Caudal mineral = 41,7 kg/h
Caudal de agua = 61,6 I/h
Caudal de pulpa = 78,6 I/h
Porcentaje sélidos = 40 % Figura 5.10. Proceso
densidad de carbén activado = 2,7 g/| R L,
Concentracién de cianuro = 0,08% de cianuracién con
balances de masa.

Calculo del tiempo de llenado de los tanques de lixiviacion
Para su estimacion se determina el caudal a la entrada del tanque de cianuracion,
tomando un volumen determinado de pulpa y registrado el tiempo para la toma
de dicho volumen.

700
Hienado = 6 * 3600

Pero Q = V=t, por tanto la ecuacién anterior se puede escribir como:

t * 700
Hlenado = T * 3600

donde,

flenado = tiempo de llenado del tanque de cianuracion TK-B309 en horas.
Vv = volumen de pulpa tomado (litros).

t = tiempo empleado en la toma del volumen V (segundos).

700 litros = volumen del tanque de cianuracion TK-B309A.

3600 = factor de conversion para pasar de segundos a horas.

Q = caudal.
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Calculo de la densidad de pulpa

para el proceso de cianuracion

La densidad de pulpa se puede determinar directamente, utilizando la balanza
Marcy o determinando el peso de un volumen conocido de pulpa.

Determinacion de la densidad de pulpa utilizando la balanza Marcy
Este sistema de medicion de densidades de pulpa consta de un recipiente de un
volumen exacto de un litro, el cual se llena completamente con la pulpa. Para
obtener este valor de densidad de pulpa se requiere conocer previamente el valor
de la densidad especifica del mineral procesado. En la balanza Marcy se obtienen
directamente la densidad de pulpa y el porcentaje de sélidos por peso.

Determinacion de la densidad de pulpa por pesada

Se toma un volumen de pulpa conocido (preferiblemente un litro) y se determina
el peso de esta pulpa en una balanza. El valor de densidad de pulpa se determina
mediante la ecuacion:

m
=V
donde,
p = densidad de pulpa en g/L.
V = volumen de pulpa tomado (litros).

m = masa del volumen de pulpa tomado (gramos).

Calculo para preparar una solucion de cianuro de una
determinada concentracion
Una vez definido el porcentaje de sélidos (% sdlidos) al cual se va a operar el
proceso de cianuracion, y por consiguiente la densidad de pulpa de operacién, se
define la concentracidn de cianuro (C) que sera utilizada para la lixiviacién y se
procede a su alimentacion al tanque de lixiviacion TK-B309A.

La cantidad de cianuro a adicionar (m__ ) se calcula mediante la siguiente
ecuacion y se requiere conocer la cantidad de agua que esta en la pulpa del tanque
de lixiviacion (V).

_VxC
Meianuro = m
donde,
wne = Peso de cianuro que se debe adicionar al tanque de lixiviacion TK-
B309A para tener la concentracién de cianuro (C) establecida.
C = concentracion de cianuro establecida para la prueba de cianuracién

(g/D).
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Vv = volumen de liquido que esta en la pulpa y se calcula mediante la
ecuacién anterior.

% pureza = porcentaje de pureza del cianuro utilizado.
% sélidos)

V =700 * (1 - 00

donde,
700 = volumen del tanque de lixiviaciéon TK-B309A en L.

% solidos = porcentaje de sélidos por volumen de la pulpa.

Calculo para hallar el porcentaje de recuperacion de oro

del proceso de cianuracion

Este valor se determina a partir de los datos de concentracidn de oro en la alimen-
tacion y las colas del proceso de cianuracién mediante la ecuacion.

% recuperacion Au = 100% - % recuperacion de oro en las colas

donde el % de oro en las colas del proceso se determina mediante la ecuacion.

- Tenor Au alimento - tenor Au colas
% recuperacion de oro en las colas = : * 100
Tenor Au alimento

Determinaciéon de la concentracién de cianuro

» Se toma una muestra de pulpa de los tanques de cianuracidn (200 mL aproxi-
madamente).

+ Se deja sedimentar el mineral, para tomar la muestra de solucidn a la cual se le
va a determinar la concentracion de cianuro libre.

» Se toman 5 mL de solucién con una pipeta tratando de no tomar material
solido.

« Se filtra en un tubo de ensayo. Se marca el tubo con el cédigo de la prueba y
la muestra.

+ Setoma 1 mL de soluciéon desde el tubo de ensayo y se deposita en un erlen-
meyer.

+ Se adicionan 20 mL de agua desmineralizada aproximadamente.

+ Se adiciona yoduro de potasio como indicador de la titulacion.

+ Seadiciona nitrato de plata hasta que aparezca un color amarillento. Se anotan
las lecturas iniciales y finales de la bureta.

o+ Se deja el resto de la muestra del tubo para lecturas por absorcion atémica
de oro y plata disueltos.
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Manual de operacion de la unidad de filtracion

Introduccion
En la planta piloto para el procesamiento de minerales se utilizan dos métodos de
separacion solido-liquido, la sedimentacion y la filtracion. La sedimentacion se
utiliza cuando hay gran diferencia en la densidad entre el liquido y el s6lido, como
es el caso de los procesos realizados en los sedimentadores SL-B401 y SL-B402.
La filtracidn se utiliza para recuperar un liquido retenido en un precipitado o en
una pulpa con un porcentaje de sélidos del 50 al 80% procedente de una etapa de
espesamiento.

La filtracién es el proceso que separa sdlidos de liquidos usando un medio
poroso que retiene el solido pero permite pasar al liquido.

Los factores que afectan la velocidad de filtracion son:

+ La caida de presion desde la alimentacion hasta la salida del filtro.
o El area de la superficie de filtracion.

+ Laviscosidad del filtrado.

« Laresistencia de la torta del filtro.

« Laresistencia del medio filtrante y de las capas iniciales de la torta.

El proceso de filtracion se ve afectado por la presencia de lodos, ya que tienden
a tapar el medio filtrante. Este fendmeno se reduce mediante la floculacion. En
la planta piloto se ha usado la cal apagada como floculante, brindando buenos
resultados en las ocasiones en que se ha tenido la presencia de lodos durante el
procesamiento de minerales.

Objetivos

General

Separar eficientemente los solidos y liquidos de las pulpas generadas en la planta
de piloto para el procesamiento de minerales y obtener soluciones clarificadas.
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Especificos

» Determinar indices de eficiencia para la operacion de filtracién como tiempos
de saturacion de los filtros prensa, influencia del porcentaje de sélidos de las
pulpas y de la granulometria del mineral procesado sobre la operacion.

+ Generar informacién para el calculo de costos del proceso de filtracién para
minerales particulares.

Equipos

La unidad de filtracién se compone de los siguientes equipos:

1. Para el filtroprensa 1: tanque de pulpa lixiviada TK-B310, bomba del tanque de
pulpa lixiviada PU-B310, filtro FP-C501 y tanque de solucion rica TK-C601.

2. Para el filtroprensa 2: tanque de solucién rica TK-C601, alimentador de zinc en
polvo FD-C509, bomba de la torre desoxigenadora PU-C510, filtro FP-C511 y
tanque de solucién pobre TK-C602.

3. Para el filtroprensa 3: tanque reactor de tratamiento TK-C502, bomba del tanque
reactor de tratamiento PU-C502, filtro FP-C513 y tanque de solucidn tratada
TK-C603.

En la figura 6.1 se muestra la ubicacion de la unidad de filtracién dentro de la
planta de prueba.

En la figura 6.2 se observan las vistas de la unidad de filtracién en donde se
muestran los equipos que la componen. La informacién técnica sobre estos equipos
se encuentra en el Manual de descripcidn general de equipos.

Insumos

Enla unidad de filtracion se utilizan los siguientes insumos: agua, telas filtrantes y
solucion acida (HNO, al 10%) para el lavado de las telas filtrantes del filtroprensa
2 (Proceso Merrill Crowe).

Figura 6.1. Filtroprensa de la planta piloto.
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Operacion para el filtroprensa 1: FP-C501

Tanque de pulpa lixiviada TK-B310

En este tanque se almacena y se mantiene en agitacion la pulpa lixiviada proce-
dente de los tanques de cianuracion TK.B309A/B/C. La operacion de este tanque
se encuentra en el Manual de operacion de la unidad de cianuracion.

I immtaccs da e Beasba de la torre desoxigenadora
oA e polvo

Fitt prena X 39-J [

Tl B devaeio
K|

Tanque reactor de tratami snto

i Figura 6.2. Equipos que componen la unidad
Bomba del tanque reactor de watami ento de filtracion.

Bomba del tanque de pulpa lixiviada PU-B310
Esta bomba envia la pulpa lixiviada al filtroprensa 1, FP-C501. La operacién de
este tanque se encuentra en el Manual de operacién de la unidad de cianuracion.

Filtroprensa FP-C501

En este filtroprensa se separa la pulpa lixiviada proveniente del tanque de pulpa TK-
B310 en dos corrientes del proceso: residuos sélidos, que se envian al tratamiento
de residuos y solucién rica, que se envia al tanque de solucién rica TK-C601 y
posteriormente a los procesos de recuperacion de oro mediante precipitaciéon con
zinc (Merrill Crowe) o adsorcion sobre carbdn activado.

Este filtroprensa estda compuesto por 13 paneles de teflon (figura 6.3a) e igual
numero de telas que actiian como filtros. Los paneles de teflon estan maquinados
de tal forma que al ser unidos, se forman unas cavidades vacias internas entre
estos, en donde se retiene el slido (figura 6.3b).

La pulpa ingresa al filtroprensa por medio de la bomba PU-B310 desde el tanque
que la contiene y es alimentada a una presion tal que hace pasar la pulpa por un
orificio central a través de los paneles que forman el filtroprensa, reteniéndose el
sélido en las telas y dejando pasar solamente la solucion hacia unos canales tallados
en los paneles y luego evacuada del filtroprensa a través de un conducto interno
en una de las esquinas de los mismos.
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La presion de la operacidn se registra a la entrada del filtroprensa mediante un

manodmetro; ésta va aumentando a medida que se satura de s6lidos el filtroprensa
hasta alcanzar un limite maximo de presiéon, momento en el cual el controlador
de la bomba del tanque de pulpa lixiviada hace que ésta detenga su operacién. A
este momento se le conoce como la saturacion del filtroprensa.

Operacion

Se verifica que las mangueras de llegada de la pulpa hacia el filtroprensa FPC501,
estén disponibles para la operacion; igualmente, se cerciora que las mangueras
que llevan la solucion desde el filtroprensa hasta el tanque de solucién rica TK-
C601, estan disponibles para la operacion.

Se inicia la operacién de la bomba del tanque de pulpa PU-B310. La bomba
inicia su operacion oprimiendo el botén run de la bomba PU-B310 en el panel
de control de la unidad D, y se detiene oprimiendo el botén stop.

Se verifica que la pulpa esta entrando al filtroprensa 1, FP-C501, observando la
presion que registra el mandmetro en la manguera de entrada.

Se verifica que la solucidn estd saliendo del filtroprensa 1, FP-C501 observando
en la manguera de salida o en la llegada al tanque de solucién rica TK-C601.
Elfiltroprensa FP-C501 operard hasta que se sature con so6lidos y un controlador
hara que se detenga la operacion de la bomba del tanque de pulpa PU-B310,
cuando se alcance el limite maximo establecido en el control automatico de
presion.

) e — —
| . ~—IH" _i HJ -

i
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o
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Figura 6.3. Filtroprensa 1: a. Filtroprensa. b. Planos.
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Tanque de solucién rica TK-C601

Este tanque almacena la solucién rica. La operacion de este tanque se encuentra
en el Manual de operacion de la unidad de precipitacion y adsorcion de oro sobre
carbén activado.

Para el filtroprensa FP-C511

Tanque de solucién rica

Este tanque almacena la solucion rica. La operacion de este tanque se encuentra
en el Manual de operacién de la unidad de precipitacion y adsorcion de oro sobre
carbon activado.

Alimentador de zinc en polvo FD-C509

Este alimentador agrega el polvo de zinc a la solucién rica. La operacion de este
alimentador se encuentra en el Manual de operacion de la unidad de precipitacion
y adsorcion de oro sobre carbon activado.

Bomba de la torre desoxigenadora: PU-C510

Esta bomba envia la solucién desoxigenada al filtroprensa 2. La operacidn de esta
bomba se encuentra en el Manual de operacion de la unidad de precipitacion y
adsorcion de oro sobre carbon activado.

Filtroprensa FP-C511

El filtroprensa 2 se utiliza en la planta piloto, para realizar la recuperacién de oro,
desde la solucion rica, utilizando el proceso Merrill Crowe. En este filtroprensa
se retiene el polvo de zinc que es suministrado desde el alimentador FD-C509,
dispuesto para esto e ingresa al filtroprensa con la corriente de solucién rica
proveniente de la torre desoxigenadora TC-C508, presentandose de manera casi
instantdnea las reacciones de precipitacion. A medida que el filtroprensa retiene el
polvo de zinc, solamente deja pasar la solucién pobre en complejos de aurocianuro
y terminan dentro de él, las reacciones de precipitacion con las cuales se recupera
el oro de la solucién rica.

Este filtroprensa estd compuesto por 6 paneles de teflon (figura 6.4) e igual nu-
mero de telas que actian como filtros. La solucién rica junto con el zinc en polvo
es alimentada al filtroprensa con la bomba PU-C510 de la torre desoxigenadora,
a una presion tal que hace pasar la solucion con el zinc en polvo por un orificio
central a través de los paneles que forman el filtroprensa, reteniéndose el zinc en
las telas y dejando pasar solamente la solucion hacia unos canales tallados en los
paneles y luego evacuada del filtroprensa a través de un conducto interno en una
de las esquinas de los mismos. La presion de la operacion se registra a la entrada
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del filtroprensa mediante un mandmetro; ésta va aumentando a medida que se
satura con el precipitado, producto de las reacciones de precipitacion del oro, hasta
alcanzar un limite médximo de presién, momento en el cual el controlador de la
bomba PU-C510 de la torre desoxigenadora hace que ésta detenga su operacion.
A este momento se le conoce como la saturacion del filtroprensa.
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Figura 6.4. Panel de
teflon.

« Se verifica que las mangueras de alimentacion de la solucion rica junto con el
zinc en polvo hacia el filtroprensa FP-C511, estén disponibles para la operacion.
Se hace lo mismo con las mangueras que llevan la solucién desde el filtroprensa
hasta el tanque de solucién pobre TK-C602.

« Se inicia la operacion de la bomba PU-C510 de la torre desoxigenadora. La
bomba inicia su operacién oprimiendo el botén run de la PU-C510 en el panel
de control de la unidad D, y se detiene oprimiendo el botén stop.

« Se verifica que la solucién rica junto con el zinc en polvo esta entrando al fil-
troprensa 2, FP-C511 observando en la manguera de entrada.

« Se verifica que la solucion esta saliendo del filtroprensa 2, FP-C511 obser-
vando en la manguera de salida o en la llegada al tanque de solucién pobre

TK-C602.
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« Elfiltroprensa FP-C511 operard hasta que se sature con el precipitado producto

de las reacciones de precipitacion para recuperar el oro y un controlador hara
que se detenga la operacidn de la bomba PU-C510 de la torre desoxigenadora,
cuando se llegue al limite maximo establecido en el control automatico de
presion (figura 6.5).

4 .J i

Figura 6.5. a. Filtroprensa. b. Planos del filtroprensa FP-C511.

Cuando se inicia el procedimiento de alimentacién de zinc, el filtroprensa 2 ha

sido vaciado previamente y los paneles se encuentran sin carga, asi que se debe
ajustar el caudal de alimentacién dentro de los parametros determinados (480 L/
hora), para su operacién con el fin de evitar fugas de solucién, de precipitado, o
mezcla de los dos.

Se verifica que los paneles del filtroprensa 2 estan haciendo buen sello entre
si. Si es necesario se abre el filtro, se ajustan las telas filtrantes y se cierra nue-
vamente.

Se disminuye el caudal de entrada de la mezcla solucion rica-zinc, al filtroprensa
para que haya una distribucién uniforme de zinc y se sellan los poros por donde
esta ocurriendo la fuga.

Durante esta operacion se recoje la soluciéon pobre en un recipiente, de tal ma-
nera que alli se quede el zinc que ha escapado del filtroprensa 2. Esta solucion
se reingresa al proceso a través del alimentador de zinc en polvo, cuando la
operacion del filtroprensa 2 haya regresado a su estado normal. De esta forma
se evita que caiga zinc al tanque de solucién pobre de donde es mas dificil
recuperarlo.

Tanque de solucion pobre TK-C602
Este tanque almacena la solucion pobre producto del proceso Merrill Crowe.

Este equipo se describe en el Manual de operacion de la unidad de tratamiento

de residuos.
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Para el filtroprensa FP-C513

Tanque reactor de tratamiento TK-C502

En este reactor se convierte nuevamente a pulpa los sélidos de las colas de cia-
nuracion con la solucién pobre y en él se realiza la descomposicion del cianuro
y el ajuste del pH a los residuos para poder enviarlos al ambiente. Este equipo se
describe en el Manual de operacion de la unidad de tratamiento de residuos.

Bomba del tanque reactor de tratamiento PU-C502

Esta bomba envia la pulpa desde el tanque de tratamiento hacia el filtroprensa.
Este equipo se describe en el Manual de operacién de la unidad de tratamiento de
residuos.

Filtroprensa FP-C513

En este filtroprensa se separa la pulpa tratada en el tanque de reacciéon TK-C502

en dos corrientes del proceso: residuos solidos tratados, que se envian al patio de

colas y la solucion tratada que se envia al tanque de solucién tratada TK-C603.
Este filtroprensa esta compuesto por 13 paneles de teflon e igual nimero de

telas que actuan como filtros (figura 6.6).

Figura 6.6. Planos del
filtroprensa 3, FP-C513.

Los paneles de teflon estan maquinados de tal forma que al unirlos a otros
paneles similares se forman unas cavidades vacias internas, en donde se retiene
el sélido. La pulpa ingresa al filtroprensa desde la bomba PU-C502 del tanque
reactor a una presion tal que hace pasar la pulpa por un orificio central a través de
los paneles que forman el filtroprensa, reteniéndose el sélido en las telas y dejando
pasar solamente la solucidn hacia la salida del filtroprensa. La solucién es recogida
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en unos canales tallados en los paneles de teflon y es evacuada del filtroprensa a
través de un conducto interno en una de las esquinas de los paneles.

La presion de la operacidn se registra a la entrada del filtroprensa mediante un
mandmetro; ésta va aumentando a medida que se satura de s6lidos el filtroprensa
hasta alcanzar un limite maximo de presion, momento en el cual el controlador
de la bomba del tanque de tratamiento hace que ésta detenga su operacion. A este
momento se le conoce como la saturacion del filtroprensa.

Operacion

+ Se verifica que las mangueras de llegada de la pulpa hacia el filtroprensa FP-
C513, estén disponibles para la operacién. Igualmente se cerciora de que las
mangueras que llevan la solucion desde el filtroprensa hasta el tanque de solu-
cidén tratada TK-C603, estan disponibles para la operacion.

+ Se inicia la operacion de la bomba PU-C502 del tanque de tratamiento. La
bomba inicia su operaciéon oprimiendo el boton run de la PU-C502 en el panel
de control de la unidad D, y se detiene oprimiendo el botdn stop.

 Se verifica que la pulpa esté entrando al filtroprensa FP-C513, observando la
presion del mandmetro en la manguera de entrada.

« Severifica que la solucién esté saliendo del filtroprensa FP-C513 observando en
la manguera de salida o en la llegada al tanque de solucién tratada TK-C603.

« Elfiltroprensa FP-C513 operard hasta que se sature con sélido y un controlador
hara que se detenga la operacion de la bomba PU-C502, del tanque de trata-
miento, cuando se llegue al limite maximo establecido en el control automatico
de presion.

Tanque de soluciéon tratada TK-C603
Este tanque almacena las aguas de desecho tratadas. Este equipo se describe en el
Manual de operacién de la unidad de tratamiento de residuos.

Operacion de la unidad de filtracion

Para operar los tres filtros prensas de la planta de prueba se sigue el mismo pro-
cedimiento. Se debe tener en cuenta que los filtroprensa 1 y 3 son exactamente
iguales y separan sélidos y liquido de una pulpa, mientras que el filtroprensa 2 lo
que hace es separar el precipitado producto de una corriente formada por solucion
rica y polvo de zinc, para que dentro de él finalice el proceso de precipitacion.

Procedimiento

1. Severifica que los paneles del filtroprensa estén bien ajustados y que las mangue-
ras que alimentan el filtroprensa y las mangueras que llevan la solucion filtrada
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a los respectivos tanques de almacenamiento, se encuentren disponibles para
al operacion.

2. Se opera la bomba respectiva que envia la pulpa hacia el filtroprensa.

3. Se verifica que la pulpa esté entrando al filtroprensa, observando la presion en
el mandmetro de la manguera de alimentacion.

4. Se verifica que la solucion esté saliendo del filtroprensa, observando en la
manguera de salida o en la llegada al tanque de acumulacién de solucion
respectivo.

5. Elfiltroprensa operard hasta que se sature con sdlido, en este momento se llega
valor establecido en el control automatico de presion y éste hara que se detenga
la operacién de la bomba del respectivo tanque.

Cuando el filtroprensa ha alcanzado su estado de saturacion se debe proceder ala
evacuacion de los sélidos contenidos dentro de él para poder continuar el proceso
de filtracion. A continuacion se explica el procedimiento de vaciado de los filtros
prensas existentes en la planta de prueba para el procesamiento de minerales.

Procedimiento de vaciado

El procedimiento de vaciado basicamente consiste en la separacion de los paneles

del filtro, retirar los sélidos y almacenarlos, limpiar muy bien las superficies de

sello de los paneles y cerrar mediante presion los paneles del filtro.

o+ Se aplica presion (15 MPa) al sistema de los paneles con el gato hidraulico.
Esta presion hace que el eje que ajusta los paneles los cierre atin mas y libera la
contratuerca que estuvo sosteniendo la presion de ajuste de los paneles.

« Se gira esta contratuerca varias veces alejandola de los paneles del filtroprensa.

 Seretirala presion que ejerce el gato hidraulico, abriendo su valvula para liberar
presion.

« Se gira varias veces el eje que ajusta los paneles del filtroprensa de manera que se
puedan retirar los acoples de acero que se encuentran en el extremo del eje.

o Se verifica que haya un recipiente para recibir los s6lidos que van a ser descar-
gados.

« Sesepara el primer panel, se desprende la torta de sélido de la tela filtrante y se
deja caer al tanque de solidos.

« Se repite esta operacion para cada uno de los paneles que tiene el filtro.

» Cada vez que vacie un panel se realiza una limpieza muy cuidadosa de la su-
perficie de sello de cada panel, es decir que se debe asegurar que las telas estén
colocadas en la posicion correcta de operacion, sin la presencia de pliegues que
interfieran en el sello de los paneles y libres de residuos solidos.

 Una vez finalizada la evacuacion de los sélidos contenidos en el filtroprensa se
procede al cierre de éste y se continua la operacién de filtracion.
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Procedimiento para cerrar un filtroprensa

1. Se ajusta el primer panel del lado de la placa fija del filtroprensa. Se verifica la
correcta posicion de las telas filtrantes.

2. Se continuan ajustando los demas paneles asegurandose de la correcta posiciéon
de cada una de las telas y el buen montaje de los paneles de teflon.

3. Se gira la tuerca del eje que aplica la presion a los paneles, se acerca el eje al
panel final y se coloca en posicién de cierre los acoples de acero.

4. Se continua girando esta tuerca para que el eje empiece a ejercer presion al sis-
tema de paneles. Se aplica la maxima presiéon que pueda hacer manualmente.

5. Se continda aplicando presion al sistema de paneles con el gato hidraulico.
Para esto se cierra la valvula del gato hidrdulico y se empieza a bombear para
aumentar la presion hasta 15 MPa.

6. Sin descargar la presion del gato hidraulico, se gira la contratuerca hacia la
tuerca del eje y se ajusta al maximo contra ella.

7. Se abre la valvula del gato hidraulico y se libera la presion de éste. Se inicia
nuevamente la operacién de filtrado.

Protocolo para la operacién
El siguiente diagrama de flujo indica el protocolo a seguir para la operacién de
una unidad de filtracion:

! I

Se verifica el buen ajuste de los

paneles del filtro prensa i

Saturacion .

{ del filtro »No b Se continda fa
prensa tracion

Se verifica que las mangueras
que llevan la solucién filtrada
estén colocadas correctamente
en los respectivos tanques de L
almacenamiento
i st
Se opera la bomba respectiva L
que envia la pulpa hacia el filtro
prensa

Se realiza el procedimiento de
vaciado

! v

Se realiza el procedimiento de

Se verifica la entrada de pulpa y cerrado de filtro de prensa

salida de solucidn del filtro prensa

| v
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Diagrama del proceso
A continuacion se presenta el diagrama con los balances de masa, segtn el disefio
de la planta piloto para la unidad de filtracién.

Filtroprensa 1

Capacidad de mineral: 167 Kg/Bach
Capacidad de pulpa: 2501/bach
Capacidad: 201/min.

Contenido de agua: 25%

Volumen en la filtracion: 120 litros

Filtroprensa 2
Capacidad Zn: 657 g
Densidad Zn: 10%

Volumen en filtracién: 7 litros
Area de filtracién: 1 m?

Proceso de Merill Crowe Precipitado

Filtro de [ — R
g>(~Ta _ D

Caudal: 1941/Bach

.

- El_m_#:j

Tanque de solucién pobre

Proceso SIC

Tanque de solucién rica

Tanque de pulpa lixiviada
Capacidad: 1000 litros Solido

Caudal hacia filtro: 10 litros/min. +
Seco: 120 167 Kg/Bach

Humedo: 223 Kg/Bach

Filtro prensa 3

Patio de colas Exzizz [I]]m]]]]] -+
I_U_I

Filtroprensa 3

Capacidad de mineral: 167 Kg/Bach
Capacidad de pulpa: 250 1/bach
g

Tanque reactor de tratamiento
Capacidad de mineral: 167 Kg/Bach
Capacidad de agua: 2501/Bach
Capacidad: 3141/Bach

Capacidad: 201/min.
Contenido de agua: 25%
Volumen en la filtracién: 120 litros

Tanque de solucion tratada
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Manual de operacion de la unidad de
precipitacion y adsorcion de oro

Introduccion
En la planta de prueba para el procesamiento de minerales, el oro contenido en
la solucion rica, como un complejo de aurocianuro, se puede recuperar mediante
precipitacion, utilizando zinc en polvo o realizando la adsorcién del oro sobre
carbon activado.

Precipitacion del oro utilizando zinc en polvo

Basicamente, el proceso Merrill Crowe consiste en agregar zinc en polvo a un
volumen de solucion obtenida del proceso de cianuracién. Luego de un periodo
de reaccidn entre el zinc metalico y los iones de aurocianuro se tiene una solucién
donde el zinc ha pasado al estado i6nico (oxidacién) y el oro ha pasado al estado
metalico (reduccion). Mediante un proceso de filtracién se recupera el precipita-
do (s¢lido), en donde se encuentra el oro y la solucién pobre en oro se recircula,
para utilizar su contenido de cianuro, o se envia a la unidad de tratamiento de
residuos. Finalmente el precipitado es sometido a fundicién para recuperar el oro
metalico.

La recuperacion de oro mediante el proceso Merrill Crowe se basa en las reac-
ciones electroquimicas de oxidacion del zinc y la reducciéon de los complejos de
aurocianuro. Es decir, que es un proceso quimico en donde se requiere que haya
una reaccién anddica y una catodica.

Reaccion anddica
El zinc se oxida en soluciones acuosas mediante la siguiente reaccién:

Zn < Zn*t + 2

y en soluciones cianuradas forma el siguiente complejo de cianuro estable:

Zn**t +4Cn~ & Zn(CN)3~
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Reaccion catoédica

La reaccion que se desea es la de precipitacion del oro y de otros metales preciosos,
sin embargo también ocurren otras reacciones colaterales, no deseables, como
la reduccién del agua, del oxigeno y de otras especies en solucion. Para evitar la
reduccion del oxigeno (reaccién no deseable), las soluciones deben ser sometidas
a procesos de vacio, en donde se pueda reducir al minimo la concentracién de
oxigeno. La presencia de oxigeno en la solucion hace que el zinc se oxide y quede
inservible para el proceso de precipitacion. Por tanto, el consumo de zinc en el
proceso Merrill Crowe se aumenta.

Adsorcion de oro sobre carbdn activado

La adsorcién sobre carbon activado se puede utilizar en la planta de prueba para el
procesamiento de minerales mediante tres procesos CIP, CIL y CIC. Los procesos
CIP y CIL son utilizados principalmente cuando hay presencia de lodos muy finos
que hacen dificil la separacion sélido-liquido en el proceso de filtracién. El CIL es
ventajoso por ejemplo para minerales que presenten comportamiento pre-robbing
(reprecipitacidn de oro) ya que el carbon activado adsorbe el oro que va pasando
al estado iénico.

Carboén en pulpa (CIP)

En términos generales, el proceso consiste en mezclar carbon activado a la solu-
cién (o pulpa) que contiene los complejos de aurocianuro y mediante un proceso
fisico, en este proceso, primero se realiza la etapa de lixiviacién y posteriormente
se realiza la etapa de adsorcion del oro sobre carbdn activado. Cuando se ha ter-
minado la etapa de adsorcion, la mezcla de carbon activado y pulpa se somete a
un proceso de separacion (generalmente mediante un clasificador de rejillas), el
carbon cargado de oro se almacena y la pulpa es enviada al tratamiento de resi-
duos. Posteriormente el carbén activado cargado es procesado para recuperar el
oro mediante un proceso de elucidon-electrodepositacién o mediante la quema
del carbon cargado.

Carboén en lixiviacion (CIL)

Este es un proceso donde la etapa de lixiviacion del oro y de adsorcién sobre car-
bon activado se realiza simultaneamente en el mismo tanque. La mezcla de carbdn
activado y pulpa se somete a un proceso de separacion (generalmente mediante un
clasificador de rejillas), el carbon cargado de oro se almacena y la pulpa es enviada
al tratamiento de residuos. Posteriormente el carbon activado cargado es proce-
sado para recuperar el oro mediante un proceso de elucién-electrodepositacién o
mediante la quema del carbdn cargado.
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Carbén en columnas (CIC)

En este proceso, primero se realiza la etapa de lixiviacién del oro y la pulpa obte-
nida es enviada a filtroprensa para separar la solucién rica y los residuos sélidos.
En una segunda etapa la solucion rica se hace pasar a través de varias columnas
que contienen el carbdn activado, hasta que la soluciéon quede despojada del oro.
Posteriormente las columnas son vaciadas y el carbén sigue las mismas etapas de
los anteriores procesos: el carbén activado cargado es procesado para recuperar
el oro mediante un proceso de elucidon-electrodepositacion o mediante la quema
del carbén cargado.

Objetivos de la recuperacion de oro mediante el proceso
Merrill Crowe

General
Realizar la precipitacion del oro obtenido en la cianuracién convencional.

Especificos

o Integrar al proceso extractivo del oro de un mineral en la planta de prueba el
proceso de recuperacion de oro disuelto mediante el proceso de: precipitacion
con zinc.

 Alcanzar buenas eficiencias del proceso Merrill Crowe ajustando el caudal de
flujo de la solucioén rica y del zinc garantizando una 6ptima desoxigenacidon
de la solucidén junto con la separacion del precipitado de oro de la solucion
despojada.

Objetivos de adsorcion de oro sobre carbon activado
General

Lograr la maxima adsorcion de los complejos de aurocianuro sobre el carbén
activado.

Especificos

o Operar eficientemente los procesos con carbdn activado que se utilicen en la
planta de prueba, CIP, CIL o CIC, de tal manera que se den las condiciones 6p-
timas para lograr que la mayor proporcién posible del complejo de aurocianuro
se adsorba sobre la superficie del carbon activado.

o Alcanzar buenas eficiencias del proceso adsorcion de oro sobre carbdn acti-
vado ajustando el caudal de flujo, el suministro del carbon y la forma como se
separen las fases.
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Equipos
En la figura 7.1 se muestra la ubicacién de la unidad de precipitaciéon de oro con
zinc (proceso Merril Crowe).

Figura 7.1. Unidad de precipitacion y adsorcion de oro: a. Sistema Merrill Crowe. b. Columnas de
adsorcion.

Recuperacion de oro mediante precipitacion
con zinc en polvo

La unidad de recuperacién de oro utilizando el proceso Merrill Crowe se compone
de los siguientes equipos:

+ Tanque de solucion rica TK-C601.

+ Bomba del tanque de solucién rica PU-C601.
 Flujometro.

« Filtro de arena FL-C507.

« Torre desoxigenadora TC-C508.

+ Bomba de vacio VP-C514.

+ Alimentador de zinc en polvo FD-C509.

« Bomba de la torre desoxigenadora PU-C510.

« Filtroprensa FP-C511.

» Tanque de solucioén pobre TK-C602.

Adsorcion de oro sobre carbén activado
La unidad de adsorcion de oro sobre carbén activado se compone de los siguientes
equipos dependiendo del proceso de adsorcién que se realice:

Proceso de adsorcion CIP y CIL

 Tanques de cianuraciéon TK-B309A/B/C.
+ Soplador (Blower).
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» Compresor.
« Clasificadores de rejilla SN-B309A/B/C.
« Tanque de pulpa lixiviada TK-B310.

Proceso de adsorcion CIC

« Tanque de solucidn rica.

+ Bomba del tanque de solucién rica.

« Filtro de arena.

+ Columnas de carbén activado.

« Tanque de solucién pobre.

o Lafigura 7.1 muestra los equipos que componen la unidad de precipitacion de
oro con zinc y la unidad de adsorcién de oro sobre carbon activado, respecti-
vamente.

Insumos
La unidad de recuperacién de oro utilizando el proceso Merrill Crowe requiere
de los siguientes insumos: energia eléctrica y zinc en polvo.

Adsorcién de oro sobre carbén activado
La unidad de adsorcién de oro sobre carbén activado requiere de los siguientes
insumos dependiendo del proceso de adsorcion que se realice:

Proceso de adsorciéon CIP y CIL
Energia eléctrica, cianuro de sodio comercial, cal apagada y carbon activado.

Proceso de adsorcion CIC
Energia eléctrica, carbdn activado.

Descripcion de la unidad de precipitacion y absorcion de oro
Tanque de solucién rica TK-C601

Descripcion

Este tanque almacena la solucidn rica. En la figura 7.2, se muestra el tanque de
solucidn rica.

Operacion

1. Se verifica que la valvula de salida del tanque esté cerrada, para dar inicio al
llenado del tanque.

2. El tanque se llena con solucién rica proveniente del filtroprensa FPC501. Esta
solucién llega por efecto de la gravedad.
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3. Se verifica que la solucion llega clara al tanque de solucion rica. Si la solucién
rica tiene presencia de arcillas o lodos se debe suspender la operacién del fil-
troprensa 1, es decir que se debe apagar la bomba del tanque de pulpa lixiviada,
PU-B310. Se procede a ajustar y verificar que queden perfectamente sellados
los paneles del filtroprensa 1.

4. Para evacuar la solucién del tanque de solucion rica, se abre la valvula del tanque
y se enciende la bomba TK-C601.

5. La salida del tanque de solucidn rica estd a una altura de 15 cm del fondo del
tanque por tanto en él siempre habrd un remanente de solucién cuyo volumen
es 125 L.

T e v e

o el
A e T
3 Fr—imee

Figura 7.2. a. Tanque de solucidn rica. b. Esquema del tanque de solucidn rica.

Bomba del tanque de solucidon rica PU-C601
Descripcion

Esta bomba envia la solucidn rica al filtro de arena. En la figura 7.3, se muestra un
esquema de la bomba del tanque de solucion rica.

Esta es una bomba en acero inoxidable que sirve para succionar liquidos po-
tencialmente corrosivos como agua, agua de mar, aceites y quimicos liquidos. Su
principio de funcionamiento consiste en la succion realizada por un impeler que
es movido por un motor eléctrico. Cuando el impeler gira, succiona el liquido a
bombear y el disefio de los alabes hacen que el liquido salga a 90° con respecto a
la direccion en que entrd.

Operacion

o Para operar esta bomba se confirma que el tanque de solucion pobre esté vacio.

+ Cuando se esté trabajando con polvo de zinc se selecciona la salida de la bomba
en 480 L/h en el flujometro y cuando se esté trabajando con carbén activado
opere a 96 L/h.

« Labomba inicia su operacién cuando se oprime el botdn start de la PUC601 del
panel de control de la unidad F y se detiene oprimiendo el botén stop.
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+ Este equipo se detiene automaticamente cuando el nivel del tanque de solucién
rica desciende hasta el limite minimo.

« Este equipo opera automaticamente on/off segun el nivel de la torre desoxige-
nadora.

» La bomba no funciona cuando el nivel en el tanque de solucién rica esta por
debajo del limite minimo o cuando el nivel en la torre desoxigenadora esta por
encima del limite maximo.

Figura 7.3. a. Bomba del tanque de solucién rica. b. Esquema de la bomba del tanque de solucidn
rica.

Filtro de arena FL-C507
Este filtro retiene los sélidos suspendidos que se encuentren en la solucién rica.
En la figura 7.4, se muestra el filtro de arena.

Este filtro consiste en una columna de acero inoxidable que se llena con carbén
antracitico, para que actiie como medio filtrante de la solucion rica.

La solucidn rica ingresa al filtro de arena por la parte superior y de esta mane-
ra, si existen particulas suspendidas en la solucion, son retenidas por el carbon
antracitico.

Otros medios filtrantes se pueden usar para este equipo como por ejemplo
silice pura.

Operacion

+ Seabren las valvulas de entrada (superior) y salida (inferior) del filtro de arena
FL-C507.

« Seenciende labomba del tanque de solucién rica. Cuando se esté trabajando con
zinc en polvo, se selecciona la salida de la bomba en 480 L/h en el flujémetro y
cuando se esté trabajando con carbdn activado opere a 96 L/h.

+ Se verifica que haya entrada y salida de solucién en el filtro de arena.

+ Cuando la presion a la entrada del filtro de arena alcance valores muy altos,
significa que se ha obstruido con impurezas de la solucion rica y se debe lavar
en contracorriente.
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 Cuando se realice el lavado en contracorriente la valvula V076 que esta a la en-
trada del filtro debe ser cerrada y la V077 debe ser abierta, la valvula de salida
V079 debe estar cerrada yla V080 debe estar abierta. Una vez hecho esto se opera
la bomba PU-C602 para enviar el agua de lavado en corriente al TK-C502.

‘ Figura 7.4. Filtro de arena.

Torre desoxigenadora TC-C508

El oxigeno presente en la solucidn rica es retirado mediante vacio para prevenir
la oxidacion del zinc en polvo. En la figura 7.5 se muestra un esquema de la torre
desoxigenadora.
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Figura 7.5. Torre desoxigenadora TC-C508.

Este equipo es una columna cilindrica en acero inoxidable. La torre tiene dos
entradas de solucidn por la parte superior, una proviene del filtro de arena y la
otra es solucion recirculada desde la bomba de la torre de desoxigenadora. Una
bomba de vacio, adjunta a la torre desoxigenadora, crea una presidon de vacio que
hace que, mientras la solucién cae dentro de la torre, le sea extraido el oxigeno.
Por tanto las condiciones para un buen funcionamiento de la torre desoxigenadora
son las de mantener un nivel de solucioén constante y mantener la presion de vacio
dentro de la torre.

Operacion

« Se verifica que las valvulas de entrada y de salida de la torre desoxigenadora
estén abiertas.

« Para iniciar el llenado de la torre desoxigenadora se enciende la bomba del
tanque de solucidn rica. La solucién pasara por el filtro de arena y llegara a la
torre desoxigenadora.

+ Se deja llenar la torre hasta la ventana visora e inmediatamente se ajustan los
caudales de salida de la solucidn rica en el flujémetro y la valvula de recircula-
cién de la bomba de la torre desoxigenadora (las dos vélvulas estdn ubicadas en
el primer piso), de tal manera que el nivel de la torre se mantenga en la mitad
de la ventana visora.

+ La presion de vacio que se debe mantener en la torre desoxigenadora depende
de la capacidad de la bomba de vacio y se debe establecer en un valor tal que
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las concentraciones de oxigeno sean menores a 0,5 ppm en la salida de la torre
desoxigenadora.

Bomba de vacio VP-C514
Esta bomba crea el vacio en la torre desoxigenadora. En la figura 7.6, se muestra
la bomba de vacio.

104

Figura 7.6. a. Bomba de vacio. VP-4C65714. b. Esquema de la bomba de vacio.

Operacion
La bomba de vacio inicia su operacion luego de encender la bomba del tanque
de solucion rica. La Bomba inicia su operacion oprimiendo el botén on del VP-
C514 en el panel de control de la unidad E, y se detiene oprimiendo el botén off.
Sin embargo ella opera automaticamente en on/off segun la presion en la torre
desoxigenadora.

La presion de la bomba de vacio aplicada a la torre desoxigenadora se controla
mediante la valvula ubicada al lado de la torre. El valor de la presion de vacio se
lee en el mandémetro de la torre de vacio.

Alimentador de zinc en polvo FD-C509
Este alimentador agrega el polvo de zinc a la solucidn rica. En la figura 7.7 se
muestra un esquema del alimentador de zinc en polvo.

El alimentador consta de la tolva de zinc, el tanque de mezcla, la valvula de
entrada de solucidn, la valvula cénica de dosificacion de zing, la valvula de salida
de la mezcla zinc-solucion rica. Este equipo se alimenta con el zinc en polvo por
la parte superior del alimentador. El zinc se deja caer de manera dosificada al tan-
que de mezcla, mediante una valvula cénica, que corresponde a la parte inferior
del alimentador, aqui se mezclan, el zinc y la solucion rica, gracias al movimiento
rotacional que se genera en la solucion debido a que la solucion entra de manera
tangencial al alimentador de zinc.
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600

‘H/I Figura 7.7. Esquema del alimentador de zinc en polvo.

Operacion

Para realizar la operacidon de alimentacion de zinc, debe haber circulacién de
solucidn rica, lo que significa que debe estar operando el sistema de la bomba del
tanque de solucion rica, el filtro de arena, la torre desoxigenadora, la bomba de
vacio y labomba de la torre desoxigenadora. Esto indica que hay paso de solucion
hacia el filtroprensa 2.

Se abre la valvula de entrada de solucioén rica al tanque de mezcla. La solucién
ingresa tangencialmente y llena el tanque de mezcla.

Cuando el tanque de mezcla esté lleno a la mitad de su capacidad, se abre la
valvula de salida del alimentador de tal manera que el tanque de mezcla man-
tenga su nivel. Para esto se manipulan las valvulas de entrada y de salida del
alimentador de zinc, de tal manera que el caudal de salida sea igual al caudal
de entrada.

Se suministra zinc en polvo al tanque de mezcla, manipulando la vilvula conica
(girarla).

Cuando se hace este procedimiento de alimentacion de zinc, el filtroprensa 2 ha
sido vaciado previamente y los paneles se encuentran vacios, asi que un caudal
de entrada elevado, de la mezcla solucion rica-zinc, puede causar escapes de
zinc en polvo por el filtroprensa 2 o en la solucion pobre.

Bomba de la torre desoxigenadora PU-C510
Esta bomba envia la solucién desoxigenada al filtroprensa 2. En la figura 7.8, se
muestra un esquema de la bomba de la torre desoxigenadora.
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Esta es una bomba en acero que sirve para succionar agua fresca. Su principio
de funcionamiento consiste en la succién realizada por un impeler que es movido
por un motor eléctrico. Cuando el impeler gira, succiona el liquido a bombear y
el disefio de los alabes hacen que el liquido salga a 90° con respecto a la direccion
en que entro.

Operacion

o+ Para operar esta bomba deben estar operando la bomba del tanque de solucién
rica, el filtro de arena, la torre desoxigenadora y la bomba de vacio.

« Labomba inicia su operacién cuando se oprime el botdn start de la PUC510 del
panel de control de la unidad E y se detiene oprimiendo el botdn stop.

« Cuando esta bomba opera se deben manipular las valvulas adjuntas a este
equipo para controlar el caudal de la solucion que va al filtroprensa 2 y el cau-
dal de solucién que regresa a la torre desoxigenadora como una corriente de
recirculacién.

Filtroprensa 2: FP-C511

Este filtroprensa se utiliza cuando se opera el proceso Merrill Crowe para la pre-
cipitacidn del oro. La descripcion de este equipo se encuentra en el Manual de la
unidad de filtracion.

Tanque de solucion pobre TK-C602
Este tanque almacena la solucion pobre. La descripcion de este equipo se encuentra
en el Manual de la unidad de tratamiento de residuos.
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Adsorcion de oro sobre carbon activado

Procesos CIP y CIL

Los equipos que componen estas dos unidades son los mismos que se utilizan en
la unidad de cianuracidn.

Como se explico anteriormente, la diferencia entre estos dos procesos se en-
cuentra en que, para el CIP (carbén en pulpa), primero se realiza la etapa de lixi-
viacion y posteriormente la etapa de adsorcién mientras que para el CIL (carbon
en lixiviacion), las dos etapas se realizan simultaneamente.

Las etapas posteriores son similares para los dos procesos:

+ Se separa el carbon activado de la pulpa lixiviada (generalmente mediante
rejillas de separacion).

o+ El carboén activado se lleva a un proceso de elucion para obtener una solucién
concentrada en oro, que posteriormente se lleva a un proceso de electrodepo-
sitacién. También se puede llevar este carbon activado a una etapa de quemado
para obtener cenizas ricas en oro y de alli recuperar el oro metalico.

Tanques de lixiviacion TK-309A/B/C
La descripcion de este equipo se encuentra en el Manual de la unidad de cianu-
racion.

Soplador (Blower) BL-B309
La descripcion de este equipo se encuentra en el Manual de la unidad de cianu-
racion.

Compresor
La descripcion de este equipo se encuentra en el Manual de la unidad de cianu-
racion.

Tanque de pulpa lixiviada TK-B310
La descripcion de este equipo se encuentra en el Manual de la unidad de cianu-
racion.

Clasificadores de rejillas SN-B309A/B/C

Estos equipos se encuentran en la parte superior de cada tanque de cianuracion
con el objetivo de recibir la mezcla de pulpa-carbon activado que se esta cianu-
rando y en ellos se retiene el carbon activado, de tal manera que la pulpa vuelve al
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Guia metodoldgica

tanque de cianuracion y el carbdn activado cae al siguiente tanque para continuar
su proceso de adsorcion de oro. Ver las figuras 7.9a, y 7.9b.

H
Gl
L LA
B | i

H ' ]

Figura 7.9. a. Clasificador de rejilla. b. Esquema del clasificador de rejilla.

Proceso CIC

Tanque de solucion rica TK-C601

Este tanque almacena la solucidn rica. La operacion de este equipo se encuentra
en la parte de recuperacidn de oro mediante precipitacion con zinc en polvo, de
este manual.

Bomba del tanque de solucion rica PU-C601

Esta bomba envia la solucidn rica al filtro de arena. La operacion de este equipo
se encuentra en la parte de Recuperacion de oro mediante precipitaciéon con zinc
en polvo, de este manual.

Filtro de arena FL-C507

Este filtro retiene los s6lidos suspendidos que se encuentren en la solucién rica.
La operacion de este equipo se encuentra en la parte de Recuperacidon de oro
mediante precipitacién con zinc en polvo de este manual.

Columnas de carbén activado TC-C512A/B/C

Los metales preciosos en solucion son adsorbidos sobre el carboén activado que
estd dentro de estas columnas (figuras 7.10a y 7.10b. La planta de prueba cuenta
con un sistema de tres columnas para adsorcion de oro utilizando el proceso CIC.
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Basicamente son cilindros de acero inoxidable, dentro de los cuales se carga el
carbdn activado. La solucion rica proveniente del filtro de arena ingresa a la co-
lumna TC-C512A por la parte superior y sale por su parte inferior. Esta solucién
se conduce por tuberia a la segunda columna, TC-C512B, e igualmente ingresa
por la parte superior y sale por su parte inferior. El mismo proceso ocurre con
la columna TC-C512C. La solucidn es enviada al tanque de solucion pobre y el
carbon activado se continta utilizando hasta que alcance su maxima capacidad
de carga de oro.

Figura 7.10. a. Columnas de carbén activado. b. Esquema de las columnas de carbdn activado.

Operacion

« Se verifica que en el tanque de solucién rica haya un volumen suficiente para
operar la bomba del tanque solucion rica. Si el nivel de la solucién esta por
debajo de los sensores, la bomba no opera.

« Elsistema CIC se puede operar con una, con dos o las tres columnas a la vez. Se
define cuantas columnas se van a utilizar y se accionan las vélvulas de entrada
y de salida de la solucién en cada columna de carbon activado.

+ Se opera la bomba de la solucidn rica y se ajusta el caudal en 100 L/h aproxi-
madamente.
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« Se verifica la entrada de solucion rica a las columnas al igual que la llegada de
la solucidn pobre al tanque de solucion pobre.
+ Se apaga la bomba del tanque de solucion rica y se cierran las valvulas.

Tanque de solucién pobre TK-C602
Este tanque almacena la solucion pobre. La operacién de este equipo se encuentra
en el Manual de operacion de la unidad de tratamiento de residuos.

Recuperacion de oro mediante precipitacion con

zinc en polvo

El proceso Merrill Crowe se realiza en la planta de prueba siguiendo siempre el
mismo procedimiento operacional, excepto cuando el filtroprensa 2, se ha satu-
rado. Cuando ocurre esta situacién se requiere la descarga de los precipitados
que estan dentro del filtroprensa y la adicidn de zinc en polvo nuevo. El proceso
Merril Crowe se realiza de la siguiente manera en la planta de prueba para el
procesamiento de minerales.

Inspeccion preliminar del sistema para la operacion

« Se revisa que haya solucién en el tanque de solucidn rica y que esté libre de
impurezas o elementos extrafios como por ejemplo insectos muertos.

o Serevisatodalalinea de tuberia con la cual se opera el proceso de Merrill Crowe,
verificando la posicion abierta de las valvulas que se requieren para el proceso
y el buen ajuste de las abrazaderas en cada manguera. En este proceso se opera
con soluciones cianuradas y se deben evitar los derrames de solucion.

+ Seabre un 20% las siguientes dos valvulas: la que controlan el paso de solucion
rica hacia el filtroprensa 2 y la que recircula una parte de la solucién hacia la
torre desoxigenadora.

« Severifica que la manguera de salida del filtroprensa 2 esté puesta en el tanque
de solucién pobre.

Envio de solucidn rica al proceso Merrill Crowe y control caudal

« Se enciende la bomba del tanque de solucién rica, TK-C601 y se establece un
caudal de solucién en la mitad de la escala del flujometro que esta después de
la bomba, regulando adecuadamente la valvula de paso de solucién rica.

« Severifica que la solucidn rica entra y sale del filtro de arena, si esto no ocurriese
o el caudal de salida de la solucidn rica fuera muy pequefio sera un indicio de
que el filtro de arena se ha saturado, como ocurre cuando las soluciones ricas
tienen presencia de arcillas que no fueron retenidas en el filtroprensa 1. Para
solucionar este inconveniente se debe realizar el procedimiento de lavado del
filtro arena.
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Control de la torre desoxigenadora

La solucidn rica empieza a llenar la torre desoxigenadora por su parte inferior. Se
deja que suba el nivel hasta que llegue a la ventana de vision de la torre desoxige-
nadora. Para mantener la operacidn estable de la torre desoxigenadora se mantiene
el nivel de la solucion rica a la mitad del visor.

Cuando se llena la torre desoxigenadora por arriba de este nivel los sensores
de la torre hacen que se apague la bomba del tanque de solucion rica, y se debe
esperar a que la bomba de la torre desoxigenadora extraiga la solucion en exceso
de la torre, para que se vuelva a iniciar el envio de solucién desde el tanque de
solucion rica a la torre desoxigenadora.

La bomba del tanque de solucion rica no se vuelve a encender cuando la torre
desoxigenadora alcanza nuevamente su nivel normal de operacién, por tanto se
debe estar pendiente del momento en que el nivel esté en la mitad de la ventana
para dar inicio a la operacién de la bomba.

Para mantener el nivel de la solucién en la mitad de la ventana de la torre des-
oxigenadora se deben controlar los caudales de solucién en:

« Valvula de entrada de solucién rica a la torre desoxigenadora.
« Valvula de recirculacién de la bomba de la torre desoxigenadora.

Estas dos valvulas permiten la entrada de solucidn a la torre desoxigenadora,
por tanto se debe controlar su operacion, haciendo que el volumen de solucién
de entrada sea igual al volumen de salida.

Seguimiento de control al proceso

El proceso de precipitacion comienza a ser ineficiente cuando se ha agotado el
zinc en polvo, cuando hay presencia de oxigeno en la solucion rica debido a una
operacion irregular de la torre desoxigenadora o cuando hay fuga de zinc desde
el filtroprensa 2 hacia el tanque de solucién pobre. El seguimiento del proceso
Merrill Crowe se realiza determinando las concentraciones de oro presentes en
la solucion antes y después del proceso. Un proceso eficiente de Merril Crowe no
debe mostrar la presencia de oro en la solucién pobre.

Diagrama de flujo para la recuperacion de oro mediante
precipitacion con zinc en polvo

En la figura 7.11 se presenta el diagrama de flujo para el proceso de recuperacion
de oro mediante precipitacién con zinc en polvo (proceso Merrill Crowe) en la
planta de prueba para el procesamiento de minerales.
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v

Se verifica que haya solucién en el tanque de solucion rica

4

Se revisa que todo el sistema esté listo para la operacion:
mangueras, valvulas, etc.

e

Se abre un 20% la valvula de entrada y la valvula de
recirculacién a la torre de desoxigenacion

-

Se enciende la bomba de un tanque de solucion rica

<

Se ajusta el caudal de solucién a la mitad de la escala del
flijometro

-

Circulacion adecuada Se limpia el
de solucién en filtro » NO —» filtro de arena

de arena

)¢
SI

v

Se espera que la solucion rica llene la torre desoxigenadora
hasta la mitad de la ventana visora

v

Se mantiene el nivel de solucidn de la torre desoxigenadora
manipulando las valvulas de entrada y de recirculacion

-

Si hay fuga de zinc Se ai P
. ) sf e ajustan los paneles o se disminuye
peorl\’ chJtILocFi)c':ﬁnssb?—eo sI—» el caudal de entrada de filtroprensa 2

v

NO

\

Se precipita la solucion del tanque de solucidn rica

v

Se toma una muestra de la solucion rica y de la solucién pobre

v

Figura 7.11. Diagrama de procedimiento para la operacion de la unidad de Recuperacion de oro
mediante precipitacién con Zinc en polvo (proceso Merrill Crowe).
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Adsorcion de oro sobre carbon activado

Para el proceso CIP

En la figura 7.12 se presenta el diagrama de flujo para el proceso de adsorcion de
oro sobre carbdn activado utilizando el proceso CIP, en la planta de prueba para
el procesamiento de minerales.

-

Se envia la pulpa al
P de pulpa= 50% —»NO ——) espesador 'II?H-E}OB

v
SI
v
Se inicia el llenado del tanque TK-B309A
y se enciende el compresor

+

Se registra el tiempo de inicio.
Se realiza la medicién de P de pulpa y pH

i{

pH = 105 —PNO —) Se adiciona cal

Se adiciona cianuro

Se enciende el
Proceso CIL ~ — PNO > Brower BL-B309
-
SI
v

Se deja la pulpa en el proceso de lixiviacion durante el tiempo
establecido de cianuracion

v

Se toman muestras

Se inicia la alimentacién de carbdn activado al tanque de
cianuracion TK-B309C

-

Se operan las valvulas del brower de tal manera que de pulpa
al tanque TK-B 309B/C

v

Se recibe y almacena el carbdn activado a la descarga del
clasificador de rejilla SN-B309A

v

Figura 7.12. Diagrama de procedimiento para la operacién de la unidad de adsorciéon de oro sobre
carbdn activado utilizando el proceso CIP.
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Para el proceso CIL
En la figura 7.13 se presenta el diagrama de flujo para el proceso de adsorcion de
oro sobre carbon activado utilizando el proceso CIL, en la planta de prueba para

el procesamiento de minerales.

[P

J:
Se envia la pulpa al
[ 4' 4’
= Al pljze 0 NO espesador TH-B403

v
st
v

Se inicia el llenado del tanque TK-B309A y se enciende el compresor

v

Se registra el tiempo de inicio. Se realizan las mediciones de p pulpa y pH
¢

v

pH=10,5 —PNO > Se adiciona cal

v
st
v

Se adiciona cianuro

v

Proceso CIL —PNO )

-
sf
v

Se inicia la alimentacién de carbdn activado al tanque de
cianuracién TK-B309B/C

v

Se operan las valvulas del blower de tal manera que haya
paso de pulpa al tanque TK-B309B/C

Cianuracion
convencional

Se deja la pulpa en proceso de lixiviacion durante el tiempo
establecido de cianuracion

v

Se recibe y almacena el carbdn activado a la descarga del
clasificador de rejilla SN-B309A

-

Se toman muestras

v

Figura 7.13. Diagrama de procedimiento para la operacion de la unidad de adsorcidn de oro sobre
carboén activado utilizando el proceso CIL.
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Para el proceso CIC
En la figura 7.14 se presenta el diagrama de flujo para el proceso de adsorcion de

oro sobre carbon activado utilizando el proceso CIC, en la planta de prueba para

el procesamiento de minerales.

v

Se verifica que haya solucién en el
tanque de solucion rica

-

Se revisa que todo el sistema esté
listo para la operaciéon: mangueras,
valvulas, etc.

-

Se enciende la bomba del tanque de
solucién rica

v

Se ajusta el caudal de solucién en el
flujémetro en 100 I/min

v

Figura 7.14. Diagrama de procedimiento para la operacién de la unidad de adsorcién de oro sobre
carbon activado utilizando el proceso CIC.
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Manual de tratamiento de residuos

Figura 8.1. Unidad de tratamiento de la pulpa
residual del proceso de beneficio.

Fundamentos teoricos

La planta de prueba para el procesamiento de minerales posee una unidad de
tratamiento de residuos (Unidad E) en donde se neutraliza el cianuro mediante la
adicién de hipoclorito. Este proceso se conoce como el método de cloro-alcali.

Al reactor de tratamiento TK-C502 son enviados los residuos sdlidos del fil-
troprensa 1 FP-C501, provenientes de la pulpa lixiviada y la solucién pobre luego
del proceso de recuperacion del oro (Precipitacion con proceso Merrill Crowe-
absorcion sobre carbon activado), para neutralizar sus contenidos de cianuro.

El proceso consiste en descomponer el CN~ en CO, y N, mediante reacciones
quimicas de éxido-reduccién.

Método cloro-alcali para la neutralizacion de cianuro

Este método de neutralizacién de cianuro se realiza en dos etapas, en las cuales
se adiciona cloro, en forma de hipoclorito de sodio, primero en un pH alcalino y
luego en un pH neutro. El control de la adicion del hipoclorito de sodio se realiza
haciendo seguimiento a la medicion del ORP (potencial de 6xido-reduccién).
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Primera reaccion
Formacion de cianato de sodio en medio basico (pH>10) y ORP de 300-350 mV.

NaCN + NaClO — NaCNO + NaCl

Segunda reaccion
Formacion de bicarbonato de sodio en medio neutro (pH=7-8) y ORP de
600-650 mV.

2NaCNO + 3NaClO + H,0 —= N, + 3NaCl + 2NaHCO,

y el bicarbonato se disocia en medio acuoso segun la reaccién
NaHCO, = NaOH + CO,

Las reacciones primera y segunda dan como resultado la reaccion global de
neutralizacién de cianuro

2NaCNO + 5NaCl + H,0 —= N, + 5NaCl + 2NaHCO,

Objetivos

General

Disminuir los contenidos de cianuro presentes en los residuos sdlidos provenientes
del filtroprensa 1 y en la solucion pobre luego de los tratamientos de recuperacion
de oro, mediante los procesos de Merrill Crowe y absorcién sobre carbén activa-
do, hasta los valores limites permisibles establecidos en la legislaciéon ambiental
colombiana.

Especificos

» Enviar al ambiente soluciones tratadas que cumplan los requerimientos am-
bientales en cuanto a concentracion de cianuro y pH.

« Controlar el suministro de reactivos al proceso de tal forma que se disminuyan
las concentraciones de cianuro hasta el limite permisible segun la legislacion
ambiental colombiana y se obtenga un proceso de tratamiento econdmicamente
viable.

Equipos

El proceso de tratamiento de los residuos generados en la planta de prueba se
realiza en la unidad de proceso E, de las seis unidades que componen la planta de
prueba para el procesamiento de minerales.

458



PLANTA PILOTO

La unidad de tratamiento de residuos estd compuesta por los siguientes equipos:
Filtroprensa 1, FP-C501.

Filtroprensa 3, FP-C513.

Reactor de tratamiento TK-C502.

Electrodos sensores de ORP y pH.

Agitador del tanque de tratamiento AG-C502.
Bomba del tanque de tratamiento PU-C502.
Tanque de NaOCl, TK-C503.

Bomba del tanque de NaOCIl, MP-C503.
Tanque de H,SO,, TK-C504.

Bomba del tanque de H,SO,, MP-C504.
Tanque de NaOH, TK-C505.

Bomba del tanque de NaOH, MP-C505.
Tanque de floculante, TK-C506.

Bomba del tanque de floculante, MP-C506.
Agitador de quimicos, AG-C503.

Tanque de acumulacién de soluciones tratadas.

Enla figura 8.2 se muestran los equipos que componen la unidad de tratamiento
de residuos sélidos. En la figura 8.3 se muestran los tanques de acumulacién de
soluciones que son utilizados en la unidad de tratamiento de residuos en la planta
de prueba.

Tiltroprensa o | . -
'Y 7 -

| .
. Agitader tangue reactor de tatami ento
| s

Y

1/ j Figura 8.2. Equipos que
componen la unidad de
tratamiento de residuos.

Bombas dosificadoras.

= ¥
e L
Tanque reactor de Tanques alm acenamiento quimicos para

Insumos

El proceso de tratamiento de residuos requiere de los siguientes insumos: energia
eléctrica, agua, hipoclorito de sodio, acido sulfurico, hidréxido de sodio, sulfato
ferroso.
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Tangue de solucion tratada

Figura 8.3. Tanques de
acumulacién de soluciones.

Operacion de los equipos que componen la unidad de
tratamiento de residuos

Filtroprensa FP-C501

En este filtroprensa se separa la pulpa lixiviada proveniente del tanque de pulpa
TK-B310 en dos corrientes del proceso: residuos solidos, que se envian al trata-
miento de residuos y solucion rica TK-C601que se envia al tanque de solucién rica
TK-C601. La operacion de este equipo se encuentra en el manual de operacion
de la unidad de filtracién.

Filtroprensa FP-C513

En este filtroprensa se separa la pulpa tratada en el tanque de reacciéon TK-C502
en dos corrientes del proceso: residuos sdlidos tratados, que se envian al patio de
colas y la solucidn tratada que se envia al tanque de solucién tratada TK-C603.
La operacion de este equipo se encuentra en la manual de operacién de la unidad
de filtracion.

Tanque reactor de tratamiento TK-C502
En este reactor se convierte nuevamente a pulpa los sélidos de las colas de cianu-
racién con la solucién pobre y en él se realiza la descomposicion del cianuro y el
ajuste del pH a los residuos para poder enviarlos al ambiente.

En la figura 8.4, se muestra el tanque reactor de tratamiento, TK-C502.
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Figura 8.4. a. Tanque reactor de tratamiento TK-C502.

Para la realizacién del tratamiento de los residuos se alimentan al tanque reactor
de tratamiento TK-C502, los sélidos provenientes del filtroprensa FP-C501 y la
solucién pobre proveniente del tanque de solucién pobre TK-C602. Previamente
se ha encendido el agitador del tanque reaactor de tratamiento para mezclar los
solidos y el liquido y obtener una pulpa homogénea. A continuacion se adicionan
los reactivos quimicos para neutralizar las concentraciones de cianuro presentes
en la pulpa y ajustar el pH a un valor neutro. La pulpa tratada es extraida del tan-
que reactor de tratamiento mediante la bomba del tanque reactor de tratamiento
PU-C502, y es enviada al filtroprensa 3, FP-C513.

Operacion

« Se alimenta solucién pobre desde el tanque de solucién pobre TK-C602 hasta
aproximadamente la mitad de su capacidad, para esto se enciende la bomba del
tanque de solucidon pobre PU-C602. La bomba inicia su operacién oprimiendo
el botén run de la PU-C602 en el panel de control de la unidad E, y se detiene
oprimiendo el boton stop.

+ Se inicia la operacion del agitador del tanque reactor de tratamiento AG-
C502.

» El agitador inicia su operacion oprimiendo el boton run de la AG-C502 en el
panel de control de la unidad E, y se detiene oprimiendo el botén stop. El agi-
tador no funciona cuando el nivel del tanque estd por debajo del limite minimo
de los sensores del tanque.

+ Se alimentan los residuos sélidos provenientes del filtroprensa 1 FP-C501 (ver
operacion de vaciado del filtroprensa 1, FP-C501 en el Manual de operacion de
la unidad de filtracion). Al finalizar esta operacidn el tanque debe alcanzar su
volumen maximo de operacion. Si esté volumen méaximo es superado sonara
una alarma indicando que el tanque esta sobrepasando su nivel de operacién y
la alimentacién de residuos solidos debe ser suspendida.

461



TECNICAS MINERALOGICAS, QUIMICAS Y METALURGICAS PARA LA CARACTERIZACION DE MENAS AURIFERAS

Nota. El proceso de tratamiento de residuos solidos en la planta de prueba para
el procesamiento de minerales se puede realizar en modo manual o en modo
automadtico.

Operacion automatica del tanque reactor de tratamiento

Oprimiendo el interruptor aut en el panel de control de la unidad E, el tanque de

tratamiento operara automaticamente segun el siguiente procedimiento:

+ Labomba de NaOH, MP-C505 cambia de on/off segun el valor de pH (pH 10)
establecido para el tanque de tratamiento.

« Labomba de NaOCIl, MP-C503 cambia de on/off segun el valor de ORP (ORP
350 mV) establecido para el tanque de tratamiento.

» Cuando se alcanzan los valores establecidos de pH y ORP el temporizador (T1)
empieza a contabilizar el tiempo que se le ha programado.

« Labomba de acido sulfarico, MP-C504 cambia de on/off segtn el valor de pH
(pH 8.0) establecido para el tanque de tratamiento.

» La bomba de NaOCl, MP-C503 cambia de on/off segun el valor de ORP (ORP
650 mV) establecido para el tanque de tratamiento.

+ Cuando se alcanzan los valores establecidos de pH y ORP el temporizador (T2)
empieza a contabilizar el tiempo que se le ha programado.

+ Luego, la bomba del tanque de floculante MP-C506 opera para el tiempo esta-
blecido en el temporizador (T3).

o Después del tiempo establecido en el temporizador (T3), suena una alarma
avisando que el tratamiento ha terminado.

Tratamiento con sulfato ferroso

Para disminuir las concentraciones de cianuro hasta los valores limites permisi-

bles de la legislacién ambiental colombiana, se realiza un tratamiento con sulfato

ferroso, posterior al tratamiento de cloro-élcali:

+ De modo manual se opera la bomba del 4cido sulfirico MP-C504, para llevar
el pH hasta un valor de 6.

+ Se programa de modo automatico la bomba MP-C506 para que adicione sulfato
ferroso hasta llevar el valor de ORP a menos de 100 mV.

+ Se deja en agitacion la pulpa bajo estas condiciones durante el tiempo que se haya
estimado para finalizar el tratamiento (En lo posible hasta el dia siguiente).

+ Seajusta el pH de la pulpa hasta un valor de 7,5, operando la bomba de NaOH,
MP-C505, en modo automatico.

 Seinicia la operacion de la bomba del tanque reactor de tratamiento, PUC502,
para enviar la pulpa tratada al filtroprensa, FP-C513. Esta bomba inicia su
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operacion oprimiendo el botén run de la AG-C502 en el panel de control de la

unidad E, y se detiene oprimiendo el botén stop.

El agitador no funciona cuando el nivel del tanque esta por debajo del limite
minimo de los sensores del tanque.

Agitador del tanque de tratamiento AG-C502
Este equipo agita el contenido del tanque reactor de tratamiento.

El agitador inicia su operacién cuando se oprime el botén start del AGC502 en el
panel de control de la unidad E y se detiene oprimiendo el botdn stop. El agitador
no funciona cuando el nivel del tanque esta por debajo del limite minimo.

Bomba del tanque reactor de tratamiento PU-C502

Esta bomba envia la pulpa desde el tanque de tratamiento hacia el filtroprensa
FP-C513. En la figura 8.5, se muestra un esquema de la bomba del tanque reactor
de tratamiento.

La bomba del tanque reactor de tratamiento; PU-C502, es una bomba de diafrag-
ma con un regulador de presién automatico hidraulico de tipo pistén horizontal.
La bomba consiste basicamente de un mecanismo hidraulico que utiliza aceite y
un pistén para aplicar presién a una camara en donde se encuentra el diafragma
de la bomba. Cuando el piston va hacia atras, una valvula esférica se abre para
permitir la succion de la pulpa y cuando el pistén se mueve hacia adelante presiona
al diafragma de tal forma que la vélvula de entrada se cierra y otra valvula esférica
se abre para permitir la salida de la pulpa.

Air Purge Valve Safety Valve Compound Gauge Alr Chamber

Pressure Gauge

0dl Tank & Crank Case

Valve Box at the
side of discharge

Discharge side
Ball Valve

Ball Retainer af the side of suchion

Cleaning Water & & Inlet

Ball Valve

Lheck Valve

Diaghrags membrane

Figura 8.5. Bomba
Suction side del tanque reactor de
tratamiento.

Actuater Cylinder at
the side of suchion
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Guia metodoldgica

Operacion
« Se verifica que las mangueras que llevan la pulpa desde la bomba del tanque
reactor de tratamiento, PU-C502, hasta el filtroprensa FP-C513, estén dispo-
nibles para la operacion.
» Labomba inicia su operaciéon cuando se oprime el botén start del PU-C502 en
el panel de control de la unidad E y se detiene oprimiendo el botén stop.
» Se cerciora que la pulpa esté siendo enviada hacia el filtroprensa FP-C513,
observando en la manguera de entrada del filtroprensa.
+ La bomba del tanque reactor de tratamiento se detiene automaticamente por
dos motivos:
+ Que el filtroprensa FP-C513, se haya saturado.
+ Que el nivel del tanque reactor de tratamiento haya llegado al limite minimo,
punto en el cual los sensores de nivel del tanque detendran la operacion de
la bomba y el agitador del tanque reactor de tratamiento.

Tanque de NaOCI TK-C503
Este tanque almacena el NaOCI (figuras 8.6 y 8.7).

Operacion

« Al iniciar el tratamiento de los residuos se verifica que el tanque se encuentre
lleno de hipoclorito de sodio.

» Labomba del tanque de hipoclorito enviara este reactivo hasta el tanque reactor
de tratamiento.

Nota. Hay que estar pendiente del consumo de NaOClI, para adicionar mas hipo-
clorito al tratamiento de residuos, si es necesario.

Figura 8.6. Tanques de almacenamiento de
reactivos quimicos para tratamiento de residuos
(NaOH, H,S0O,, NaOCL, floculante.)
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' —j'“ 1 Figura 8.7. Esquema de los tanques de
= - almacenamiento de reactivos quimicos.

Bomba del tanque NaOCI, MP-C503
Esta bomba envia el NaOCI al tanque reactor de tratamiento. En las figuras 8.8 y
8.9, se muestra un esquema de la bomba del tanque de NaOCL

Figura 8.8. Bomba de los tanques de NaOH, H,SO,,
NaOCL, floculante.

La bomba MP-C503 opera mediante un mecanismo excéntrico que convierte la
operacion de rotacion del motor en un movimiento reciprocante que acciona un
diafragma, cuyos movimientos hacia atras y hacia delante succionan y expulsan
el liquido a bombear.
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Guia metodoldgica

Operacion

En modo manual. Esta bomba inicia su operacion cuando se oprime el botén run
del MP-C503 en el panel de control de la unidad E y se detiene oprimiendo el
boton stop.

En modo automdtico. Cuando el tratamiento de los residuos se hace de manera
automatica la operacion de la bomba se realiza segtin el programa establecido
para la adicién de NaOCL

Tanque de H,SO,: TK-C504
Este tanque almacena el acido sulfurico. Este tanque es igual al mostrado en las
figuras 8.6y 8.7.

Operacion

o+ Al iniciar el tratamiento de los residuos se verifica que el tanque se encuentre
lleno de acido sulftrico.

« La bomba del tanque de acido sulftrico enviara este reactivo hasta el tanque
reactor de tratamiento.

« Hay que estar pendiente del consumo de H,SO,, para adicionar mds 4cido sul-
farico al tratamiento de residuos, si es necesario.

Bomba del tanque de H,SO,: MP-C504
Esta bomba envia el H SO, al tanque de tratamiento. Esta bomba es igual a la
mostrada en las figuras 8.8 y 8.9.

76.5

153

2235
765

Figura 8.9. Esquema de la bomba de los tanques
de almacenamiento.
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Operacion
En modo manual. Esta bomba inicia su operacion cuando se oprime el botdn run
del MP-C503 en el panel de control de la unidad E y se detiene oprimiendo el
botdn stop.

En modo automdtico. Cuando el tratamiento de los residuos se hace de manera
automatica la operacién de la bomba se realiza segun el programa establecido
para la adicién de H,SO,.

La bomba inicia su operacion oprimiendo el botdn on del MP-C504 en el panel
de control de la unidad E, y se detiene oprimiendo el botén off.

Tanque de NaOH, TK-C505
Este tanque almacena Hidroxido de sodio. Este tanque es igual al mostrado en
las figuras 8.6 y 8.7.

Operacion

« Al iniciar el tratamiento de los residuos se verifica que el tanque se encuentre
lleno de hidréxido de sodio.

« Labomba del tanque de hidréxido de sodio enviara este reactivo hasta el tanque
reactor de tratamiento.

« Hay que estar pendiente del consumo de NaOH, para adicionar mas hidréxido
de sodio al tratamiento de residuos, si es necesario.

Bomba del tanque de NaOH: MP-C505
Esta bomba envia el hidréxido de sodio al tanque de tratamiento. Esta bomba es
igual a la mostrada en las figuras 8.8 y 8.9.

Operacion
En modo manual. Esta bomba inicia su operacion cuando se oprime el botdn run
del MP-C504 en el panel de control de la unidad E y se detiene oprimiendo el
botdn stop.

En modo automadtico. Cuando el tratamiento de los residuos se hace de manera
automadtica la operacion de la bomba se realiza segtn el programa establecido
para la adicion de NaOH.

Tanque floculante TK-C506

Este tanque almacena el floculante. Este tanque es igual al mostrado en las figuras
8.6y8.7.
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Operacion

o+ Al iniciar el tratamiento de los residuos se verifica que el tanque se encuentre
lleno de floculante.

» Labomba del tanque de floculante enviara este reactivo hasta el tanque reactor
de tratamiento.

« Hay que estar pendiente del consumo de floculante, para adicionar mas reactivo
al tratamiento de residuos, si es necesario.

Bomba del tanque floculante MP-C506
Esta bomba envia floculante al tanque de tratamiento. Esta bomba es igual a la
mostrada en las figuras 8.8 y 8.9.

Operacion
En modo manual.Esta bomba inicia su operacidon cuando se oprime el botén run
del MP-C506 en el panel de control de la unidad E y se detiene oprimiendo el
botdn stop.

En modo automadtico. Cuando el tratamiento de los residuos se hace de manera
automatica la operacion de la bomba se realiza segun el programa establecido
para la adicion de NaOH.

Agitador quimico AG-C503
Este agitador es usado para disolver el NaOClI, acido sulfarico, NaOH vy el flocu-
lante. En la figura 8.10 se muestra el agitador quimico.

!
! 1 il Figura 8.10. Agitador quimico.
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Operacion

El agitador estara listo para su operacion oprimiendo el botén on del AGC503 en
el panel de control de la unidad E. La operacién se inicia activando el interruptor
on del agitador.

Tanque de solucién tratada TK-C603
Este tanque almacena las aguas de desecho tratadas. En las figuras 8.11a y 8.11b,
se muestra un esquema del tanque de solucidn tratada.

H }
D 4

.

—
l | Toxash ||

Figura 8.11. a. Tanque de solucién tratada (tanque de efluente). b. Plano del tanque de solucion
tratada.

Operacion

Cuando este tanque se ha llenado con la solucién tratada proveniente del filtro-
prensa FP-C513, se procede a la operacion de vaciarlo hacia el canal de solucio-
nes tratadas utilizando la bomba del tanque de solucién tratada PU-C603.
Antes de iniciar el vaciado del tanque se debe verificar que la concentracién de
cianuro de la solucién sea menor de 1 ppm, y que el pH esté entre un valor de
6,5-7,5 unidades. Estos datos se encuentran consigamos en la carpeta de control
del tratamiento de residuos.

Se verifica que la manguera que conduce la solucién tratada hacia el canal de
soluciones tratadas se encuentra disponible para la operacion.

Se abre la véalvula de salida del tanque de soluciones tratadas.

Se inicia la operacion de la bomba del tanque de solucién tratada, PU-C603. La
bomba inicia su operacion oprimiendo el botén run de la PU-C603 en el panel
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de control de la unidad E, y se detiene oprimiendo el boton stop. Esta bomba se
detiene automaticamente cuando el nivel del tanque de solucién pobre desciende
hasta el limite minimo. La bomba no funciona mientras el nivel del tanque esté
por debajo del nivel minimo de solucién.

Se verifica que la solucidn tratada esté siendo descargada al canal de soluciones
tratadas.

Cuando termine la operacion de vaciado se cierra la valvula de salida del tanque
de solucioén tratada.

Operacion de la unidad de tratamiento de residuos

Se confirma el estado de los filtroprensa FP-C501 y FP-C513, se realiza el vaciado
de los filtroprensa si es necesario.

Se envia la solucién pobre desde el tanque de solucidén pobre hasta el tanque
reactor de tratamiento. Se verifica el paso de la solucién y se llena hasta la mitad
de la capacidad de su volumen.

Se inicia la operacion del agitador del tanque reactor de tratamiento para que
se inicie la homogeneizacion de la pulpa.

Se adicionan los so6lidos contenidos en el filtroprensa FP-C501 al tanque reactor
de tratamiento. Se agita durante 10 minutos y se asegura la homogeneizacién
de la pulpa. En este paso se recomienda confirmar la cantidad de sélido que se
adiciona y evitar un exceso que puede afectar posteriormente la eficiencia de
separacion en le filtroprensa FP-C513.

Se registra en el formato de la prueba las condiciones de operacién y se inicia el
tratamiento de la pulpa operando el panel de control en modo automatico.
Durante esta etapa se lleva a cabo la primera y segunda reaccidn con la adicién
del hipoclorito de sodio hasta disminuir las concentraciones de cianuro a valores
cercanos a 20-50 mg/L dependiendo de su concentracioén inicial.

Se verifica y controla que se estén cumpliendo las condiciones de operacién
establecidas como los valores de pH, ORP, los tiempos T1 y T2, volumen de las
bombas y las novedades que haya que registrar.

Se ajusta el pH con la adicién de H,SO, en catidades de 0,5 a 1 litro hasta lograr
bajar el valor de pH hasta 6. Se adiciona solucién de FeSO,. 7H,O utilizando el
panel de control en modo manual y ajustando el potencial de oxido reduccién
hasta valores inferiores a 100 mV. En esta etapa se consigue continuar la des-
composicién del cianuro a concentraciones menores de 3 mg/L de cianuro.
Una vez termina el tratamiento de la pulpa en el tanque reactor, se pasa esta
pulpa por el filtroprensa FP-C513. En esta etapa se descarga completamente
el tanque hasta que suene la alarma que indica que el tanque ha llegado a su
nivel inferior.
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« Se retiran los sdlidos contenidos en el filtroprensa FP-C513 a una caneca de
recoleccion de residuos.

« Se analizan las concentraciones de cianuro de las diferentes muestras tomadas
durante el tratamiento, mediante el método de destilacion y deteccion por
electrodo de i6n selectivo.

+ Seregistra el volumen de pulpa en el tanque rector de tratamiento antes y des-
pués del tratamiento, se registra la densidad de pulpa, el consumo de reactivos
y de agua del acueducto. Con estos datos y el registro de los tiempos utilizados
en cada etapa se evaldan los costos del tratamiento.

Diagrama de flujo
En la figura 8.12 se describe el diagrama de flujo para el tratamiento de residuos
de la planta piloto.

Calculos
Preparacion de la solucion de acido sulfiirico

La solucién de acido sulfurico que se utiliza es al 10%.

Preparacion de la solucion de hidréxido de sodio
La solucién de hidréxido de sodio que se utiliza es al 10%.
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Figura 8.12. Protocolo para el tratamiento de residuos de la planta piloto.
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