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RESUMEN

TITULO: MEJORAMIENTO DEL CONTROL QUIMICO ANALITICO EN LA EXTRACCION
METALURGICA DEL ORO Y DE LA PLATA EN LOS LABORATORIOS DEL GRUPQ,DE
INVESTIGACION EN MINERALES BIOHIDROMETALURGIA'Y AMBIENTE DE LA UIS.

AUTOR: PATINO Pallares, Carlos Alberto. **
Palabras claves: Ensayo al fuego, Lixiviacion, Sales solubles, Fracciones granulométricas.

Mejorar los procesos de analisis quimico involucrados en la metalurgia extractiva del oro. En
la actualidad los estudios metalurgicos desarrollados en los laboratorios del Grupo de
Investigaciones en Minerales Biohidrometalurgia y Ambiente de la UIS (CIMBA), tienen que
ver en muchos casos con el desarrollo minero y especialmente el mejoramiento de la
explotacion aurifera, se hace indispensable para éste centro de investigacion la optimizacion
y estandarizacion de sus métodos analiticos, para con ello, lograr una mayor eficiencia
experimental y como resultado obtener datos mas exactos y confiables.

El objetivo de ésta investigacion fue mejorar cada uno de los métodos analiticos
involucrados en el control del proceso metalurgico de extraccion de oro y de plata, como son
su determinacién por via seca, la determinacion de oro y de plata en soluciones cianuradas,
la determinacién de sales solubles y la acidez en los minerales auroargentiferos; empleando
como base metodologias ya existentes y las normas ASTM. Como resultado se obtuvo el
mejoramiento de cada una de las técnicas analiticas mencionadas, siendo adaptadas a las
condiciones de los laboratorios del grupo de investigacion.

Las técnicas de analisis quimico empleadas en el CIMBA para la caracterizacion
fisicoquimica de los minerales auroargentiferos, asi como los analisis fisicoquimicos
aplicados en los procesos metallirgicos de extraccion de oro y de plata, fueron revisados
sistematicamente y mejorados con el fin de brindar mejor soporte y apoyo técnico al sector
minero regional y nacional.

) Trabajo de investigacion.
Facultad de Ciencias. Escuela de Quimica. Director, Julio E. Pedraza R.
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ABSTRACT

TITLE: CHEMO- ANALYTICAL CONTROL IMPROVEMENT FOR GOLD AND SILVER
METALLURGIC EXTRACTION WITHIN THE LABORATORIES ATTACHED TO THE
BIOHYDROMETALLURGY MINERAL AND ENVIROMENTAL INVESTIGATION GROUP OF
THE UIS.

AUTHOR: PATINO Pallares, Carlos Alberto. **
Key words: FIRE assay, Lixiviation, Soluble salts, Granulometric fractions.

Chemical analysis improvement for processes related to gold extraction metallurgy. At
present, metallurgic studies developed by the Biohydrometallurgy Mineral and Enviromental
Investigation Group of the UIS (CIMBA) are related to mining development; particularly,
auriferous exploitation.This study points out the necessity of opyimizing and standardizing the
group’s analytical methods so as to acquire a better experimental efficiency; and thus, to
obtain more reliable data.

The purpose of this investigation was the improvement of all the analytical methods involved
in metallurgic control process for gold and silver; specifically, dry-way determination, gold and
silver determination within cyanuric solutions, determination of soluble salts, and
auriferous/argentite minerals acidity. This was attained by using existing methodologies and
ASTM standards. As a result, all the above mentioned methodologies were improved, and
the investigation group laboratories adopted them as standard procedures.

The chemical analysis techniques utilized by the CIMBA group for physicochemical
caracterization of auriferous/argentite minerals, as well as physicochemical analysis applied
to gold and silver metallurgic extraction, were systematically revised and improved, in order
to provide and updraded technical support to the nation’s mining sector.

) Investigation work.
Sciences Faculty. Chemistry Dpt. Director, Julio E. Pedraza R.
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INTRODUCCION

Nuestro pais cuenta con una inmensa cantidad de recursos naturales,
muchos de los cuales son el sustento de parte de la poblacion gracias a su
explotacion. La mineria es uno de estos recursos y aunque de ella se
adquieren ganancias y beneficios por parte de la poblacion minera, no se
pueden ocultar los problemas que de ella se generan, principalmente, por la
inadecuada forma de explotacion que acarrea problemas sociales vy
ambientales principalmente a causa de la falta de infraestructura,

capacitacién y apoyo a los mineros.

Debido a estos problemas que aquejan a la poblacion minera de Santa Rosa
del Sur, en el departamento de Bolivar, y gracias a la preocupacion del
Estado por este sector, se suscribio un convenio entre MINERCOL vy la
Universidad Industrial de Santander, bajo la responsabilidad del Grupo de
Investigaciones en Minerales Biohidrometalurgia y Ambiente, para desarrollar
un proyecto interdisciplinario con el fin de implementar un sistema que
permita mejorar el proceso de beneficio de los minerales auroargentiferos del

Sur de Bolivar, hasta ahora de tipo artesanal.

Con los recursos de este convenio se pudo realizar un estudio de
caracterizacion completo y detallado del mineral aurifero de Mina Nueva,
Mina Vieja y Mina Quemada pertenecientes al asentamiento minero de San
Pedro Frio del municipio de Santa Rosa del Sur, ubicado en la serrania de
San Lucas. Tomando como base los resultados de caracterizacién tanto
mineralégica como fisicoquimica y los de los procesos de recuperacion
hidrometalurgica del oro a nivel de laboratorio se disefid y propuso una

planta minero metalurgica para los minerales de esta zona.
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En lo referente a este trabajo de grado, en la modalidad de practica
empresarial, se realizé un estudio detallado de los analisis quimicos que se
utiizan o aplican a los minerales que son sometidos a los procesos
metalurgicos de extraccién aurifera; tratando de mejorar dichos procesos y
ademas que se adapten a las condiciones del laboratorio del Grupo de
Investigaciones en Minerales, Biohidrometalurgia y Ambiente de la UIS. Los

objetivos de este trabajo fueron los que a continuacion se especifican.

» Objetivo general.

Analizar y mejorar cada uno de los métodos quimicos analiticos involucrados
en el control del proceso metalurgico de extraccion de oro y de plata
realizado en los laboratorios del Grupo de Investigacion en Minerales,
Biohidrometalurgia y Ambiente de la UIS.

» Obijetivos especificos.

* Mejorar el método de determinacion de oro y de plata por via seca en
minerales de acuerdo a sus propiedades, incorporando la

espectrofotometria de absorcidon atomica.

* Mejorar el método de determinacion de oro y de plata en soluciones
cianuradas involucradas en los procesos extractivos de metales
preciosos mediante el empleo de la espectrofotometria de absorcion

atémica.

» Mejorar el método para la determinacion de sales solubles y la

medicién de la acidez en los minerales auroargentiferos.
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En los capitulos siguientes de éste informe se presentan los resultados de
cada una de las etapas metodoldgicas que se siguieron para el desarrollo de

este trabajo de grado:

» Capacitacion y revision bibliografica de la metalurgia extractiva del oro.

* Entrenamiento en el manejo de equipos y analisis quimicos.

* Mejoramiento del método de determinacién de oro y de plata en
muestras solidas.

» Realizacion de analisis quimicos en muestras minerales.

» Realizacién de ensayos metalurgicos.

» Control quimico de muestras sdlidas y liquidas provenientes de los

procesos de extraccion y recuperacion de oro.
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1. CONTROL QUIMICO ANALITICO EN LA METALURGIA
EXTRACTIVA DEL ORO

En este capitulo se presenta un resumen extractado de la bibliografia
consultada y de la practica seguida por el Grupo de Investigacién en
Minerales, Biohidrometalurgia y Ambiente de la UIS, en el estudio a nivel de
laboratorio de la recuperacion hidrometalurgica del oro a partir de sus
minerales junto con el control quimico analitico utilizado en este tipo de

casos.
1.1. PROPIEDADES DEL ORO.
1.1.1. Propiedades fisicas.

El oro es un metal suave de color amarillo, con la mas alta ductilidad y
maleabilidad que cualquier metal. El oro cristaliza en el sistema cubico, sin
embargo es muy raro encontrar cristales de oro (usualmente se encuentra
como laminas o granos). El oro tiene alta conductividad eléctrica y térmica. El
unico isotopo natural del oro es el Au': sin embargo, se han producido
artificialmente 19 isétopos que van desde Au'®® al Au?®. Dichos is6topos son
radiactivos, con tiempos de vida media que varian desde pocos segundos, a

199 dias'l.
El oro puro y muchas aleaciones de oro no son magnéticas. Una aleacion de

oro y manganeso es algo magnética, y, aleaciones de oro con hierro, niquel

o cobalto son ferromagnéticas .
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El oro forma aleaciones con muchos metales. El mercurio moja las particulas
de oro, formando amalgamas y es usado en las operaciones de extraccion
de oro para separar selectivamente el oro de las menas terrosas. El oro tiene
una baja solubilidad en el mercurio (0.16%). EI mercurio forma una solucion
soélida con el oro hasta un 16% Hg. Contenidos mayores de mercurio forman
compuestos intermetalicos como AusHg y AuzHg. El plomo fundido es un
solvente muy bueno para el oro, y es usado como tal en el ensayo al fuego y

en algunas operaciones secundarias de fusion .

1.1.2. Propiedades quimicas.

El oro es el mas inerte o noble de los elementos. Muestra gran estabilidad y
resistencia a la corrosién. Acidos de minerales simples a excepcion del acido
selénico, no disuelven al oro. El acido clorhidrico en presencia de oxidantes
(tales como el acido nitrico, oxigeno, iones cupricos o férricos, y, didxido de
manganeso) disuelve al oro. La combinacién de los acidos clorhidrico y

nitrico, agua regia, ataca vigorosamente al oro [*..
Au + 4 HCI + HNOs —» H(AUCI4) + 2 H,0 + NO

El oro se disuelve, como se muestra en la reaccion anterior, en soluciones

acuosas que contengan un agente oxidante y un ligante para el oro ..

2 Au + 2 HCI + 6 FeCl3—> 2 H(AuCl) + 6 FeCly
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Otro ejemplo del efecto ligante-oxidante, es la reaccion principal de la
extraccion del oro a partir de sus menas en la disolucion con cianuro vy

oxigeno como oxidante (la reaccion de Elsner)!®!.

4 Au + 8 KCN + Oz + 2 H, O — 4 K(Au(CN)y) + 4 KOH
El oro es el unico metal que no es atacado a ninguna temperatura, ni por el
oxigeno ni por el azufre. Sin embargo, a elevadas temperaturas reacciona
con el teluro .

Au+2Te —» AuTes

El oro reacciona con todos los halégenos; a temperatura ambiente reacciona

exotérmicamente con el bromo ),
2 Au+ 3 Bro—» AusBrg
1.2. PROCESOS HIDROMETALURGICOS PARA LA RECUPERACION
DEL ORO.
1.2.1. El proceso de lixiviacion por cianuracion.
La habilidad del cianuro para disolver minerales de oro ha sido conocida
desde principios del siglo XIX, pero no fue comercialmente explotado hasta

finales de 1890. Aun actualmente, la cianuracidén en varias formas continua

siendo el método dominante para la lixiviacion del oro ',
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La cianuracion consiste en términos generales en el tratamiento por
percolacién, o por agitacion de las arenas, concentrados o residuos de
amalgamacion portadores de valores con una solucion de cianuro. Esta
sustancia tiene la propiedad de disolver el oro y la plata contenidos en el
mineral, sea en forma libre, asociado o incluido en los sulfuros o en los
silicatos, recuperandose los metales nobles de la solucién por accion de
precipitantes como zinc en polvo y viruta, carbén activado, aluminio o
electrodeposicion. Luego estos metales se purifican por medio de secado,

fusion y afinacion .
El proceso esta gobernado por la reaccion:
2AU+4CN + 0O +2H,O0 ——» 2 AU(CN)_Z + 2 OH + H»0,

0 sea, cuando superficies frescas de oro se exponen a la accion de cianuro
en una solucién acuosa que contenga oxigeno libre, se forma un complejo
anidnico y un hidréxido alcalino. Esto es posible debido a que las soluciones
de cianuro alcalino atacan de preferencia los metales valiosos y no se
combinan, al menos en cantidad muy apreciable, con los elementos
secundarios, no valiosos. Esta propiedad de las soluciones de cianuro se

llama “accion selectiva” ®!,

A nivel industrial, hoy dia se utilizan varios métodos de lixiviacion, entre los
cuales se puede citar la cianuracion en pilas, la cianuracion por percolacion

en bateas o tanques y la cianuracion por agitacion.

En los laboratorios y especificamente en los del Grupo de Investigaciones en

Minerales, Biohidrometalurgia y Ambiente de la UIS, se utiliza con mucha
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frecuencia la cianuracion en botella, la cianuracién diagnodstico y la

cianuracion por agitacion.

1.2.1.1. Cianuracion en botella. La cianuracion en botella es una
prueba de laboratorio que hace parte de la caracterizacidn metalurgica y
permite establecer el grado de lixiviabilidad de las menas. La lixiviabilidad de
una mena aurifera se establece de acuerdo con los porcentajes de oro y
plata que pueden ser disueltos por el cianuro En la Tabla 1 se presenta la

clasificacién de una mena segun el grado de lixiviabilidad ..

Oro disuelto Grado de lixiviabilidad
<65% Dificilmente lixiviable

65 - 85% Medianamente lixiviable
>85% Altamente lixiviable

Tabla 1. Clasificacion de las menas auriferas segun el grado de lixiviabilidad.

La prueba consiste en poner en contacto 500g de mineral (-200 mallas Ty)
con una solucion de cianuro (2g/kg de mineral), a una densidad de pulpa de
33% en solidos, en una botella que gira sobre su eje longitudinal durante 96

horas. Periédicamente se hace control y reposicion del cianuro consumido.

1.2.1.2. Cianuracion diagnostico. La lixiviacion diagnostico es una
prueba de laboratorio que permite conocer el tipo de asociacion presente
entre los metales preciosos y los minerales que componen la mena aurifera.
Se realiza mediante cianuraciones y ataques acidos intercalados para
disolver selectivamente los minerales en los cuales se encuentra incluido el
oro y la plata. La prueba reporta si el oro y la plata se encuentran libres o

asociados, incluidos en 6xidos, en sulfuros y/o en silicatos !,
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1.2.1.3. Cianuracién en pilas. Consiste en lixiviar las menas que han sido
minadas, trituradas y transportadas a plataformas impermeables para
lixiviacion por regado o inmersion y percolacion de una solucion a través de

la mena apilada.

1.2.1.4. Cianuracion en tinas. Consiste en sumergir la mena finamente
triturada en solucién de cianuro, en grandes tinas capaces de recibir miles de
tonelada de mena. El grado de trituracién y aglomeracion deben ser
justificados por una mejora en la recuperacion del oro. El objetivo de la
lixiviacion de menas de oro en tinas, es reducir el tiempo de lixiviacion e

incrementar la extraccién y contenido de oro en la solucion prefiada.

1.2.1.5. Cianuracion por agitacion. La cianuracion por agitacion es uno de
los métodos de disolucion de oro mas utilizados debido a la elevada
velocidad de reaccion, las altas recuperaciones y a que funciona para una
gran variedad de minerales, en contraposicion tiene costos mas altos de

operacion que la lixiviacién en tinas.

El proceso de agitacion funciona muy bien para minerales con tamanos
inferiores a 150 mallas Ty. Si se manejan tamanos mayores, es dificil
mantener el mineral en suspension y el desgaste de las paletas de agitacion
por efecto de la abrasion es mayor.

Es comun agregar cianuro directamente a la molienda, lograndose en esta

etapa tasas de extraccion del 30 al 85 % y reduccién del tiempo de

procesamiento.
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1.2.2. Procesos de recuperacion.

El oro de las soluciones procedentes de la lixiviacion por cianuracion puede
ser recuperado por uno o alguna combinacién de los procesos que se

describen a continuacion.

1.2.2.1. Adsorcién con carbdn activado. Los procesos de adsorcion hacen
uso de la capacidad especial de ciertos solidos para que sustancias
especificas de una solucion se concentren en la superficie de los solidos. Los
solidos adsorbentes por lo general se utilizan en forma granular y en gran
variedad de tamafos, deben poseer ciertas propiedades relativas, segun su

aplicacion posterior 9.

El carbon activado es un material altamente poroso con una superficie
interna muy grande por unidad de masa. La adsorcion de los complejos
cianurados de oro en los poros de las particulas de carbdn, implica la
difusion en los poros y atraccion de los sitios activos. La principal ventaja de
este sistema es que el licor lixiviado no tiene que ser tratado previamente a la
recuperacion. Aun el sistema de carbon en columna, comunmente usado en
las plantas de lixiviacion en pilas, la solucién prefiada a través de un lecho de

carbon percola sin ningun pretratamiento.

Cuando las pulpas procedentes del proceso de lixiviacion presentan
dificultades de separacion solido-liquido se aplica el proceso “CIP (Carbon In
Pulp)”; el cual consiste en la recuperacion del oro disuelto en la pulpa por
contacto con carbon activado granular, utilizando el sistema de agitacion,
durante el cual el carbon se va cargando de valores metalicos, mientras que

la pulpa se va empobreciendo. Una variante del proceso CIP es el proceso
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“CIL (Carbon In Leaching)’, en este sistema, el carbon es introducido al
circuito en los tanques de cianuracion, realizando la cianuracion y la
adsorcion en forma simultanea; la pulpa y el carbon fluyen en

contracorriente, en una manera similar al proceso CIP!?,

Las variables principales que afectan tanto la cinética como el equilibrio de
este proceso son:

» Concentracién de oro y pH. La capacidad de carga del carbén aumenta
con la concentracion de oro en solucion y disminuye con el pH.

» Concentracion de NaCN y temperatura. La concentracion de NaCN libre y
la temperatura tienen un efecto negativo en la capacidad de adsorcion del
carbon.

» Presencia de otros elementos. Una solucion tipica de cianuracidén contiene
otros elementos ademas del oro. Estos por lo general, interfieren

negativamente en el proceso de adsorcion del oro.

Para obtener el oro del carbon en una solucién mas concentrada se emplea
la técnica de elusién, la cual esta basada en la transferencia de masa del
oro, desde la superficie del carbén hasta una fase acuosa, transformandose
en un compuesto soluble de oro, debido a un gradiente de concentracion,

favorable a altas temperaturas ['9.

El oro cargado en el carbdén es desorbido y luego obtenido por electrélisis de
la solucién resultante. No obstante, en algunas operaciones pequefas de
lixiviacion en pilas donde el capital es limitado para invertir en instalaciones,
el oro puede recuperarse mediante calcinacion del carbén y fusién del

residuo ',
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1.2.2.2. Cementacién con Zinc. Este es otro proceso de precipitacion de
los valores presentes en la solucion del procesamiento por agitaciéon de
minerales auroargentiferos, en donde la precipitacion se efectua con zinc en

polvo (proceso Merrill Crowe).

En el proceso de recuperacion convencional Merrill Crowe, la solucion rica es
separada de los sdlidos en la pulpa por espesamiento y/o filtracion, seguida
por clarificacién en un filtro de arena diatomacea. Luego se le extrae el
oxigeno de la solucion mediante una torre de vacio. Finalmente se le agrega

polvo de zinc para precipitar el oro®,

El precipitado de oro se separa de la solucion estéril mediante filtros-prensa

o filtros de placas, luego éste se seca y se funde ..

Una perfecta clarificacion de la solucién cianurada es el factor simple mas
importante para obtener una eficiente precipitacién del oro; ademas de la
remocion del oxigeno disuelto o desoxigenacion, debido a que pequefias
trazas de oxigeno tienen un efecto negativo en la precipitaciéon del oro; la
adicion de zinc en polvo, que esta dada de acuerdo a la cantidad de oro
disuelto en la solucion y por ultimo, la recuperacion del precipitado zinc-oro,
la cual se hace generalmente por filtracidn al vacio, son otros factores que se

deben tener en cuenta durante el proceso "%

1.3. TIPO DE MUESTRAS A ANALIZAR EN PROCESOS EXTRACTIVOS
DEL ORO.

En el proceso metalurgico extractivo de metales preciosos, se encuentran

fundamentalmente dos tipos de muestras a analizar; las muestras sélidas

34



tanto de mineral como de colas de la cianuracion, y las muestras liquidas de

las soluciones cianuradas y de los efluentes de los procesos.

1.3.1. Muestras de mineral y residuos solidos.

En este tipo de muestras se encuentran las muestras puntuales provenientes
de las diferentes minas, ademas, de las muestras y mezclas preparadas en
el laboratorio “compost”’, las cuales se conforman de acuerdo a las
propiedades que presenta el mineral, agrupando en un determinado compost

varias muestras individuales con caracteristicas similares.

1.3.1.1. Determinacion del contenido de oro y de plata. El analisis
principal requerido por las muestras de mineral es el ensayo al fuego,
mediante el cual, se determina el contenido de oro y de plata de la muestra.
De igual manera este analisis es realizado a las colas o residuos sdlidos,
desechos sélidos originados en el proceso de cianuracion, los cuales son
analizados para determinar el contenido de oro remanente, el cual no pudo

ser disuelto por la solucién cianurada.

1.3.1.2. Determinacion de oro en minerales por fracciones
granulométricas. Este ensayo se realiza con el fin de conocer cémo se
distribuye el oro en las diferentes fracciones granulométricas a un
determinado grado de molienda; ademas para determinar las mallas de corte
para posibles tratamientos de clasificacion y concentracién por eliminacién
de gruesos y/o finos. El mineral a estudiar se muele a la granulometria
deseada, se separa en fracciones granulométricas y se determina el tenor de

oro y de plata en cada fraccion.
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1.3.1.3. Determinacion de sales solubles en minerales. Los minerales
auroargentiferos generalmente poseen dentro de su composicion elementos
perjudiciales para los procesos de cianuracién, como por ejemplo sales de
hierro, cobre y zinc. Si estas sales son solubles se pueden eliminar
facilmente mediante un lavado con agua antes de someter el mineral al

proceso de lixiviacion ',

1.3.1.4. Determinacién de la acidez en minerales. La velocidad de
disoluciéon del oro en soluciones cianuradas asi como su estabilidad y
consumo de cianuro, dependen del contenido de hidréxido de calcio,
alcalinidad protectora, y del pH de la solucion. Por ello la importancia del
control del pH de la solucién cianurada en las distintas etapas del proceso.
Un pH elevado durante la cianuracion asegura que el proceso se efectué de

manera eficiente '
1.3.2. Muestras liquidas.

Las muestras liquidas a analizar en el proceso extractivo de metales
preciosos proceden de las diferentes pruebas de cianuracion que son
realizadas, asi como las procedentes de los procesos de adsorcion y
desorcién con carbon activado y del proceso Merrill Crowe, procesos
posteriores a la cianuracion. La caracteristica que poseen las muestras
liquidas a analizar, es que todas se encuentran en una matriz cianurada y su
analisis se realiza mediante la espectrofotometria de absorcién atomica, con
el fin de determinar la concentracion de los metales de interés que se
encuentran disueltos en la solucion, oro y plata para este caso en particular.
Un parametro a tener en cuenta en este tipo de soluciones y que se debe

controlar de manera constante es la concentracién de cianuro libre.
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1.3.2.1. Determinacién de cianuro libre en soluciones acuosas. El
término cianuro libre representa la concentracion en la solucion de
ciandgenos simples de metales alcalinos y alcalinotérreos, excluyendo los

cianogenos dobles.

Puede expresarse en términos de NaCN 6 KCN, se determina por titulacién

con una solucion valorada de nitrato de plata.
2NaCN + AgNO3; —» AgNa(CN), + NaNO3

Cuando la solucidn cianurada no contenga zinc como complejo NaxZn(CN)4 o
contenga cobre como complejo Na,Cu(CN),, la titulacion debe efectuarse
utilizando Kl como indicador (solucion de Kl al 5% libre de alcalis), hasta la

aparicion de una opalescencia amarilla ',

1.3.2.2. Determinacion de oro y de plata en soluciones cianuradas. El oro
y la plata en soluciones cianuradas pueden determinarse por absorcion
atomica aspirando directamente la solucion. Las ventajas de este método
son su bajo costo y un minimo tiempo en su ejecucion. Las desventajas se
deben a su baja sensibilidad, especialmente para el oro (limite de deteccion
0.03ug/ml) y las interferencias que se manifiestan por la presencia de iones
como: sodio, hierro, cobre, niquel y calcio; éste ultimo tiende a la formacion

de carbonato de calcio insoluble.

La muestra debe filtrarse o centrifugarse para eliminar el material insoluble
presente y la formacién de carbonato de calcio puede prevenirse agregando
a la solucion EDTA en una concentracion de 0.1%. La determinacién de oro

en soluciones cianuradas puede efectuarse por oxidacidon del complejo
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AuCNz a AuCly y extraccion en solucion de HCI aproximadamente 3M con
MIBK.

La eleccidn del solvente organico se debe a su elevado coeficiente de
distribucién, baja solubilidad en agua, facil combustion y un gran incremento

de la sensibilidad.

Entre los oxidantes posibles, acido nitrico, agua de bromo, permanganato de
potasio, etc., éste ultimo es el mas satisfactorio. Pueden determinarse

concentraciones de 0.005 pg/ml de oro con so6lo 100 ml de muestral’?.

1.4. MUESTREO Y PREPARACION DEL MINERAL A ANALIZAR.

Cuando se efectua un muestreo de menas es importante tener en cuenta lo

siguiente:

» Variedad de constituyentes minerales y su distribucion irregular.
» Variedad de tamanos de grano de los minerales.
» Diferentes formas de particulas.

» Diferencias de textura y dureza de los minerales constituyentes.

Al muestrear se pretende tener una muestra representativa (una porcién
pequefia de un lote original, la cual contiene todos los componentes en la
misma proporcion tal como ellos existen en éste) para analizarla fisica o
quimicamente. La muestra tomada se somete a una serie de etapas de
preparacion que involucran operaciones de reduccion de tamafo,
homogeneizacion y cuarteo, hasta obtener la muestra final con la cantidad y

granulometria adecuada para realizar las pruebas y/o analisis quimicos ['2.
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La obtencién y preparaciéon de muestras representativas de minerales de oro
y plata, implica el cumplimiento de requisitos tanto en los procedimientos
como en los equipos utilizados en estos procesos. El incumplimiento de
estos requisitos da origen a errores en términos de precision y desvio (error
sistematico), los cuales pueden ser significativos segun el tipo de material
muestreado y los métodos empleados. Estos desvios son aun mas
significativos si el mineral contiene oro grueso, caso en el cual es necesario
optimizar la etapa final de preparacion de muestras e incluir, por ejemplo, el
procesamiento de mayor cantidad de muestras, separacion en fracciones,
analisis en replicado y combinacion de métodos analiticos con
procesamientos de las muestras, ya sea por métodos de concentraciéon

gravimétricos o métodos hidrometaltrgicos ['2.

La medicion de leyes de cualquier material presenta dos tipos de errores: la
precision, que representa la dispersion de los datos respecto al valor
promedio y el desvio que representa la diferencia entre el valor real de la ley

del lote y el valor que se mide por el sistema de estudio.

Pequefas cantidades de material pueden costar grandes sumas de dinero;
por lo tanto los problemas de precision y exactitud llegan a ser de gran
importancia. Este es el caso de una primera evaluacion minera, en la
posterior operacion de una planta concentradora o en la instalacion de una
fundicion o refineria. En el caso del oro el muestreo es tan critico que una
mala operacion puede llevar a que 1 ppm arriba haga explotar un yacimiento
pobre y 1 ppm abajo hara despreciar un extraordinario yacimiento. Los
errores de agrupamiento, segregacion, etc., se van acumulando. Resultan al
final abrumadores. Ademas el oro que contiene la muestra y el oro que esta
en la mena que lo rodea pueden tener diferentes valores. También el oro
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presente en una pequefa sub-muestra que ira al analisis y el oro contenido
en la muestra completa, pueden ser muy diferentes. Por otra parte las
charpas o pepas de oro no se pueden moler por su maleabilidad y baja
dureza y se untan o incrustan facilmente, cubriendo los equipos de muestreo
y preparacion de muestras. Todos estos problemas se amplian a medida que
la ley de oro disminuye, el depdsito tiende a ser mas marginal y la

distribucién de oro es muy errada.

1.4.1. Tomade incrementos en el muestreo.

La manera de tomar los incrementos en el muestro depende del tipo de
material, del tipo de transporte y del objetivo del muestreo, diferenciandose

de la siguiente manera.

1.4.1.1. Muestreo aleatorio. Se utiliza cuando se tiene poca informacién
sobre el material a ser muestreado. Los incrementos son seleccionados de
manera fortuita y todas las partes del material tienen la misma posibilidad de

ser seleccionados.

1.4.1.2. Muestreo sistematico. Los incrementos se toman a intervalos

regulares definidos con anticipacion.

1.4.1.3. Muestro estratificado. Es una extension del muestreo sistematico,
dividiendo el material en grupos. Estos muestreos son tomados
proporcionalmente a sus pesos. Ejemplo de este tipo de muestreos es el que

se realiza en vagonetas.
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La dimensién del incremento de muestreo esta definido por el tipo de
herramienta a utilizar en el muestreo y por la granulometria del material. Al

realizar un muestreo se deben definir:

» Caracteristicas del material.
» Propiedades a ser analizadas.
» Grado de certeza requerido.

» Tamanfo de la muestra requerida para las pruebas.
1.4.2. Técnica de muestreo.

Consta de dos fases.

Fase |. Estimacion preliminar, con los siguientes aspectos:

» Definicién de las propiedades de interés.

» ldentificacion de los patrones de segregacion.

» Establecimiento del control para evitar la segregacion de las muestras
durante el muestreo.

» Estimacion de los parametros fundamentales que entran en las

expresiones para el calculo del tamafo de la muestra.
Fase Il. Operacion definitiva.

Determinacion del tamafo de la muestra.

Definicion del numero de incrementos.

>
>
» Modo operativo para la toma de incrementos.
>

Modo operativo para el mezclado y homogeneizacion de los incrementos.
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» Numero de etapas de reduccién de tamano para la preparacion de la

muestra.

En la Figura 1 se presenta el esquema para la preparacion de muestras

minerales auroargentiferas.
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Figura 1. Esquema para la preparacion de muestras minerales de oroy de
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1.5. DETERMINACION DE ORO Y DE PLATA.
1.5.1. Método gravimétrico: El ensayo al fuego.

Entre las diversas técnicas analiticas para la determinacion de oro y de plata

se encuentra la docimacia (via seca).

El ensayo al fuego es el método tradicional empleado para la determinacién
de oro en menas, concentrados, metales, lamas de refinerias y otros

materiales solidos!®.

Es uno de los métodos mas antiguos en la determinaciéon de los metales
nobles. Posee mayor exactitud, especialmente en medias y altas
concentraciones y a mayor cantidad de muestra analizada disminuye el error

por la posible heterogeneidad de la misma'?.

Este método por via seca consiste en utilizar la elevada solubilidad de los
metales nobles en una fase metalica de plomo liquido separandolos del resto
de la muestra (ganga) que forma otra fase mas o menos liquida de menor

densidad (escoria)?.

Esto se logra fundiendo la muestra con determinados reactivos, llamados
fundentes, a temperaturas proximas a los 1100 °C. Los reactivos mas
comunes son: carbonato de sodio, litargirio, silice y bérax. En menor grado:
fluoruro de calcio, cloruro de sodio, harina o carbén como reductor y nitrato

de potasio como oxidante!?.
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1.5.2. Determinacion volumétrica.

La determinacion volumétrica del oro en solucién esta basada en la
reduccion del oro (lll) a oro metalico mediante titulacion de los reactivos de
reduccion. La reduccion del oro (11l) a Au (l) por exceso de yoduro vy titulacion

del yodo liberado es otro método de determinacion .
1.5.3. Métodos espectrofotométricos.

Estos métodos se usan especialmente con muestras que son insuficientes
para determinaciones gravimétricas o volumétricas. El método simplemente
consiste en convertir el oro a (AuCl*) ~ o (AuBr*) ~ y medir la absorbancia
debido a estos iones. Las impurezas pueden interferir y se recomienda que el
complejo aurico sea extractado en un solvente organico antes de medir la

absorbancia ™.

1.5.3.1. Fluorescencia de rayos X. Se ha usado en la determinacion de

oro. Sin embargo, no llegé a ser rutina para la determinacion analitica ).

1.5.3.2. Activaciéon de neutrones. Este es el método mas sensitivo para la
determinacion de oro. Es la técnica preferida para usar en concentraciones

muy bajas de oro, como en el agua de mar*.

1.5.3.3. Absorcion atomica. La absorcion atomica es una técnica valiosa
para la determinacion de pequefas cantidades de oro. El fendbmeno que
estudia la espectrofotometria de absorcién atémica (EAA) puede dividirse en
dos procesos principales: 1. La produccidén de atomos libres de la muestra y

2. La absorcién de la radiacion de una fuente externa por estos atomos !,
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En la flama la absorcion, de radiacion por atomos libres (aquellos atomos del
analito desprovistos de su ambiente quimico pero no ionizados) involucra
una transicion de estos atomos desde el altamente poblado estado basal
hasta un estado electronico excitado. Aunque es posible que ocurran otras
transiciones electronicas, los espectros de absorcion atbmica de un elemento
estan constituidos por una serie de lineas de resonancia, todas con origen en
el estado basal y con destino en diferentes estados excitados. Generalmente
la transicion entre el estado basal y el primer estado excitado, conocido como
primera linea de resonancia, es la linea de mayor absortividad. La
absortividad de un elemento disminuye conforme aumenta la diferencia de
energias entre el estado basal y el excitado. La primera linea de resonancia
del analito es la que se utiliza para el analisis, si ésta requiere alta

sensibilidad y si todos los demas factores se mantienen constantes o1,

La absorcion atomica es uno de los métodos de mayor difusion en la
determinacion de metales en muestras de menas, y en especial para el oro y
la plata. Ello se debe a su relativo bajo costo, versatilidad, simplicidad de
operacion y especificidad. En el caso de soluciones acuosas pueden
aspirarse directamente en llama, sin tratamiento previo o con alguna dilucion.
En el caso de solidos se requiere una disolucion con tratamiento acido. Para
bajas concentraciones o eliminacién de interferencias por matriz se utiliza la

extraccion con solventes organicos.
1.5.4. Método combinado: Ensayo al fuego y Absorcién Atémica.
Actualmente en los laboratorios del Grupo de Investigacién en Minerales

Biohidrometalurgia y Ambiente de la Universidad Industrial de Santander se
pretende emplear el método por via seca (ensayo al fuego), combinado con
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la espectrofotometria de absorcion atdmica para determinar el contenido de
oro y plata en muestras que presentan altos y bajos tenores. Una vez
obtenido el doréEI, este es laminado y pesado, se somete a un ataque con
acido nitrico diluido (3:1) sobre una plancha con calentamiento suave, luego
se ataca con acido nitrico (1:1); todo esto para lograr la total transformacion
de la plata presente a nitrato de plata; se lava, seca y se pesa la laminilla, se
le agrega otro poco de acido (1:1) , nuevamente se lava, seca y se lleva a la
balanza para determinar si hubo variacion en el peso, si no lo hubo, la
laminilla obtenida estara conformada solamente por oro; la cual es atacada
con agua regia y sometida a calentamiento hasta su total disolucion. Todo
este procedimiento se lleva a cabo en un crisol de porcelana. Finalmente la
solucion obtenida se afora a un volumen de 50 o 100ml dependiendo del
tamano final de la laminilla; de esta forma la muestra esta lista para ser
analizada en el espectrofotometro de absorcidn atomica. A los doré con
pesos relativamente grandes, superiores a 0.0008, se les determina el tenor
de oro y plata por diferencia de peso, 0 sea, que estas muestras sélo son
atacadas con acido nitrico diluido. La dificultad que esta etapa presenta, es el
largo tiempo empleado en los lavados con las diferentes soluciones de acido
nitrico. Este se puede minimizar sometiendo directamente todas las laminillas

al ataque con agua regia.

! Doré: Perla producto de la copelacién compuesta por oro y plata.
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1.6. ANALISIS CUANTITATIVO POR ESPECTROSCOPIA DE
ABSORCION ATOMICA.

La espectroscopia de absorcion atdbmica proporciona un medio sensible de
determinacion de mas de 60 elementos. El método se adapta bien a las

mediciones de rutina por operadores poco entrenados!'?.

1.6.1. Calibracion.

Los métodos cuantitativos de absorcion atomica estan basados en curvas de
absorbancia en funcion de la concentracion. Estas, en principio, son lineales.
Sin embargo, se presentan desviaciones de la linealidad y los andlisis nunca
deben basarse en la medicion de un solo patrén con la presuncion de que
sigue la ley de Beer. Ademas, la produccién de un vapor atdbmico comprende
suficientes variables incontrolables para garantizar la mediciéon de la
absorbancia de al menos una solucion estandar en cada analisis. Cualquier
desviaciéon del estandar del valor de su calibracién original se debe aplicar

como una correccion a los resultados analiticos!'?.

1.6.2. Método de adicién estandar.

El método de adicion estandar es utilizado ampliamente en la
espectroscopia de absorcion atdmica. En este procedimiento, dos o mas
alicuotas de la muestra se transfieren a matraces volumétricos. Una se diluye
directamente a un volumen y en el otro matraz se introduce una cantidad
conocida de analito antes de la diluciéon al mismo volumen. La absorbancia
de cada uno se mide (se recomiendan varias adiciones de estandar si no se

esta familiarizado con el método). Si hay una relacion lineal entre la
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absorbancia y la concentracion (y esto se debe verificar experimentalmente)

se aplican las siguientes relaciones:

K Vy Cx Ec. (1)
AX =
Vr
K Vi Cx KVsCs  Ec. (2)
At = +
Vr Vr

en donde Vy y C, son el volumen y la concentracion de la solucién del analito;

Vs y Cs, son el volumen y la concentracion del estandar, y V1 es el volumen
total; Ax y At son las absorbancias de la muestra sola y de la muestra mas

estandar, respectivamente. !'”

Si se han hecho varias adiciones de estandar se puede trazar una grafica de
At contra Cs en la ecuacion (2). La linea recta que resulta se puede extrapolar

a Ar=0. Sustituyendo esta relacion en la ecuacion (2) y al reacomodarla se
obtiene:

'CS(VS)O
Cy= ——— Ec. (3)
Vi

en donde (Vs)o es el volumen extrapolado del estandar. El uso del método de

adicion de estandar tiende a compensar las variaciones causadas por las

interferencias fisicas y quimicas en la solucién del analito '?.
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2. ENTRENAMIENTO EN EL MANEJO DE EQUIPOS Y CALIBRACION

Esta etapa tuvo como fin conocer y adquirir confianza en el manejo de los
equipos empleados y ademas realizar las pruebas necesarias para lograr su

calibracion.

Se debe tener presente que al iniciar cualquier tipo de investigacion el
analista debe conocer todos los instrumentos analiticos de que dispone,
adquirir confianza en su manejo y por medio de su calibracién tener mas

seguridad al momento de reportar los resultados.

2.1. EQUIPOS UTILIZADOS

En el desarrollo de este trabajo se emplearon los equipos y materiales con
que cuenta el laboratorio del Grupo de Investigaciones en Minerales,
Biohidrometalurgia y Ambiente de la UIS. Las caracteristicas de los equipos

empleados se reportan a continuacion.

2.1.1. Equipos de absorcion atémica.

En lo referente a este trabajo de grado se emplearon los equipos de
absorcion atdmica con que cuenta el laboratorio. Principalmente se
determind el contenido de metales preciosos, oro y plata, tanto a muestras
de mineral como a muestras liquidas obtenidas a partir del tratamiento

hidrometalurgico aplicado a dichas muestras minerales.

Las caracteristicas de los equipos de absorcion atdbmica con que cuenta el

laboratorio son:
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» Equipo de absorcion atomica Perkin Elmer. Modelo 23-80, empleado
en la determinacion de Au, Ag y Cu en este trabajo de grado. Como

combustible para estos analisis se empled la mezcla aire / acetileno.

» Equipo de absorcion atémica Buck Scientific. Modelo 210 VGP,
empleado en la determinacion de Au, Ag y Cu. El combustible utilizado para

el analisis de los anteriores elementos fue la mezcla aire / acetileno.

Comparando las equipos de absorcién atdmica se puede decir, que el equipo
de absorciéon atomica Buck Scientific reporta los resultados con mayor
exactitud pero la inestabilidad que presenta en el analisis de los elementos
de interés para el trabajo de grado lo hace menos preciso; en cambio el
equipo de absorcion atomica Perkin EImer aunque es menos exacto, es muy
estable y los datos reportados se hacen mas precisos y por lo tanto mas

confiables.

2.1.2. Mufla.

Marca Terrigeno, con indicador de temperatura digital. Temperatura maxima
1300 °C. Indispensable en el ensayo al fuego durante: 1. El proceso de
tostacion, en la cual se eliminan los sulfuros en las muestras sometiéndolas a
temperaturas entre 500 a 600 °C, 2. En la fusidn subsiguiente, en la cual se
eleva la temperatura a 1100 °C, donde hay fusién total de la muestra, 3. En el
proceso de copelacion, donde la temperatura alcanza los 800 °C,

obteniéndose el “dore” (perla de oro y de plata).

2.1.3. Titulador automatico. Marca Titrinometrohom, con agitador

magnético y electrodo de plata / sulfuro de plata, y adicién de volumen en
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microlitros. Este equipo se empled en la titulacion de las muestras cianuradas

obtenidas en el proceso de lixiviacion.

2.1.4. Micropipetas. Marca Brand, para la medicién de volumenes en
microlitros y puntas de polietileno removibles. Estas se emplearon a lo largo
de la investigacion para la preparacion de los diferentes patrones utilizados
en la determinacion de las concentraciones de los diferentes elementos

analizados.

2.2. CALIBRACION DE LOS EQUIPOS DE ABSORCION ATOMICA.

A continuacién se presenta el procedimiento para la calibracion de los
equipos de absorcién atdomica. En la Tabla 2 se reportan los datos de
absorbancia para el blanco y los diferentes patrones, empleando el equipo de

absorcién atdmica Buck Scientific.

CONCENT. | BLANCO 1 ppm 2,5 ppm 5 ppm 7,5 ppm 10 ppm
0.0001 0.0232 0.061 0.1263 0.1869 0.2347
0 0.0227 0.061 0.1268 0.1874 0.2337
-0.0004 0.0233 0.061 0.1321 0.1871 0.2352
-0.0007 0.0224 0.0614 0.13 0.1869 0.2362
0.0001 0.0224 0.0645 0.1309 0.1835 0.238
0.0004 0.0226 0.0642 0.1298 0.182 0.2389
-0.0003 0.024 0.0643 0.1309 0.1833 0.2414
-0.0002 0.024 0.0639 0.1292 0.1822 0.2446
-0.0002 0.0244 0.0642 0.1298 0.1815 0.2437
-0.0008 0.024 0.0649 0.1297 0.1806 0.2457
PROMEDIO | -0.0002 0.0233 0.0630 0.1296 0.1841 0.2392
DESV. EST. | 0.000371 | 0.000757 | 0.001693 | 0.001787 | 0.002658 | 0.004391

LECTURA ABSORBANCIA

Tabla 2. Lecturas reportadas para la absorbancia de oro en el equipo de
Absorcion atomica Buck Scientific
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2.2.1. Calibracion del equipo de absorcion atdbmica Buck Scientific.

Se determinaron varios parametros en la calibracion de los equipos de

absorcién atdbmica como se muestra a continuacion.

2.2.1.1. Curva de calibracién. Para su realizacion, se toman de la Tabla 2
los valores promedios de absorbancia en el eje X y en el Y la concentracién

del patrén, con los cuales se elaboraron la Tabla 3y la Figura 2.

CONC.(ppm) ABSORB.
1 0,0233

2,5 0,063

5 0,1296

7,5 0,1841

10 0,2392

Tabla 3. Valores promedios de absorbancia y concentracion equipo
de absorcion atémica Buck Scientific

CURVA PATRON

0,3
0,25 4
0,2 1

0,15 4

0,1 y = 0,024x + 0,0032

R? = 0,9976

ABSORBANCIA

0,05

0 2 4 6 8 10 12
CONCENTRACION (ppm)

Figura 2. Curva de calibracion para la determinacion de oro en el equipo

Buck Scientific
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La ecuacion obtenida de la curva de calibracion mostrada en la Figura 2 es la

siguiente:

Y=mX + Xb;
Y =0.024 X + 0.0032

Donde:

Y = Absorbancia a una concentracion X

X = Concentracion

m = pendiente = 0.024

Xb1= corte con el eje y = 0.0032

Para estos datos se obtuvo una desviacidn estandar del blanco en
absorbancia (Sb) = 0.000371 (Tabla 3), un coeficiente de correlacion de
datos (R?), igual a 0,9976 (Figura 2), el cual indica una buena linealidad de la

curva.

Con los datos anteriores, se calcularon los siguientes parametros de

comparacion entre los dos equipos:

2.2.1.2. Seflal minima detectable (Sm): Indica la absorbancia minima

que puede detectar el equipo para cada elemento.
Sm = Xb1 + 3*Sb

Sm =0.0032+ 3*0.000371 = 0,004313
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2.2.1.3. Concentracion minima (Cm): Es la concentracion minima que
se puede analizar en el equipo, teniendo en cuenta la absorbancia del

blanco.

Cm = (Sm-Xb1) / m

Cm =(0.004313 - 0.0032) / 0.024 = 0,046375

2.2.1.4. Limite de cuantificacion (LOQ): Es el valor de absorbancia minima

a partir de la cual la concentracion se comporta linealmente.
LOQ = 10* Sb
LOQ = 10*0.000371 = 0.00371
La calibracién del equipo Buck Scientific para la determinacién de las
concentraciones de los otros elementos metalicos se realizé siguiendo el

mismo procedimiento. Los resultados fueron los que se presentan en las
Tablas 4.

PRUEBA | ELEMENTO ECUACION R Sm Cm LOQ
1 Au Y=0,024X + 0,0032 | 0,9976 |0,004313| 0,04638 | 0,00371
2 Ag Y=0,1462X + 0,0057 [ 0,9994 | 0,00068 | 0,00482 | 0,00235
3 Al Y=0,0035X + 0,0105 [ 0,9976 | 0,00043 | 0,27064 | 0,00316
4 Mn Y=0,1063X + 0,0022 | 0,9885 | 0,00125 | 0,00854 | 0,02846
5 Pb Y=0,031X + 0,0376 | 00,9980 | 0,00224 | 0,04137 | 0,00427
6 Cu Y=0,0869X + 0,0149 [ 0,9997 | 0,00012 | 0,00664 | 0,00192

Tabla 4. Resultados de la calibracién del equipo Buck Scientific para

diferentes elementos
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2.2.2. Calibracion del equipo de absorcién atobmica Perkin Elmer.

Se siguidé el mismo proceso empleado para la calibracién del equipo de
absorcion atdomica Buck Scientific. Los resultados obtenidos se aprecian en
la Tabla 5.

PRUEBA || ELEMENTO ECUACION R Sm Cm LOQ
1 Au Y=0,035X + 0,001 0.9896 | 0.01227 | 0.3496 0.0407
2 Ag Y=0,0691X +0,0034 | 1.0000 | 0.00099 | 0.0000 0.0099
3 Al Y=0,0032X +0,0039 | 0.9997 0.0036 | 0.69231 | 0.0090
4 Cu Y=0,0485X +0,0053 | 0.9998 | 0.00321 | 0.05595 | 0.00905

Tabla 5. Resultados de la calibraciéon del equipo Perkin Elmer para

diferentes elementos

En la calibracién de los equipos para el analisis del aluminio se utilizé llama

acetileno / 6xido nitroso, y para los otros elementos acetileno / aire.

El equipo Perkin Elmer no se calibrd para los elementos manganeso y plomo,

ya que en el laboratorio no se dispone de las lamparas respectivas.

2.2.3. Andlisis comparativo de los equipos de absorcion atdmica.

Tomando en cuenta los datos reportados en las tablas 4 y 5, se puede

deducir:

Todos los elementos presentaron un comportamiento lineal con las

concentraciones manejadas, independientemente del equipo usado.

Para la calibracion de oro, se observa que el coeficiente de correlacion en el

equipo Buck Scientific esta mas cerca al valor de 1 que en el Perkin Elmer, lo
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que indica un comportamiento mas lineal y por consiguiente una mayor
exactitud en las lecturas. Por el contrario en la calibracion de los otros

elementos, se obtuvo mejores resultados con el equipo Perkin Elmer.

Para todos los elementos se encontr6 que el limite de cuantificacidon
reportado es menor utilizando el equipo Buck Scientific, esto se debe a que
el equipo reporta datos con una cifra decimal mas que el Perkin Elmer, lo
cual indica que para la determinacién de concentraciones en soluciones muy
diluidas es recomendable usar el equipo con menor limite de cuantificacion.

Se observo el mismo comportamiento para los parametros Smy Cm.

Aunque en la determinacién de concentraciones de oro se requiere mayor
exactitud, debido a las pequefas cantidades de este elemento en el mineral,
se recomienda utilizar el equipo marca Perkin Elmer, ya que éste equipo
presenta mayor estabilidad en el momento de reportar las lecturas y aunque
la exactitud de este equipo es menor la diferencia entre ambos equipos no es
significativa. En la lectura de concentraciones de otros elementos, es
indiferente el equipo que se emplee, pues ambos equipos proporcionan una

exactitud apropiada para cada uno de ellos.

2.3. CALIBRACION DE LA MUFLA.

La calibracion de la mufla se realizé empleando una termocupla, cuya punta
se introdujo al interior de la mufla. La temperatura reportada por la

termocupla se comparé con la reportada por la mufla y se determiné que las

temperaturas coincidian.
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2.4. CALIBRACION DEL TITULADOR.

El titulador automatico tiene un método de calibracion para cada solucién que
se vaya a valorar. En el caso de la titulacién de soluciones cianuradas se
prepara una solucién de AgNO3; 0.1 Molar, la cual se estandariza empleando
una solucion de NaCl 0.1 Molar. Para la calibracion se digita el peso de NaCl
y el volumen de la alicuota de agua empleada en el equipo y éste arroja los

resultados de la calibracién en % de error y lo corrige automaticamente.

2.5. CALIBRACION DE LAS MICROPIPETAS?,

En el laboratorio se usaron tres micropipetas, una de 100-1000 yL, una de
200- 1000 pL y otra de 25-250 pL.

La Tabla 6, presenta los pesos en miligramos de 500 mililitros de agua.

PESO EN mg DE 500 m| DE AGUA (MICROPIPETA 200-10004L)
497.5 [ 498.9 | 498.1 | 493.7 | 4955 | 498.3 | 498.7 | 497.7 | 498.3 | 495

Tabla 6. Peso medido para diferentes muestras de 500 ml de agua

A continuacion se muestran los calculos realizados para la calibraciéon de las

micropipetas, tomando como base los resultados reportados en la Tabla 6.

> Valor medio

X =497.17 mg.
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> Factor de correccion.
p =0.996233 mg/uL a 28 °C
Z =1/0.996233 = 1.003781 uL/mg

» Volumen medio.

V:)Ziz

V= 497.17*1.003781 = 499.05uL

» % Error.

%E = (abs.(499.05 - 500)/500)*100 = 0.1900 %
» Desviacion estandar.

S=1.7919 uL

» Coeficiente de variacion.

CV%=(100*S)/ V

CV% = (100*1.7919)/499.05 = 0.3577

Se hizo el mismo procedimiento con otros volumenes para todas las

micropipetas. Los resultados obtenidos se reportan en la Tabla 7 y en la

Figura 3 que se presentan a continuacion.
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MICROPIDETA PESO VOLUMEN VOLUMEN o6 ERROR DESVIACION COEFICIENTE
MEDIO(mg) MEDIO (uL) NOMINAL (L) ESTANDAR(UL) VARIACION
152.03 152.6048 150 1.7366 0.9237 0.6030
200-1000 uL)|  751.36 754.2011 750 0.5601 0.0106 0.0014
1002.975 | 1006.7672 1000 0.6767 4.1612 0.4133
175.45 176.1134 180 2.1592 6.1834 3.4978
50-500 pL 202.27 203.035 200 1.5174 0.9994 0.4904
497.17 499.050 500 0.1900 1.7919 0.3577
200.45 201.2080 200 0.6040 0.9080 0.4513
100-1000 plL 500.84 502.7338 500 0.5468 0.7691 0.1530
800.84 803.8682 800 0.4835 1.5114 1.1880
1005.3371 | 1005.3371 1000 0.5337 1.1851 0.1179

Tabla 7. Resultados de la calibracion de las micropipetas

2.5

0.5 g
200-1000

50-500

100-1000

0O0100-1000 [O50-500 [@—200-1000

Figura 3. Porcentaje de error de las micropipetas

Segun los datos reportados en la Figura 3, se observa que la micropipeta con
mayor porcentaje de error fue la de 50-500uL. Esto hace pensar que a

menores volumenes, se ve incrementado el porcentaje de error.
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La micropipeta que presenté el menor porcentaje de error en todos los
rangos de volumenes fue la de 100-1000puL. Esto se debe al poco uso que se
le ha dado a la micropipeta, y ademas, a la reduccion en el porcentaje de

error debido a que su volumen es mayor.
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3. MEJORAMIENTO DE LOS METODOS PARA LA DETERMINACION
DE Au Y Ag POR VIA SECA Y PARA LA TITULACION DE
CIANURO

En esta etapa varias muestras minerales fueron sometidas a todos los
procesos necesarios para lograr una muestra representativa y de las
caracteristicas granulométricas necesarias para poder determinar mediante
el ensayo al fuego su tenor de oro y plata. Esto se logré una vez el método

fue replanteado y adecuado a las caracteristicas que presenté el mineral.

La titulacion de cianuro se realizd con el fin de determinar la cantidad de
cianuro consumida durante el proceso de cianuracién, ya que éste se

consume a medida que transcurre el tiempo de lixiviacion.

3.1. MEJORAMIENTO DE LA DETERMINACION DE Au Y Ag POR VIA
SECA.

En la Figura 4 se muestra un diagrama general de las técnicas de
determinacion de oro y plata mediante el ensayo al fuego, En éste se
aprecian la técnica tradicional (TECNICA 1) y la técnica que combina el

ensayo al fuego y la absorcién atomica(TECNICA 2).
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TECNICA 1

| Molienda del mineral

I Ny

| Litargirio NaNO; NaCOs; Borax

S

| 20 g de muestra |

Mezcla de
Fundentes

v

Tostacién a 500 — 600 °C Agitacién /
cada 10 minutos en plato de arcilla

Silice

AN

Harina de
trigo

v

| Mezclar crisol de arcilla |

v

| Fusionatt00°c |

v

| Colada en linaotera ’—' ESCORIA

v

| REGLI O |

v

| Formacion dado de réqulo |

v

Copelacion a 800 °C, Tiempo 20
min., mufla semiabierta

\ 4

* REGULO: Fase metalica de plomo
que atrapa el Au y Ag presentes en
la muestra mineral

DORF
TECNICA 2

v
Ataaue con aqua regia I|< I Laminacion I

l 4

Calentamiento en plancha hasta Ataque con HNO; hasta
disolucion de la laminilla eliminacion de Ag
Lectura Au y Ag por Absorcion Pesaie laminilla de Au
Atdmira

Figura 4. Esquema general de las técnicas de ensayo al fuego y absorcién

atoémica para determinacién de oro y plata

en muestras minerales
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3.1.1. Ensayo al fuego (TECNICA 1).

La importancia de este ensayo radica en la determinacién de los tenores oro
y plata de una muestra de mineral. En la realizacion de este ensayo se
emplearan 20 g de muestra pulverizada y se utilizé el procedimiento descrito

en el anexo 1.

El entrenamiento en esta técnica, involucrd varias series de ensayos, debido
a que fue necesario optimizar ciertas variables que influyen en los resultados
finales. Ademas, como este ensayo no esta totalmente normalizado y para su
correcta realizacion se requiere de operarios con una buena experiencia en
Su ejecucion, se hace necesario realizar varias pruebas para adquirir la
destreza requerida en este tipo de analisis, pues, un error minimo en los
resultados pueden ocasionar pérdidas significativas al momento de reportar

los resultados.

Fue necesario realizar cuatro series de ensayos con el fin de adquirir

destreza en la técnica y asi optimizar la misma.

Los resultados de tenores de oro y plata de la primera serie de ensayos,
reportaron un alto porcentaje de error, motivo por el cual fue necesario
realizar una segunda serie. En esta serie se incluyeron ensayos con dos
muestras diferentes para evaluar la influencia del tenor en la exactitud y la

precision de la técnica.

Posteriormente, se ejecutd una tercera serie de ensayos con el fin de poner a

punto la técnica utilizada.
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La cuarta serie de ensayos, realizados sobre la muestra C, permitio evaluar
el comportamiento de la técnica frente a una muestra sulfurada y de altos

tenores de oro y plata.

Se seleccionaron para los ensayos tres muestras problema, provenientes del
municipio de Vetas (Santander) las cuales fueron utilizadas para el desarrollo
de un proyecto anterior en las instalaciones del laboratorio, cuyas
caracteristicas principales se reportan en la Tabla 8. De las muestras Ay B,
se tenia una cantidad suficiente de ensayos al fuego para confirmar los
tenores de oro y de plata. De la muestra C no se tenia la certeza de que los
tenores de oro y de plata fueran los reales, ya que no se contaba con una
cantidad de ensayos suficientes para asegurar la veracidad de los

resultados.

Muestras | Tenor Au (g/T) | Tenor Ag (g/T) Observaciones
A 15 27.2 Bajos sulfuros
B 23 35.7 Bajos sulfuros
C 110.7 352.3 Bajos sulfuros

Tabla 8. Detalles de las muestras utilizadas e el mejoramiento de la técnica
de andlisis

El tratamiento requerido para obtener una muestra adecuada que pueda ser
empleada en el ensayo al fuego se aprecia mejor en el diagrama de la Figura
5.
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MUESTRA
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SECADO. TRITURACION

h 4

CUARTEO =1Ka Muestra

h 4

MOLIENDA

\ 4

CUARTEO

v
ENSAYO'AL FUEGO

Figura 5. Metodologia seguida en la preparacién de una muestra

mineral para ensayo al fuego

3.1.2. Ensayo al fuego — absorcion atomica (TECNICAZ2).

En la técnica combinada, ensayo al fuego — absorcidon atémica, se procede
de igual manera que en la técnica 1, la diferencia radica en que la laminilla
de oro no es tratada con HNO3 para disolver la plata, sino que se somete a
una disolucién total empleando agua regia para posteriormente determinar
los tenores de oro y de plata mediante espectrofotometria de absorcion

atomica.
3.1.3. Resultados obtenidos en la determinacién de Au y Ag.
Una vez elegidas las metodologias se procedio a realizar varias pruebas que

permitieron la adquisicion de la experiencia necesaria para presentar los

resultados con la suficiente credibilidad.
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Los resultados obtenidos se plasman en las tablas 9 a 12.

PRUEBA MUESTRA W Mineral(g) TECNICA W Regulo(g) W Doré(g) TENOR Au(g/T) TENOR Ag(g/T)
1 A 15 1 20 0.067 19.33 10.83
2 A 15 1 19 0.064 11.99 16.14
3 A 15 1 26 0.092 28.00 18.50
4 A 20 1 25 0.126 22.80 25.26
5 A 20 1 25 0.146 21.00 37.50
6 A 20 2 27 0.078 0.77 0.79
7 A 20 2 25 0.139 23.61 31.90
8 A 20 2 25 0.104 14.63 23.37
9 A 20 2 24 0.114 17.30 25.20
10 A 20 2 24 0.106 16.70 21.80
11 A 20 2 28 0.106 18.90 19.60

Tabla 9. Resultados primera serie de ensayos

PRUEBA MUESTRA W Mineral(g) TECNICA W Regulo(g) W Doré (g) TENOR Au(g/T) TENOR Ag(g/T)
12 A 15 2 20 0.077 26.09 10.74
13 A 15 2 17 0.096 17.31 32.11
14 B 20 1 27 0.181 29.00 46.50
15 B 20 1 26 0.183 34.65 41.44
16 B 15 2 20 0.119 28.20 36.50
17 B 15 1 17 0.121 0.24 79.70

Tabla 10. Resultados segunda serie de ensayos

PRUEBA MUESTRA W Mineral(g) TECNICA W Regulo(g) W Doré (g) TENOR Au(g/T) TENOR Ag(g/T)
18 A 15 2 18 0.073 15.17 18.99
19 A 15 2 16 0.088 17.45 26.70
20 A 15 2 15 0.075 13.04 22.44
21 A 15 2 14 0.108 31.92 25.57
22 A 15 2 15 0.079 14.68 23.49
23 | BLANCO| 40 LITARG.[ 2 30 0.027 0.08 6.68
24 | BLANCO|[ 40 LITARG.[ 1 32 0.031 0.00 7.75

Tabla 11. Resultados de la tercera serie de ensayos
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W Regulo(g) ” W Doré (g)

PRUEBA || MUESTRA || W Mineralg) || TECNICA TENOR Au(g/T) TENOR Ag(g/T)
25 C 15 1 15 0.190 126.66 314.66
26 C 15 2 18 0.178 118.66 432.00
27 C 15 1 18 0.182 121.00 400.80
28 C 15 1 16 0.184 122.66 410.65
29 C 15 1 14 0.198 132.00 408.00
30 C 15 1 17 0.173 115.31 426.08

Tabla 12. Resultados de la cuarta serie de ensayos

Con los datos obtenidos, se determinaron algunos parametros estadisticos

con el fin de calcular la exactitud y precision de los resultados. Esto nos

permite establecer el grado de confiabilidad de la metodologia aplicada por el

analista. Los parametros estadisticos calculados se observan en las tablas

13a17.
TENOR TENOR DESVIACION COEFICIENTE % EXACTITUD
MUESTRA % E. Au %E. Ag
Au (g/T) Ag(g/T) ESTANDAR VARIAC. (%) PROMEDIO
A 19.33 10.83 | 28.87 | 60.18
A 11.99 16.14 | 20.02 | 40.66
A 28.00 18.50 | 86.67 | 31.99
A 22.80 2526 | 52.00 | 7.13
A 21.00 37.50 | 40.00 | 37.87
A 23.61 31.90 | 57.40 | 17.28 4.660 23.987 70.490
A 14.63 23.37 2.47 | 14.08
A 17.30 2520 | 15.33 | 7.35
A 16.70 21.80 | 11.33 | 19.85
A 18.90 19.60 | 26.00 | 27.94
PROMED. | 19.43 23.01 | 34.01 | 26.43

Tabla 13. Parametros estadisticos primera serie de ensayos

Los parametros estadisticos para la segunda serie de ensayos se calcularon

de acuerdo a las muestras empleadas, asi:
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MUESTRA

TENOR

TENOR

% E. Au

% E. Ag

DESVIACION

COEFICIENTE

% EXACTITUD

Au(g/T) Ag(g/T) ESTANDAR VARIAC. (%) PROMEDIO
A 26.09 | 10.74 | 73.93 | 60.51
A 17.31 | 32.11 [ 1540 [ 18.05 6.208 28.610 55.330
PROMED. | 21.70 21.43 44.67 39.28
Tabla 14. Parametros estadisticos segunda serie de ensayos
TENOR TENOR DESVIACION COEFICIENTE || o4 eXACTITUD
MUESTRA % E. Au % E. Ag
Au(g/T) Ag(g/T) ESTANDAR VARIAC. (%) PROMEDIO
B 29.00 | 46.50 | 26.09 | 30.25
B 3465 | 41.44 | 50.65 | 16.08 3,516 11.483 66.880
B 28.20 | 36.50 | 22.61 | 2.24
proMeD. | 30.62 | 41.48 [ 33.12 | 16.19
Tabla 15. Parametros estadisticos segunda serie de ensayos
TENOR TENOR DESVIACION COEFICIENTE % EXACTITUD
MUESTRA %E. Au % E. Ag
Au(g/T) Ag(g/T) ESTANDAR VARIAC. (%) PROMEDIO
A 1517 | 18.99 [ 1.13 | 30.2
A 17.45 | 26.70 | 16.33 | 1.84
A 13.04 22.44 13.07 | 17.51 1.821 12.071 99.430
A 14.68 | 2349 [ 213 | 13.64
PROMED. [ 15.09 22.91 8.17 15.80
Tabla 16. Parametros estadisticos tercera serie de ensayos
TENOR TENOR DESVIACION COEFICIENTE % EXACTITUD
MUESTRA %E. Au %E.Ag
Au(g/T) Ag(g/T) ESTANDAR VARIAC. (%) PROMEDIO
C 126.66 | 314.66 | 14.42 ] 10.68
C 118.66 | 432.00 | 7.19 | 22.62
C 121.00 | 400.80 | 9.30 | 13.77
C 122.66 | 410.65 | 10.80 | 16.56 | 5.933 4.835 89.15
C 132.00 | 408.00 | 19.24 | 15.81
C 151.31 | 426.08 | 4.16 | 20.94
PROMED.| 128.72 | 398.70 | 10.85 | 16.73

Tabla 17. Parametros estadisticos cuarta serie de ensayos
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3.1.4. Comparacion de las técnicas analiticas de ensayo al fuego.

Con los datos reportados en las tablas 13 a 17 se realizé un tratamiento

estadistico que permitié calcular varios parametros, como se muestra a

continuacion.

3.1.4.1. Porcentaje de exactitud de las series de ensayos. La Figura 6

muestra el porcentaje de exactitud de las series de ensayos realizadas.

% Exactitud

2
(§0
&
<&

O1®2a02b 03 M4

Figura 6. Porcentaje de exactitud de las series de ensayos
NOTA: Para efectos estadisticos, se eliminaron los ensayos que presentaron
errores de procedimiento, lo que produjo valores en el tenor de oro muy altos

0 muy bajos en comparacién con el tenor real.

Los ensayos eliminados fueron los siguientes:
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Serie 1, ensayo 6 (Hubo pérdidas durante la colada).

Serie 2, ensayo 17 (Se combinaron los dos métodos).

Serie 3, ensayo 21 (Se presentaron problemas durante la colada).

3.1.4.2. Variacion del porcentaje de error con las series de ensayos. En

la Tabla 18 y la Figura 7 podemos apreciar el porcentaje de error de las

series de ensayos.

SERIE % ERROR
SERIE 1 34,01
SERIE 2a 44,67
SERIE 2b 33,12
SERIE 3 8,17
SERIE 4 10,85

Tabla 18. Porcentajes de error de tenores de oro

% Error

o1

O2a

O2b

Figura 7. Variacion de los porcentajes de error con

ensayos

las series de

El porcentaje de error promedio indica el margen de error que se tendria al

hacer un ensayo al fuego, sin importar la cantidad de ensayos realizados.
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En la Figura 7 se observa que durante las tres primeras series de ensayos se
reportaron porcentajes de error mayores al 30%. El mayor porcentaje de
error se obtuvo en la segunda serie de ensayos (2a y 2b), mientras que en
las dos dultimas series, 3 y 4, la exactitud de los ensayos mejord
notoriamente, obteniendo un porcentaje de error de 8.17% y 10.85%,

respectivamente.

Comparando los porcentajes de error obtenidos para las series 1, 2a y 3,
correspondientes a la muestra A, se tiene que en la primera serie hay un
error del 34.01%. En la serie 2a se esperaba una disminucién del error, pero
se incrementd a 44.67%. Esto se debid a que en la primera serie se contd
con la inspeccion de una persona experta en este tipo de ensayos, mientras
que en la segunda no se tenia esta ayuda, lo que indicaria posibles errores
durante el desarrollo del proceso. En la tercera serie de ensayos se observa
una notable disminucion en el error, llegando a 8.17%, causada por la
combinacion de varios factores: un mayor conocimiento de la técnica y
mejoramiento de la misma, mayor atencion en las etapas criticas del proceso

y una mejor distribucion de las tareas en el grupo de trabajo.

La serie 2b, correspondiente a los ensayos de la muestra B, fue realizada
simultaneamente con la 2a y por lo tanto se esperaba una disminucion del
error. Sin embargo se obtuvo un error del 33.12%, debido a las mismas

causas que la serie 2a.

La cuarta serie, conformada por los ensayos de la muestra C, presenté un
ligero aumento del error (10.87%) con respecto a la tercera, contrario a lo
que se esperaba. Hasta el momento no se tienen las herramientas para
explicar la causa de este error, para ello es necesario evaluar la precision de

la serie.
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3.1.4.3. Variacion de la exactitud en la medicién del tenor de oro en las
series de ensayos. En la Tabla 19 y la Figura 8 se puede apreciar como

varia la exactitud en la medicién del tenor de oro con la serie de ensayos

SERIE % EXACTITIUD
SERIE 1 70,49
SERIE 2a 55,33
SERIE 2b 66,88
SERIE 3 99,43
SERIE 4 89,15

Tabla 19. Porcentajes de exactitud de tenores de oro

100
90
80+
70+
60+
50+
40
30+
20+
10+

% Exactitud

o1 O2a O2b o3 04

Figura 8. Variacion del porcentaje de exactitud de los tenores de oro

con las series de ensayos

Cuando se realiza un tratamiento estadistico de los datos, es importante

evaluar el error y la exactitud, ya que mientras el porcentaje de error
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promedio proporciona el rango de error que tiene un ensayo, el porcentaje de
exactitud, evalua los ensayos entre si y establece el grado de cercania del

tenor determinado por un conjunto de ensayos con respecto al valor real.

En la primera serie de ensayos, se obtuvo una exactitud en la determinacién
de los tenores de oro del 70.93%. En la segunda serie de ensayos, a y b,
contrario a lo que se esperaba se presento una disminucion de la exactitud,
debido posiblemente a errores de procedimiento. Al observar los resultados
de la tercera serie, se observa una exactitud muy alta, cercana al 100%,
acompafada del menor porcentaje de error promedio (8.17%), esto indica
una buena aplicacion de la técnica. Y se podria decir que a estas
condiciones, realizando pocos ensayos se obtendrian datos confiables. Esto

se puede apreciar en los datos reportados en la Tabla 19 y la Figura 8.

Para la cuarta serie de ensayos el porcentaje de exactitud disminuy6é. Como
no se presentaron errores de procedimiento, se podria pensar en la
posibilidad de que el valor estimado como verdadero no sea representativo
de la muestra. Esto se podra fundamentar con la valoracion de la precision

de la serie.

3.1.4.4. Variacion de la precision en la medicion del tenor de oro en las
series de ensayos.

SERIE RANGO COE. VARIAC. (%)
SERIE 1 59,820 23,987
SERIE 2a 40,461 28,610
SERIE 2b 21,067 11,483
SERIE 3 29,234 12,071
SERIE 4 13,601 4,835 |

Tabla 20. Rango y coeficiente de variacion de las series de ensayos
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Figura 9. Coeficiente de variacion de la serie de ensayos

Como se muestra en la Tabla 20 y la Figura 9, en los ensayos
correspondientes a la muestra A, la tercera serie de ensayos reportd el
menor rango y la menor desviacion estandar, esto quiere decir que los datos
correspondientes a esta serie son menos dispersos y por consiguiente mas

precisos.

La serie correspondiente a la muestra B, presentd mayor precision que las
series correspondientes a la muestra A, esto se debe a que la muestra B
tiene una mayor cantidad de oro, lo cual permite una mayor reproducibilidad
de los resultados.

Por ultimo, la serie correspondiente a la muestra C, presento la mayor

precision. Esto corrobora que el tenor de oro tiene una gran influencia en la
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precision, ya que a mayor cantidad de oro, la técnica es menos sensible a las
perdidas de este metal durante el ensayo.

Tomando en cuenta los resultados obtenidos para el error promedio, la

exactitud y la precisidon de la cuarta serie de ensayos, se puede resumir que:

Los datos de tenor de oro de esta serie se encuentran muy cercanos entre si,

es decir son poco dispersos.

A este nivel de pruebas, se esperaria tener el mas bajo porcentaje de error
promedio y la exactitud mas alta, ya que se adquiri6 experiencia en el
manejo de la técnica, y no se cometieron errores durante la ejecucion de la

misma, sin embargo sucedié lo contrario.

De acuerdo a esto, se concluye que el tenor estimado para la muestra C, no
es el verdadero. Si revisamos la procedencia de este valor, se tiene que para
esta muestra, no existia una cantidad suficiente de datos reportados para

asegurar que este valor fuera el real.

Se considera que se logro el objetivo del entrenamiento en los ensayos al
fuego pues en la ultima serie de ensayos se obtuvo una buena exactitud
acompanada de una buena precision.

Comparacion de las técnicas en la determinacién de tenores de oro y plata
Para poder seleccionar que técnica de ensayo al fuego es la mas apropiada,

se tomaron en cuenta dos criterios: La prueba de la F y el porcentaje de

error.
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3.1.4.5. Aplicacion de la prueba de la F (7).

Esta prueba permite comparar dos técnicas y evaluar si existen diferencias
significativas entre ellas. Solo se puede aplicar para comparar tratamientos
que se desarrollen con respecto a una sola muestra. Para este caso se
selecciond la muestra A, ya que de ella se disponia la mayor cantidad de

datos.

Para esta prueba, se requiere calcular los siguientes parametros:

2

I
calculado — S 2
1

Donde S, y S son las desviaciones estandar de los datos obtenidos por las

técnicas 1y 2, siendo S, la mayor desviacion estandar y S la menor.
Grado de libertad =n - 1

Donde n es el numero de datos de cada técnica.

Conociendo los grados de libertad, se ubica en una tabla el F tabulado.

Si el F calculado < F tabulado, no existen diferencias significativas entre las

dos técnicas.

A continuacién en la Tabla 21, se muestran los resultados de la prueba de la
F:
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ORO

TECNICA n F CALCULADO F TABULADO
Ensayo al fuego convencional 5
Ensayo al fuego - AA 11 2,188881747 3,48

PLATA

TECNICA n F CALCULADO F TABULADO
Ensayo al fuego convencional 5
Ensayo al fuego - AA 11 2,929063227 3,48

Tabla 21. Parametros prueba de la F

3.1.4.6. Comparacion de los porcentajes de error de las dos técnicas. La

Tabla 22 muestra los porcentajes de error en las leyes de oro y de plata

obtenidas mediante las dos técnicas.

METODO % ERROR LEY DE ORO || % ERROR LEY DE PLATA
Tradicional 30,19 25,16
Agua regia 20,33 19,47

Tabla 22. Porcentajes de error de los dos métodos utilizados
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Figura 10. Variacion del porcentaje de error con la técnica empleada

Teniendo en cuenta los parametros anteriores reportados en la Tabla 22 y la
Figura 10, se puede decir que:

Segun los resultados de la prueba de la F, no existen diferencias
significativas entre una técnica y otra, es decir que se pueden aplicar
indiferentemente.

Al observar los porcentajes de error en la determinacion de oro y plata, se
deduce que el ensayo al fuego convencional presenta un mayor porcentaje

de error en ambos casos (oro y plata), siendo mas alto el error en el oro. Las

causas de este comportamiento pueden ser:
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Errores en la pesada del oro final, ya que la balanza no tiene la precision

adecuada para valores tan pequefios.

El lavado incorrecto del precipitado de plata, que se forma por la reaccién
entre la plata del doré y los iones nitrato en solucion, puede incrementar el

peso del botén de oro.

Al atacar el doré, la plata deja unos vacios que hacen quebradizo el boton de

oro, facilitando las pérdidas de oro durante el lavado.

Haciendo un analisis de resultados de los dos parametros anteriores, se
determind usar el ensayo al fuego - absorcion atdémica para pesos de doré
menores a 0.00080, ya que esta técnica mostr6 un mayor porcentaje de
exactitud y precision, factores importantes sobre todo cuando se trabajan
cantidades pequefias de oro y plata. Para pesos mayores, se recomendd
usar ensayo al fuego convencional, ya que a pesar de tener un mayor
porcentaje de error, resulta mas economico y proporciona resultados

confiables para pesos grandes.

3.2. MEJORAMIENTO DEL METODO DE TITULACION DE CIANURO.

La titulacion de cianuro se efectué empleando 25 ml de la solucidn cianurada
a la cual se le agregdé una solucién de yoduro de potasio al 5 % como
indicador, esta solucion se tituld con solucidon de nitrato de plata hasta la

aparicion de una opalescencia amarilla.

Al igual que con la digestién acida, se incluyé este ensayo para conocer y

aprender a manejar el titulador potenciométrico. Se titulé utilizando dos
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técnicas: (A) Titulacion manual y (B) titulacion automatica. Los resultados

obtenidos se reportan en la Tabla 23.

MUESTRAS METODO Vol.(ml) AgNOs CONCENTRACION (M)
1 A 9,50 0,076
B 9,26 0,074
5 A 9,40 0,075
B 9,34 0,075
3 A 9,50 0,076
B 9,34 0,075
4 A 9,50 0,076
B 9,42 0,075

Tabla 23. Resultados de la determinacion de cianuro libre

De los resultados obtenidos, se puede decir que el método de titulacién

manual es mas preciso pero menos exacto que la del método de titulacién

automatica, esto es debido a que el titulador automatico hace adicion de

microlitros.

Se recomienda entonces utilizar el titulador automatico para la determinacion

de cianuro en las pruebas posteriores.
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4. CONTROL QUIMICO ANALITICO EN LOS PROCESOS DE
RECUPERACION HIDROMETALURGICA DEL ORO.

En este capitulo se reportan y analizan los resultados del analisis de cada
uno de los procesos quimicos analiticos e hidrometalurgicos involucrados en

la explotacién de minerales auroargentiferos.

Se analizaron y adecuaron las pruebas de analisis quimicos mas
convenientes y luego se practicaron los diferentes analisis a cada una de las
muestras, adecuando cada uno de los procesos a las condiciones existentes
en el laboratorio del Grupo de Investigaciones en Minerales

Biohidrometalurgia y Ambiente.

Un esquema general del proceso metalurgico de extraccion aurifera se
muestra en la Figura11. En ella se pueden observar los pasos a que es
sometida una muestra de mineral aurifero, y ademas, se resaltan los analisis

quimicos involucrados durante el proceso.
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Figura 11. Diagrama de flujo del proceso hidrometalurgico de extracciéon

aurifera, resaltando los analisis quimicos involucrados
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4.1. CONTROL QUIMICO DE MINERALES.

Entre las pruebas de control quimico realizadas a las diferentes muestras se
encuentran: sales solubles, determinacion de la acidez, consumo de cianuro,
determinacion de oro y de plata y determinacion de oro por fracciones

granulométricas.

4.1.1. Muestras individuales.

Se contd con 46 muestras individuales traidas del asentamiento minero de
San Pedro Frio del Municipio de Santa Rosa del Sur, departamento de

Bolivar; distribuidas asi:

» Mina nueva: 15 muestras
» Mina Vieja : 25 muestras

» Mina Quemada: 6 muestras

A las muestras individuales se les determiné el tenor de oro y de plata; los

resultados obtenidos se consignan en las tablas 24 a 26.

MUESTRA TENOR (g/Ton) MUESTRA TENOR (g/Ton)

Au Ag Au Ag
FEO-SR-1 1,44 0,06 FEO-SR-363 5,57 3,42
FEO-SH-3 1,71 3,79 FEO-BO-3 6,95 25,05
FEO-SR-2 2,37 0,13 FEO-RP-1 8,00 42,08
FEO-AF-1 2,92 3,51 FEO-SH-2 8,00 20,08
FEO-MS-3 3,15 2,58 FEO-MS-4 10,00 37,75
FEO-MS-1 3,57 3,05 T2001-FEO-1 14,25 52,25
FEO-BO-2 4,00 24,50 FEO-RP-2 19,00 73,49
FEO-SH-1 4,64 21,60

Tabla 24. Tenores de oro y de plata de las muestras de Mina Nueva
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MUESTRA TENOR (g/Ton) MUESTRA TENOR (g/Ton)

Au Ag Au Ag
FEO-AR-355 1,48 Trazas FEO-JP-366 8,33 6,92
FEO-LT-2 2,56 4,19 FEO-JR-1 11,58 3,52
FEO-JJ-357 3,45 3,80 FEO-AR-352 13,48 7,77
FEO-JP-367 3,47 4,94 FEO-AR-351 14,80 18
FEO-JJ-3 3,89 4,69 FEO-JJ-2 17,41 3,84
FEO-JJ-356 3,94 5,82 FEO-JP-365 17,75 50,24
FEO-LT-3 3,98 13,27 FEO-AR-353 17,97 5,03
FEO-JJ-1 4,24 6,50 FEO-JP-364 24,47 76,15
FEO-AR-354 4,78 4,63 FEO-JCA-369 48,34 10,41
FEO-JCA-368 6,02 13,99 FEO-JG-2 83,60 20,64
FEO-Mcebo1 7,78 Trazas FEO-JG-1 121,08 22,87
FEO-Mcebo2 7,93 Trazas FEO-JM-1 145,00 32,87
FEO-LT-1 8,17 40,90

Tabla 25. Tenores de oro y de plata de las muestras de Mina Vieja.

MUESTRA TENOR (g/Ton) MUESTRA TENOR (g/Ton)
Au Ag Au Ag
FEO-MC-1 1,39 4,86 FEO-AR-1 6,39 Trazas
FEO-AR-3 3,16 8,09 FEO-HI-358 7,62 16,63
FEO-MA-362 5,97 2,28 FEO-HI-360 46,00 27,00

Tabla 26. Tenores de oro y de plata de las muestras de Mina Quemada.

Como se observa en la Tabla 24, en Mina Nueva se presenta mayor cantidad
de plata en relacion al contenido de oro; en Mina Vieja es diferente, las
muestras analizadas presentan un mayor contenido de oro que de plata; en
Mina Quemada no existe ningun tipo de correlacion, ya que se presentan
muestras en las cuales el contenido de oro es mayor y otras en las que el

contenido de plata supera al de oro.
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Ademas, los resultados obtenidos muestran algunas muestras muy ricas en
cuanto al contenido de oro, como se puede observar en algunas muestras de
Mina Vieja, al igual que otras muestras cuyo contenido de plata es muy rico,
como es el caso de las muestras de Mina Nueva. Los valores reportados en
las tablas 24, 25 y 26 nos permiten afirmar que las tres minas presentan una

gran riqgueza y se hace viable su explotacion.

4.1.2. Mezclas.

Una vez analizadas las muestras individuales se procedié a realizar los
diferentes compost o mezclas de muestras que presentaron las mismas
caracteristicas, ya que muestras con caracteristicas similares presentan las

mismas respuestas a los diferentes procesos a que puedan ser sometidas.

La conformacién de mezclas es muy importante ya que en una planta se
tratan muestras provenientes de diferentes sitios de explotacién y al conocer
las propiedades de cada una de las muestras estas se pueden agrupar de tal

manera que permitan realizar un proceso de extraccion mas eficiente.

El analisis de caracterizacion macroscopica realizado inicialmente a las
muestras establecié que se presentan dos grupos mineraldgicos, los cuales
pueden presentar un comportamiento diferente al ser sometidos al proceso
metalurgico de extraccion, estos grupos son, el de las muestras oxidadas y
arcillosas y el de las muestras sulfuradas, los cuales se presentan en cada

una de las minas.

Las tablas 27, 28 y 29 muestran los tipos tecnolégicos de mena que se

conformaron.
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I
Mena oxidada y arcillosa
Tenor Au <6 g/Ton

]
Mena sulfurada
Tenor Au >6 g/Ton

FEO-MS-1

FEO-SR-1 FEO-RP-1
FEO-SH-1 FEO-RP-2
FEO-SH-3 FEO-SH-2
FEO-SR-2 T2001-FEO-1
FEO-MS-3 FEO-BO-3
FEO-BO-2 FEO-MS-4
FEO-AF-1

Tabla 27. Tipos tecnolégicos de mena Mina Nueva

I
Mena oxidada y arcillosa
Tenor de Au variable

v
Mena sulfurada
Tenor de Au variable

FEO-Mcebo-1
FEO-Mcebo-2
FEO-JG-1
FEO-JG-2
FEO-JJ-1
FEO-JJ-2
FEO-JJ-3
FEO-JJ-356
FEO-JJ-357
FEO-AR-351
FEO-AR-352
FEO-AR-353
FEO-AR-354
FEO-AR-355

FEO-JR-1
FEO-JM-1
FEO-LT-1
FEO-LT-2
FEO-LT-3
FEO-JP-364
FEO-JP-365
FEO-JP-366
FEO-JP-367
FEO-JCA-368
FEO-JCA-369

Tabla 28. Tipos tecnolégicos de mena Mina Vieja

Vv
Mena oxidada y arcillosa
Tenor de Au variable

VI
Mena sulfurada
Tenor de Au variable

FEO-MC-1

FEO-AR-1

FEO-AR-3
FEO-HI-360

FEO-MA-362
FEO-HII-358

Tabla 29. Tipos tecnolégicos de mena Mina Quemada
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Como se observa en la Tabla 27, los tipos tecnolégicos de mena para Mina
Nueva estan conformados de manera que existe relacion con sus tenores de
oro, para la mena oxidada y arcillosa el tenor de oro no supera los 6 g/Ton,

mientras que para la mena sulfurada el tenor de oro es mayor que este valor.

En las menas conformadas para las minas Vieja y Quemada, las muestras
que las conforman no presentan ninguna relacién con el tenor de oro,

existiendo muestras con bajos y altos tenores en cada una de las menas.

4.1.2.1. Conformacién de los diferentes compost. Ya definidos los tipos
tecnolégicos de mena, se procedié a conformar los diferentes compost, para
lo cual se tomé cantidades iguales de cada una de las muestras que
conforman cada mena, luego se homogeneizaron para contar con muestras
representativas a las cuales se le realizaron diversos analisis. En la Tabla 30

se indica el peso final de cada mezcla o compost.

. Mina Nueva Mina Vieja Mina Quemada
Tipo tec. de mena I T m v v VI
Peso muestra (g) 800 800 1259 1492 1840 1477

Tabla 30. Peso de cada muestra para la conformacion de los compost

4.1.2.2. Realizacion de andalisis quimicos en compost. A cada uno de los
compost 0 mezclas conformadas se les realizé diferentes analisis quimicos,
entre ellos el tenor de oro y de plata, la determinacidn de sales solubles,
determinacion de acidez y el analisis de oro por fracciones granulométricas.

Un esquema general de estos procesos se muestra en la Figura 12.
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Figura 12. Metodologia general de los analisis quimicos

» Determinacion de los tenores de oro y de plata de los diferentes tipos

tecnoldégicos de mena. Mediante la técnica de ensayo al fuego se

determinaron los tenores de oro y de plata de los diferentes tipos

tecnologicos de mena. A continuacion se presentan los resultados

obtenidos.

TIPO TECNOLOGICO DE MENA

IENORI(g/Ton) | I Il v v Vi
Oro 3.0 10,0 17.64 31.75 11,80 550
Plata 8.74 43.05 12,35 31,24 7.45 9.45
Au/Ag 0,34 0.23 T.43 1.02 1,58 0,58

Tabla 31. Tenores de oro y de plata de los tipos tecnolégicos de mena
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Figura 13. Tenor de oro y de plata de los diferentes tipos tecnoldgicos de

mena

En la Figura13 se aprecian claramente los tenores de oro y de plata de los

diferentes tipos tecnolégicos de mena conformados para fines analiticos.

» Determinacién de sales solubles. Es comun encontrar en las menas
auroargentiferas compuestos que son perjudiciales o dificultan el proceso
de extraccion, las sales solubles son un ejemplo claro, entre ellas se
encuentran sales de hierro, cobre y zinc, las cuales dificultan el proceso de
cianuracion. Si estas sales son solubles, se pueden eliminar mediante un

lavado del mineral con agua antes de que sea sometido al proceso
cianuracion.
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El analisis de sales solubles se realizé inicialmente de manera cualitativa,

pero con la finalidad de mejorar el método de determinacion se propuso un

procedimiento que permiti6 su determinacion de manera cuantitativa

empleando la espectrofotometria de absorcion atdmica como herramienta de

analisis; los procedimientos para las dos formas de determinacion se

muestran en los anexos 2 y 3.

« Determinacion cualitativa de sales solubles. La Tabla 32 presenta

los resultados obtenidos en

solubles.
COMPOST Sales ferrosas Sales férricas | Sales de cobre Sales de zinc

I NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO
Il NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO
1] NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO
\% NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO
V NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO
VI NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO NEGATIVO

Tabla 32. Determinacién cualitativa de sales solubles

la determinacion cualitativa de sales

El resultado de la determinacién de sales solubles para los diferentes

compost arrojé resultados negativos, lo anterior favorece el proceso de

cianuracion, pues como se dijo anteriormente su presencia dificulta el

proceso ya que aumentan el consumo de cianuro y de oxigeno, necesarios

para la disolucion del oro y de la plata.

& Determinacion

cuantitativa de

sales de

hierro.

Para

la

determinacion de sales de hierro se empleo el espectrofotometro de

absorcién atémica a una longitud de onda A=248.3nm y un slip de 0,2.
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Los resultados obtenidos en la determinacion cuantitativa se presentan

a continuacion.

En la Tabla 33 se reportan los valores de absorbancia para los diferentes
patrones de hierro empleados. Con los datos obtenidos se realizdé la curva

patron mostrada en la Figura 14.

PATRONES 1 ppm 3 ppm 5 ppm
0,011 0,029 0,050

ABS. 0,010 0,029 0,050
0,010 0,028 0,050

ABS. PROM. 0,0103 0,0287 0,0500

Tabla 33. Valores de absorbancia patrones de hierro

CURVA PATRON HIERRO

ABSORBANCIA
o
o
w
|

y = 0.0099x - 0.0001
R? = 0.9982

0 1 2 3 4 5 6
CONCENTRACION (ppm)

Figura 14. Curva patron para la determinacion de hierro
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COMPOST SALES SOLUBLES DE HIERRO
ler. Lavado | 2do. Lavado | TOTAL (ppm)
I 0,007 0,006 0,013
I 0,007 0,002 0,009
" 0,003 0,001 0,004
\Y] 0,002 0 0,002
\% 0,005 0,002 0,007
Vi 0,006 0,001 0,007

Tabla 34. Concentracion sales de hierro en los compost

En la Tabla 34 se observan los valores de concentracion para las sales
solubles de hierro, como se puede ver son valores muy bajos que se
encuentran por debajo del limite de deteccién del equipo de absorcion
atomica y por lo tanto no son confiables. Por tal motivo podriamos confiar en
los resultados del analisis cualitativo y reportar la ausencia de sales de

hierro.

# Determinacion cuantitativa de las sales de cobre. Para la
determinacion de sales de cobre se empled el equipo de absorcidon
atomica a una longitud de onda de A= 324.8nm correspondiente a la
primera linea de absorcion y un slip de 0,7. En la Tabla 35 se aprecian
los valores de absorbancia reportados por el equipo de absorcién
atémica para los diferentes patrones de cobre empleados, con cuyos

datos se realizo la curva patron mostrada en la Figura 15.

PATRONES 1 ppm 3 ppm 5 ppm
0,012 0,035 0,061

ABS. 0,012 0,035 0,060
0,013 0,035 0,060
ABS. PROM. 0,0123 0,0350 0,0603

Tabla 35. Valores de absorbancia patrones de cobre
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CURVA PATRON COBRE
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0 T T : _ : |
CONCENTRACION (ppm)

Figura 15. Curva patron para la determinacion de cobre

COMPOST SALES SOLUBLES DE COBRE
ler. Lavado 2do. Lavado TOTAL (ppm)
I 0,001 0 0,001
1 0 0 0
1" 0 0 0
v 0 0 0
Vv 0,002 0 0,002
VI 0 0 0

Tabla 36. Concentracion sales de cobre en los compost

Como se observa en la Tabla 36, el analisis cuantitativo de las sales solubles
de cobre no reportd ningun valor de concentracion, excepto para los compost

Iy V, cuyos valores estan por debajo del limite de deteccion del equipo.
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& Determinacion cuantitativa de las sales de zinc. En la determinacion

de zinc como en los casos anteriores se empled el espectrofotometro

de absorcion atdmica, las condiciones de trabajo fueron, longitud de de

onda A= 213.9 y slit = 0,7. Los valores de absorbancia para los

patrones se aprecian en la Tabla 37 y la respectiva curva patron en la

Figura 16.
PATRONES 0,25 ppm 0,50 ppm 1ppm
0,010 0,019 0,037
ABS. 0,010 0,019 0,037
0,010 0,019 0,037
ABS. PROM. 0,010 0,019 0,037

Tabla 37. Valores de absorbancia patrones de zinc

0,04 -
0,035 -
0,03 -
0,025
0,02
0,015 -
0,01
0,005 -

ABSORBANCIA

CURVA PATRON ZINC

y = 0,036x + 0,001
R?=1

0,2 0,4

0,6 0,8

CONCENTRACION (ppm)

Figura 16. Curva patrén determinacién de zinc
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SALES SOLUBLES DE ZINC
COMECST ler. Lavado 2do. Lavado TOTAL (ppm)

I 0 0 0

Il 0 0 0

1] 0 0 0

1Y 0 0 0

\Y 0 0 0
VI 0 0 0

Tabla 38. Concentracion sales de zinc en los compost

Como se observa en la Tabla 38, no se presentan sales de zinc en los

compost analizados de manera cuantitativa.

Estos resultados, al igual que los resultados obtenidos para las sales
solubles de hierro y cobre, permiten afirmar que el analisis cualitativo nos da
una idea clara de lo que podemos encontrar cuando se pretende hacer un

analisis mas exacto como es el caso del analisis cuantitativo.

» Determinacion de la acidez. La acidez es considerada como una
variable util en la determinacién de la solubilidad de los minerales y la
movilidad de sus iones. El conocimiento del pH de las pulpas es de gran
importancia cuando ocurren procesos quimicos, ya que de esta forma es
posible controlar la formacién de ciertas sustancias que pueden interferir
durante el tratamiento. El procedimiento experimental para la determinacion
de la acidez se presenta en el anexo 4. A continuacion se presenta el pH de

los diferentes compost en la Tabla 39.

pH compost
SOLUCION I Il Il Y \' VI
Agua destilada 5.25 5.45 5.35 4.35 6.4 7.0
Cloruro de calcio 4.5 4.9 4.375 4.05 6.3 6.2

Tabla 39. Acidez de los diferentes compost
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Figura 17. Acidez diferentes tipos tecnoldgicos de mena

En la Tabla 39 y en la Figura 17, se puede observar que la gran mayoria de
compost son acidos, lo cual hace necesario el uso de un agente regulador
del pH, para adecuar la pulpa a unas condiciones que favorezcan la
cianuracion. También puede observarse el cambio en el pH al preparar las
pulpas con cloruro de calcio, lo que nos indica la presencia de aluminio

intercambiable, el cual es desplazado por el calcio.

» Distribucién de oro por fracciones granulométricas. Este ensayo nos

permite conocer la forma en que se distribuye el oro en las diferentes
fracciones granulométricas a un determinado grado de molienda. El
mineral a estudiar se muele a la granulometria deseada, se prepara en
fracciones granulométricas y se determina el tenor de oro y de plata en
cada fraccion. El procedimiento experimental seguido en su determinacion

se presenta en el anexo 5.
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En las tablas 40 a 45 se presenta el tenor y el porcentaje de oro y de plata en
cada uno de los compost. El ensayo se realizoé llevando el mineral a una

granulometria de Dgy 200 mallas Ty y separandolo en diferentes fracciones.

COMPOST |
MALLA % Peso Tenor (g/Ton) % Fraccion

mineral Au Ag Au Ag
(+60) 19,20 1,99 8,46 10,19 18,61
(-60 +100) 21,28 1,89 8,92 10,72 21,78
(-100 +200) 12,28 3,51 7,48 11,49 10,50
(-200) 47,24 5,37 9,10 67,60 39,04
Total 100 3,00 8,74 100 100

Tabla 40. Distribucion granulométrica de oro y de plata en el compost |

COMPOST Il
MALLA % Peso Tenor (g/Ton) % Fraccion

mineral Au Ag Au Ag
(+60) 23,03 9,98 45,41 20,80 25,00
(-60 +100) 23,46 6,21 22,45 13,20 12,50
(-100 +200) 14,47 8,99 31,24 11,80 10,94
(-200) 39,04 15,24 55,76 54,20 51,56

Total 100 10,00 43,25 100 100

Tabla 41. Distribucion granulométrica de oro y de plata en el compost |l

COMPOST Il
MALLA % Peso Tenor (g/Ton) % Fraccion

mineral Au Ag Au Ag
(+60) 16,45 13,05 16,32 9,34 22,65
(-60 +100) 22,51 14,72 11,02 14,42 20,92
(-100 +200) 17,10 24,74 11,50 18,41 16,59
(-200) 43,94 30,24 10,75 57,83 39,84

Total 100 17,64 12,35 100 100

Tabla 42. Distribucion granulométrica de oro y de plata en el compost Il




COMPOST IV
MALLA % Peso Tenor (g/Ton) % Fraccion

mineral Au Ag Au Ag

(+60) 13,15 5,98 13,02 2,66 6,18
(-60 +100) 22,91 25,25 21,25 19,58 17,58
(-100 +200) 19,42 31,16 21,05 20,49 14,76
(-200) 44,52 38,00 38,25 57,27 61,48
Total 100 31,75 31,24 100 100

Tabla 43. Distribucion granulométrica de oro y de plata en el compost IV

COMPOST V
MALLA % Peso Tenor (g/Ton) % Fraccion

mineral Au Ag Au Ag
(+60) 15,42 20,25 18,49 25,39 38,15
(-60 +100) 6,21 9,56 5,79 4,83 4,81
(-100 +200) 36,19 8,19 1,94 24 11 9,39
(-200) 42,18 13,31 8,44 45,67 47,64
Total 100 11,80 7,45 100 100

Tabla 44. Distribucion granulométrica de oro y de plata en el compost V

COMPOST VI
MALLA % Peso Tenor (g/Ton) % Fraccion

mineral Au Ag Au Ag
(+60) 15,01 3,15 10,56 9,29 17,28
(-60 +100) 22,95 3,94 6,56 17,49 16,36
(-100 +200) 19,26 0,97 9,28 3,83 19,44
(-200) 42,78 8,42 10,06 69,40 46,91
Total 100 5,52 9,45 100 100

Tabla 45. Distribucion granulométrica de oro y de plata en el compost VI

Los resultados obtenidos de la distribucion granulométrica para los diferentes
compost, arrojan que el mayor contenido de oro y de plata se encuentra en la
fraccion de finos, esto permite decir que la granulometria de -200 mallas Ty
es la mas adecuada para el proceso de extraccion. Esto se debe a que el oro
se presenta de manera muy fina y al liberarse con la molienda se concentra

en la fracciéon de finos.
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4.2. CONTROL QUIMICO DEL PROCESO DE LIXIVIACION.

La disolucién del oro y de la plata presente en las muestras minerales se
realizd mediante el proceso de lixiviacion con cianuro, empleando dos
técnicas, al cianuracion en botella y la cianuracién diagnostico, las cuales se

describen en la Figura 18.

MUESTRA

y A

CIANLIRACION ROTFI | A CIANURACION CONVENCIONAL

Y L CONTROL DEL J r
500 a MINERAL CONSUMO DE CN PESAR RECIPIENTE

v y
11t H,O, MEZCLAR 2000 MINERAL

A 4 y

LLEVAR pH (10.5-11) CON CAL AGREGAR CaO, 300ml H,O
Y ACONDICIONAR pH 10.5

v
AGITAR EN SIS. RODILLOS .

v PESAR RECIPIENTE
DET. pH, CONCENTRACION v

DE CN’, Au, Ag Y Cu. IE_EI

A 4 y

FILTRAR, LAVAR, SECAR COLAS AGREGAR NaCN, LIXIVIAR 24 HORAS
A 4 y
DET. TENOR ORO Y PLATA TOMAR MUESTRAS
ENSAYO AL FUEGO (1h,2h,4h,8h,12h,16h,20h,24h)

y

FILTRAR, DETERMINAR
CONCENTRAGION ORO Y DE
PLATA POR ENSAYO AL FUEGO

Figura 18. Metodologia general de las pruebas de cianuracion
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Mediante la cianuracién en botella se logré determinar el grado de lixivialidad
del mineral, éste se determina comparando el porcentaje de extraccion de
oro con unos rangos establecidos; asi, si el porcentaje de oro disuelto es
menor del 65 %, la muestra es dificilmente lixiviable, entre el 65 — 85 %

medianamente lixiviable y si es mayor del 85 % es altamente lixiviable.

La cianuracién diagnostico permite determinar la granulometria del mineral
mas adecuada para la cianuracion; otra variable que se estudié fue el

mecanismo de oxigenacion.

4.2.1. Consumo de cianuro durante el proceso de disolucion de oro y de

plata.

Esta prueba nos permitié determinar el consumo de cianuro de sodio, para
ello se tomaron muestras periddicamente del proceso de lixiviacion en
botella, se titularon con nitrato de plata para conocer el cianuro libre en la
solucion y con base en este valor determinar el cianuro consumido. Este
ejercicio se realizo para las granulometrias Dgy 100 Ty y Dgp 200 Ty en cada

uno de los compost elaborados.

Los resultados obtenidos se presentan en las tablas 46 y 47 y se aprecian en
las figuras 19 y 20.

CONSUMO DE NaCN (Kg/Ton. Mineral)
TIEMPO (h) COMPOST

| I 1] v V )
0 0 0 0 0 0 0
4 0,50 1,09 0,70 0,79 0,98 0,80
8 1,06 1,66 1,01 1,21 1,45 1,50
16 1,76 2,60 1,64 1,93 2,13 2,16
24 2,23 3,17 2,19 2,64 2,83 2,56

Tabla 46. Consumo de NaCN a una granulometria Dgy 100 Ty
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CONSUMO DE NaCN (Kg/Ton. Mineral)
TIEMPO (h) COMPOST

| Il ] v \% VI
0 0 0 0 0 0 0
4 1,37 1,23 0,91 1,31 1,37 1,11
8 2,26 2,32 1,74 2,14 1,76 1,73
12 2,77 2,90 2,30 2,73 1,98 2,01
16 3,10 3,20 2,60 3,02 2,27 2,21
24 3,67 3,78 3,12 3,67 2,82 2,65

Tabla 47. Consumo de NaCN a una granulometria Dgy 200 Ty

Consumo de cianuro

(kgNaCN/Ton mineral)

8

10 12 14
Tiempo (h)

16 18 20 22 24

—— | || & |ll 5|V ——V —e—VI

Figura 19. Consumo de NaCN a una granulometria Dgy 100 Ty
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Consumo de cianuro
(kgNaCN/Ton mineral)

O L | T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24

Tiempo (h)

—— | B || a—|l| 25|V ——V —o—V]|

Figura 20. Consumo de NaCN a una granulometria Dgy 200 Ty

De los resultados reportados en las tablas 46 y 47, se puede observar que
los compost sulfurados (Il y 1V) son los que presentan mayor consumo de
cianuro con respecto a los compost oxidados (I y Ill). Ademas se puede
observar en las graficas 19 y 20, que a una granulometria Dgy 100 Ty se
presenta un menor consumo de cianuro, esto se debe a que la disolucion de
oro es menor ya que la mayor cantidad de oro se encuentra en la fraccién de
finos, Dgp 200 Ty.

4.2.2. Control quimico de la disolucién de Au y de Ag en las pruebas de

cianuracion.
El analisis de oro y de plata en las muestras liquidas se realizaron mediante

las pruebas de cianuracion en botella y cianuracién diagndstico empleando

inicialmente un solvente organico (MIBK). Posteriormente se realizd la
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prueba empleando patrones de cianuro. En los dos casos las muestras se
analizaron por espectrofotometria de absorcidn atémica realizando varios

ensayos buscando obtener reproducibilidad en los resultados.

4.2.2.1. Soluciones cianuradas preparadas con solventes organicos
(MIBK). En esta etapa se realizaron las pruebas para la determinacion de la
concentracion de muestras cianuradas empleando el método de extraccion
con solventes, utilizando MIBK como solucién extractora y el equipo de
absorcion atomica Perkin Elmer a A=267,6nm y un Slit = 0,7. El
procedimiento de la extraccion con solventes organicos se muestra en el

anexo 6.

En esta prueba se realizaron varias series de ensayos, y se prepararon

muestras provenientes la cianuracion en botella y la cianuracion diagnostico.

» Cianuracion en botella. Se emplearon las muestras provenientes de la
cianuraciéon en botella para ser tratadas mediante el método de extraccion
con solventes. El procedimiento de la cianuracion en botella se muestra en

el anexo 7.

« ENSAYO 1.

& Determinaciéon de oro. Inicialmente empleamos dos patrones
diferentes para comparar los resultados. Los valores de absorbancia
de los patrones de oro se muestran en la Tabla 48. la Figura 21
muestra las curvas patron obtenidas a partir de los valores de la
Tabla48.
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PATRONES(1) || 0,5 ppm 1 ppm 1,5 ppm 2 ppm
0,015 0,023 0,035 0,046

ABS. 0,014 0,02 0,036 0,049
0,014 0,023 0,038 0,047

ABS. PROM. 0,0143 0,022 0,0363 0,0473
PATRONES(2)|| 0,5 ppm 1 ppm 1,5 ppm 2 ppm
0,008 0,018 0,027 0,038

ABS. 0,008 0,017 0,025 0,038
0,009 0,017 0,028 0,039

ABS. PROM. 0,0083 0,0173 0,0267 0,0383

Tabla 48. Valores absorbancia de los patrones de oro

CURVA PATRON (1) CURVA PATRON (2)

0,05 0,05
0,04 4

0,04 4

0,03 0,03

ABSORBANCIA
ABSORBANCIA

0,02 4 0,02 4

y=0,0227x+0,0017
0,01 4 R?=0,988 0,01 4

y=0,0202x- 0,002
R?=0,9947

0,00 T T T T 1 0,00

0 05 1 15 2 25 0 05 1 15 2 25

CONCENTRACION (ppm) CONCENTRACION (ppm)

Figura 21. Curvas patrones para la determinacion de oro
Una vez determinados los valores de absorbancia de los patrones y

realizadas la graficas patron procedemos a determinar la concentracion de

oro en las diferentes muestras.
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Los resultados obtenidos para cuatro diferentes muestras se presentan en la

Tabla 49.
MUESTRAS | T. (h) ABSORBANCIA PROM. CONC.1(ppm) || CONC.2(ppm)
2 0,023 0,026 0,027 0,0253 5,21 6,77
4 0,005 0,004 0,004 0,0043 0,58 1,57
8 0,004 0,002 0,003 0,0030 0,29 1,24
C1l 14 0,004 0,004 0,004 0,0040 0,51 1,49
19 0,004 0,003 0,002 0,0030 0,29 1,24
36 0,002 0,001 0,003 0,0020 0,07 0,99
60 0,001 0,007 0,006 0,0047 0,65 1,65
4 0,008 0,008 0,009 0,0083 1,46 2,56
14 0,003 0,003 0,005 0,0037 0,43 1,40
C2 19 0,008 0,007 0,008 0,0077 1,31 2,39
36 0,008 0,008 0,01 0,0087 1,53 2,64
60 0,007 0,007 0,01 0,0080 1,39 2,48
2 0,047 0,045 0,049 0,0470 9,98 12,13
4 0,018 0,016 0,018 0,0173 3,44 4,79
8 0,016 0,016 0,016 0,0160 3,15 4,46
C3 14 0,025 0,022 0,023 0,0233 4,77 6,27
19 0,024 0,024 0,024 0,0240 4,91 6,44
36 0,019 0,022 0,021 0,0207 4,18 5,61
60 0,027 0,029 0,027 0,0277 5,72 7,34
2 0,048 0,05 0,049 0,0490 10,42 12,62
4 0,017 0,017 0,019 0,0177 3,52 4,87
8 0,026 0,026 0,025 0,0257 5,28 6,85
C4 14 0,014 0,014 0,015 0,0143 2,78 4,04
19 0,024 0,023 0,025 0,0240 4,91 6,44
36 0,026 0,029 0,029 0,0280 5,79 7,43
60 0,029 0,032 0,03 0,0303 6,31 8,00

Tabla 49. Valores de absorbancia y concentracién de Au en muestras con

MIBK

En el ensayo 1 se realizaron dos curvas patron debido a la inestabilizacién

del equipo de absorcion atomica, ya que por ello no es posible estar seguro
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de los resultados obtenidos, esto se evidencia en los resultados reportados
en la tabla 49, en la cual se aprecia claramente que la mayoria de los

resultados difieren apreciablemente.

El error mas evidente es el que se presenta con la disminucion de la
concentracion a medida que aumenta el tiempo de lixiviacion, ya que en este
proceso la concentracion de oro en la solucién debe aumentar con el tiempo

y los resultados nos muestran lo contrario.
« ENSAYO 2.
& Determinacion de oro. La Tabla 50 muestra los valores de

absorbancia de los patrones de oro empleados en este ensayo. La

Figura 22 muestra la curva patrén obtenida.

PATRONES 0,5 ppm 1ppm 1,5 ppm 2 ppm
0.006 0.014 0.022 0.034

ABS. 0.008 0.014 0.023 0.032
0.009 0.013 0.024 0.035

ABS. PROM. 0.0077 0.0137 0.0230 0.0337

Tabla 50. Valores de absorbancia de los patrones de oro
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ABSORBANCIA

0,04 -
0,04 -
0,03 -
0,03 -
0,02 -
0,02 -
0,01
0,01

CURVA PATRON

y =0,0175x - 0,0023

R? = 0,9854

0,00

1 1,5 2

CONCENTRACION (ppm)

2,5

Figura 22. Curva patrén para la determinacion de oro

Los datos obtenidos de absorbancia y concentracion de oro en las diferentes

muestras se reportan en la siguiente tabla.

MUESTRAS TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.
2 0,021 0,025 0,023 0,023 7,229
4 0,004 0,008 0,007 0,006 2,467
1 8 0,007 0,004 0,005 0,005 2,181
14 0,006 0,005 0,003 0,005 1,990
2 0,057 0,059 0,058 0,058 17,229
4 0,011 0,011 0,009 0,010 3,610
c2 8 0,011 0,015 0,013 0,013 4,371
14 0,011 0,011 0,009 0,010 3,610
2 0,027 0,024 0,025 0,025 7,895
4 0,011 0,013 0,013 0,012 4,181
3 8 0,016 0,016 0,016 0,016 5,229
14 0,012 0,012 0,011 0,012 3,990
2 0,03 0,028 0,029 0,029 8,943
4 0,018 0,02 0,018 0,019 5,990
c4 8 0,023 0,022 0,021 0,022 6,943
14 0,014 0,016 0,012 0,014 4,657

Tabla 51. Valores de absorbancia y concentracion de Au en muestras con

MIBK
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En el ensayo 2 se repitié la prueba bajo las mismas condiciones, el unico
parametro que se vario fue el tiempo, ya que en el ensayo 1 los valores de
concentracion de oro permanecian casi constantes con el tiempo, por ello en
el ensayo 2 se redujo el tiempo de lixiviacion a 14 horas y se tomaron 4

muestras durante el ensayo.

Como se aprecia en la Tabla 51 los valores de concentracién de oro nos
muestran valores que no proporcionan seguridad, ya que los resultados
obtenidos difieren de los resultados que arrojé el ensayo 1, por tal razén es
prudente realizar otro ensayo para determinar si la técnica analitica es

confiable o no.

Ademas en éste ensayo ocurre el mismo fendmeno que se presentd en el
ensayo 1, ya que como se aprecia en la Tabla 51 los valores de
concentracion de oro disminuyen después de las primeras 2 horas de

proceso en todas las muestras analizadas.

« ENSAYO 3. Este ensayo se desarrollo bajo las mismas condiciones
de los ensayos anteriores, siendo el tiempo el unico parametro
modificado, ya que la prueba se llevo a cabo por un periodo de 96

horas.
& Determinacidn de oro. Los resultados de absorbancia de los patrones

y la curva patréon obtenida a partir de éstos, se aprecian en la Tabla 52

y la Figura 23 respectivamente.
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PATRONES(1)|| 0,5 ppm 1ppm 1,5 ppm 2 ppm
0.015 0.024 0.037 0.046

ABS. 0.016 0.023 0.036 0.047
0.014 0.026 0.036 0.05

ABS. PROM. 0.0150 0.0243 0.0363 0.0477

Tabla 52. Valores de absorbancia de los patrones de oro

ABSORBANCIA
o
o
@

o
=]
S

o
[=3
>

o
=)
a

o
=3
=

o
Q
]

o
=4

CURVA PATRON

y=0,022x +0,0033
R?=0,9974

o

0,5 1 15 2
CONCENTRACION (ppm)

25

Figura 23. Curva patron determinacion de oro

Los datos obtenidos de absorbancia y concentracién de oro se reportan en la

Tabla 53.
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MUESTRAS TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.
2 0,003 0,003 0,003 0,0030 0,000
4 0,006 0,004 0,004 0,0047 0,621
8 0,008 0,007 0,005 0,0067 1,530
14 0,007 0,006 0,007 0,0067 1,530
Ci 19 0,007 0,009 0,007 0,0077 1,985
36 0,008 0,006 0,008 0,0073 1,833
60 0,01 0,011 0,009 0,0100 3,045
84 0,01 0,007 0,007 0,0080 2,136
96 0,01 0,011 0,011 0,0107 3,348
2 0,007 0,007 0,007 0,0070 1,682
4 0,009 0,009 0,01 0,0093 2,742
8 0,011 0,012 0,012 0,0117 3,803
14 0,015 0,012 0,01 0,0123 4,106
Cc2 19 0,015 0,015 0,014 0,0147 5,167
36 0,014 0,014 0,013 0,0137 4,712
60 0,013 0,013 0,013 0,0130 4,409
84 0,015 0,013 0,015 0,0143 5,015
96 0,015 0,013 0,014 0,0140 4,864
2 0,026 0,027 0,026 0,0263 10,470
4 0,028 0,026 0,027 0,0270 10,773
8 0,034 0,033 0,034 0,0337 13,803
14 0,035 0,035 0,037 0,0357 14,712
C3 19 0,038 0,038 0,036 0,0373 15,470
36 0,032 0,033 0,032 0,0323 13,197
60 0,036 0,035 0,034 0,0350 14,409
84 0,036 0,037 0,036 0,0363 15,015
96 0,039 0,039 0,038 0,0387 16,076
2 0,014 0,015 0,014 0,0143 5,015
4 0,019 0,021 0,021 0,0203 7,742
8 0,027 0,025 0,024 0,0253 10,015
14 0,029 0,028 0,027 0,0280 11,227
C4 19 0,029 0,027 0,027 0,0277 11,076
36 0,025 0,027 0,025 0,0257 10,167
60 0,025 0,023 0,023 0,0237 9,258
84 0,025 0,024 0,025 0,0247 9,712
96 0,023 0,022 0,022 0,0223 8,652
2 0,006 0,008 0,007 0,0070 1,682
4 0,008 0,011 0,01 0,0097 2,894
8 0,011 0,01 0,01 0,01083 3,197
c5 14 0,011 0,014 0,013 0,0127 4,258
19 0,013 0,014 0,012 0,0130 4,409
36 0,01 0,011 0,012 0,0110 3,500
60 0,014 0,013 0,014 0,0137 4,712
84 0,013 0,013 0,014 0,0133 4,561

CONTINUA HOJA SIGUIENTE
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CONTINUA PAGINA ANTERIOR

MUESTRAS TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.
2 0 0 0 0,0000 0,000
4 0,011 0,011 0,011 0,0110 3,500
8 0,011 0,011 0,011 0,0110 3,500
c6 14 0,014 0,012 0,014 0,0133 4,561
19 0,01 0,011 0,01 0,0103 3,197
36 0,011 0,011 0,011 0,0110 3,500
60 0,01 0,01 0,01 0,0100 3,045
84 0,01 0,01 0,013 0,0110 3,500

Tabla 53. Valores de absorbancia y concentracién de Au en muestras con
MIBK

En la Tabla 53 podemos apreciar los resultados de absorbancia y
concentracion de oro de las muestras empleadas en el ensayo 3, en él se
obtuvo una gran mejoria en los resultados, notando el aumento en la
concentracion de oro para cada muestra a medida que transcurre el tiempo
de lixiviacion lo cual evidencia el error que se presenta en los ensayos

anteriores.

Para corroborar estos resultados se procedié a realizar un duplicado de la
prueba empleando las muestras C3 y C4, y empleando ademas nuevos
patrones. Los resultados obtenidos se presentan a continuacién en la Tabla

54 y la respectiva curva patrén en la Figura 24.

PATRONES(1)|| 0,5 ppm 1ppm 1,5 ppm 2 ppm
0.011 0.021 0.03 0.042

ABS. 0.011 0.023 0.033 0.046
0.012 0.022 0.029 0.044

ABS. PROM. 0.0113 0.0220 0.0307 0.0440

Tabla 54. Valores de absorbancia de los patrones de oro (Duplicado)
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CURVA PATRON

0.05 -

L 0.04

% 0.03 |

%

§ 0.02 1 y = 0.0213x + 0.0003

0.01 1 R?=0.993
0.00 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 0.5 1 15 2 25
CONCENTRACION (ppm)
Figura 24. Curva patron para la determinacion de oro
MUESTRAS | TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO | CONCENT.
2 0,02 0,02 0,019 0,0197 9,09
4 0,02 0,02 0,019 0,0197 9,09
8 0,023 0,022 0,023 0,0227 10,50
14 0,024 0,024 0,024 0,0240 11,13
C3 19 0,024 0,023 0,023 0,0233 10,81
36 0,021 0,02 0,02 0,0203 9,41
60 0,021 0,022 0,022 0,0217 10,03
84 0,023 0,022 0,02 0,0217 10,03
96 0,02 0,02 0,019 0,0197 9,09
2 0,023 0,024 0,023 0,0233 10,81
4 0,029 0,03 0,028 0,0290 13,47
8 0,031 0,029 0,031 0,0303 14,10
14 0,031 0,029 0,031 0,0303 14,10
c4 19 0,032 0,03 0,032 0,0313 14,57

36 0,026 0,026 0,028 0,0267 12,38
60 0,026 0,025 0,026 0,0257 11,91
96 0,025 0,026 0,025 0,0253 11,75

Tabla 55. Valores de absorbancia y concentracion de oro (Duplicado)
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Como se aprecia en la Tabla 55, los resultados obtenidos en el duplicado

para la concentracion de oro no concuerdan con

los datos obtenidos

originalmente, y se aprecian diferencias considerables que no permiten

confiar en los resultados, y ademas, no es posible confiar en la técnica, pues

los resultados asi lo indican.

» Cianuracion diagnostico.

« ENSAYO 1. Se procedié a realizar los analisis de las muestras

provenientes de la cianuracion diagnéstico mediante el mismo método,

extraccion con solventes (MIBK).

& Determinacién de oro. En este analisis también se procedié de la

misma manera que en la cianuracion en botella, se emplearon

inicialmente dos patrones para comparar la reproducibilidad de los

resultados. Se empled el equipo de absorcion atomica Perkin Elmer a

A=267,6nm y un Slit = 0,7. El procedimiento de la cianuracién

diagnostico se muestra en el anexo 8.

Los resultados obtenidos fueron los consignados en la Tabla 56, con los

cuales se elaboré las curvas patrén de la Figura 25.

PATRONES() || 0,5 ppm 1 ppm 1,5 ppm 2 ppm
0,006 0,014 0,022 0,034

ABS. 0,008 0,014 0,023 0,032
0,009 0,013 0,024 0,035

ABS. PROM. 0,0077 0,0137 0,0230 0,0337
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PATRONES(2) || 0,5 ppm 1ppm 1,5 ppm 2 ppm
0,015 0,023 0,035 0,046

ABS. 0,014 0,02 0,036 0,049
0,014 0,023 0,038 0,047

ABS. PROM. 0,0143 0,022 0,0363 0,0473

Tabla 56. Valores de absorbancia de los patrones de oro

0,04
0,04 4
0,03 4
0,03 4
0,02 4
0,02 4
0,01 4
0,01 4

ABSORBANCIA

CURVA PATRON (1)

y=0,0175x - 0,0023

R?=0,9854

ABSORBANCIA

0,00

0,5 1

15 2

CONCENTRACION (ppm)

25

CURVA PATRON (2)

R?=0,988

y=0,0227x + 0,0017

15 2

CONCENTRACION (ppm)

2,5

Figura 25. Curvas patrones para la determinacién de oro
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MUESTRAS | T (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONC.1(ppm) | CONC.Z(ppm)
2 0 0 0 0,0000 0,000 0,00
1% 0,004 0,005 0,006 0,0050 2,086 0,73
cl 3 0,005 0,007 0,006 0,0060 2,371 0,95
4 0,003 0,003 0,003 0,0030 1,514 0,29
Yo 0,039 0,039 0,038 0,0387 11,705 8,14
c2 1% 0,002 0,003 0,003 0,0027 1,419 0,21
3 0,013 0,01 0,012 0,0117 3,990 2,20
4 0,01 0,008 0,009 0,0090 3,229 1,61
Y2 0,051 0,05 0,05 0,0503 15,038 10,71
1% 0,016 0,017 0,019 0,0173 5,610 3,44
c3 3 | 0,017 | 0,017 | 0,017 | 0,0170 5,514 3,37
4 0,016 0,016 0,014 0,0153 5,038 3,00
Y2 0,04 0,04 0,038 0,0393 11,895 8,29
1% 0,006 0,005 0,006 0,0057 2,276 0,87
c4 3 0,005 0,005 0,006 0,0053 2,181 0,80
4 0,01 0,01 0,011 0,0103 3,610 1,90
Y2 0,044 0,045 0,042 0,0437 13,133 9,24
1% 0,007 0,006 0,008 0,0070 2,657 1,17
s 3 0,017 0,017 0,017 0,0170 5,514 3,37
4 0,01 0,01 0,009 0,0097 3,419 1,75
Y2 0,041 0,044 0,043 0,0427 12,848 9,02
1% 0,005 0,007 0,007 0,0063 2,467 1,02
6 3 0,002 0,002 0,002 0,0020 1,229 0,07
4 0,006 0,007 0,007 0,0067 2,562 1,09

Tabla 57. Valores de absorbancia y concentracion de Au en muestras con

MIBK

En la tabla 57 se observa que los resultados obtenidos para la concentracién

de oro en las diferentes muestras provenientes de la cianuracion diagnostico

difieren unos de otros, al igual que los datos obtenidos para la cianuracion en

botella. Lo cual nos hace dudar del método. Ademas de la diferencia de

resultados, también se observa la disminucion en la concentracidon de las

muestras a medida que transcurre el tiempo de lixiviacion, esto nos permite

desconfiar de la técnica empleada.
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Se realizaron otros ensayos para determinar de esta manera si se podria
tener confianza en el método de extraccion con solventes, y ademas

esperando la reproducibilidad de resultados.

« ENSAYO 2. Durante este ensayo el unico parametro que se modific

fue el tiempo, y la prueba se prolongd durante un periodo de 24 horas.

& Determinaciéon de oro. Al igual que el ensayo anterior se procedio de
la misma manera, empleando dos patrones y el equipo de absorcién

atomica Perkin Elmer bajo las mismas condiciones.

Los datos obtenidos para los patrones empleados se presentan en la Tabla

58 y en la Figura 26 podemos apreciar la curva patron obtenida.

PATRONES(1) || 0,5 ppm 1 ppm 1,5 ppm 2 ppm
0,015 0,023 0,037 0,045
ABS. 0,016 0,026 0,038 0,047
0,014 0,026 0,039 0,043
ABS. PROM. 0,0150 0,0250 0,0380 0,0450
PATRONES(2)|| 0,5 ppm 1 ppm 1,5 ppm 2 ppm
0,015 0,03 0,045 0,061
ABS. 0,014 0,033 0,044 0,061
0,016 0,033 0,046 0,058
ABS. PROM. 0,0150 0,0320 0,0450 0,0600

Tabla 58. Valores de absorbancia de los patrones de oro

A continuacion se presentan las graficas correspondientes.
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CURVA PATRON (1) CURVA PATRON (2)
0,05 - 0,07 -
0,04 - 0,067

< < 0,05 -

: :

Z 0,03 - Z 0,04 1

2 i

$ 0,02 - B 3 003 1

2 y =0,0206x+ 0,005 2 0,02 | y = 0,0296x + 0,001
0,01 - R? = 0,9883 001 | R? = 0,9974
0,00 T T T T 1 0,00 T T T T 1

0 05 1 15 2 25 0 05 1 15 2 25
CONCENTRACION (ppm) CONCENTRACION (ppm)

Figura 26. Curvas patrones para la determinacién de oro

Los resultados obtenidos de absorbancia y concentracion se presentan en la
Tabla 59.
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MUESTRAS T. (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONC.1(ppm) CONC.Z2(ppm)
A 0,002 0,003 0,002 0,0023 0,00 0,45
2 0,005 0,006 0,006 0,0057 0,32 1,58
3 0,007 0,006 0,006 0,0063 0,65 1,80
4 0,006 0,006 0,006 0,0060 0,49 1,69
5 0,008 0,008 0,007 0,0077 1,29 2,25
6 0,005 0,005 0,005 0,0050 0,00 1,35
c1 8 0,003 0,003 0,003 0,0030 0,00 0,68
10 0,006 0,007 0,007 0,0067 0,81 1,91
12 0,008 0,009 0,007 0,0080 1,46 2,36
16 0,009 0,009 0,009 0,0090 1,94 2,70
20 0,006 0,006 0,006 0,0060 0,49 1,69
24 0,006 0,006 0,006 0,0060 0,49 1,69
V2 0,006 0,008 0,007 0,0070 0,97 2,03
2 0,008 0,009 0,01 0,0090 1,94 2,70
3 0,012 0,011 0,009 0,0107 2,75 3,27
4 0,011 0,011 0,011 0,0110 2,91 3,38
5 0,012 0,012 0,012 0,0120 3,40 3,72
6 0,012 0,011 0,013 0,0120 3,40 3,72
c2 8 0,012 0,012 0,012 0,0120 3,40 3,72
10 0,011 0,011 0,011 0,0110 2,91 3,38
12 0,01 0,011 0,012 0,0110 2,91 3,38
16 0,011 0,011 0,011 0,0110 2,91 3,38
20 0,009 0,009 0,009 0,0090 1,94 2,70
24 0,009 0,01 0,01 0,0097 2,27 2,93
A 0,022 0,02 0,021 0,0210 7,767 6,76
1% 0,029 0,03 0,032 0,0303 12,30 9,91
3 0,038 0,036 0,036 0,0367 15,37 12,05
4 0,029 0,028 0,03 0,0290 11,65 9,46
5 0,027 0,029 0,027 0,0277 11,00 9,01
c3 6 0,029 0,027 0,028 0,0280 11,17 9,12
8 0,02 0,021 0,022 0,0210 7,77 6,76
10 0,018 0,016 0,018 0,0173 5,99 5,52
12 0,013 0,014 0,014 0,0137 4,21 4,28
16 0,014 0,014 0,014 0,0140 4,37 4,39
20 0,011 0,011 0,011 0,0110 2,91 3,38
24 0,012 0,013 0,013 0,0127 3,72 3,94
A 0,008 0,008 0,008 0,0080 1,46 2,36
1% 0,014 0,015 0,015 0,0147 4,69 4,62
3 0,022 0,022 0,022 0,0220 8,25 7,09
4 0,024 0,024 0,022 0,0233 8,90 7,55
5 0,024 | 0,0024 | 0,024 0,0168 5,73 5,34
ca 6 0,024 0,026 0,026 0,0253 9,87 8,22
8 0,024 0,025 0,025 0,0247 9,55 8,00
10 0,024 0,024 0,023 0,0237 9,06 7,66
12 0,021 0,021 0,021 0,0210 7,77 6,76
16 0,019 0,019 0,019 0,0190 6,80 6,08
20 0,017 0,019 0,018 0,0180 6,31 5,74
24 0,017 0,017 0,017 0,0170 5,83 5,41

CONTINUA PAGI

NA SIGUIENTE
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CONTINUA PAGINA ANTERIOR
MUESTRAS T. (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONC.1(ppm) CONC.Z(ppm) |
Y2 0,006 0,006 0,006 0,0060 0,49 1,69
1% 0,007 0,007 0,007 0,0070 0,97 2,03
3 0,012 0,012 0,012 0,0120 3,40 3,72
4 0,014 0,014 0,012 0,0133 4,05 4,17
5 0,015 0,013 0,017 0,0150 4,85 4,73
cs 6 0,014 0,013 0,012 0,0130 3,88 4,05
8 0,013 0,014 0,013 0,0133 4,05 4,17
10 0,013 0,014 0,012 0,0130 3,88 4,05
12 0,009 0,011 0,01 0,0100 2,43 3,04
16 0,009 0,01 0,01 0,0097 2,27 2,93
20 0,01 0,01 0,01 0,0100 2,43 3,04
24 0,01 0,009 0,009 0,0093 2,10 2,82

Tabla 59. Valores de absorbancia y concentracion de Au en muestras con
MIBK

Como se observa en la Tabla 59, se hizo un seguimiento mas continuo del
proceso de lixiviacion, tomando muestras durante 24 horas, cada cierto

tiempo preestablecido.

De la Tabla 59 podemos apreciar también que los valores de concentracién,
tuvieron cierto grado de similitud, a diferencia del ensayo anterior, donde los
resultados de la concentracion fueron menos precisos, pero, los resultados
no estan de acuerdo con lo esperado en el proceso de lixiviacién ya que para
todos los ensayos, la concentracion de oro en las muestras analizadas
disminuy6 conforme transcurrié el proceso, este hecho nos hace pensar en la
presencia de posibles interferencias que afectan el proceso de disolucién de

oro en la solucioén cianurada.
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« ENSAYO 3.

# Determinacidon de oro. En este ensayo se analizaron varias muestras,

cada una de ellas por duplicado, para observar el grado de precision

entre cada una de las concentraciones reportadas.

PATRONES(1) || 0,5 ppm 1ppm 1,5 ppm 2 ppm
0,019 0,032 0,047 0,06

ABS. 0,019 0,031 0,048 0,062
0,019 0,033 0,049 0,064

ABS. PROM. 0,0190 0,0320 0,0480 0,0620

Tabla 60. Valores de absorbancia de los patrones de oro

CURVA PATRON
0,07 -
0,06 -
é 0,05 -
< 0,04 -
§ 0,03 4 y = 0,029x + 0,004
2 0,02 - R? = 0,9986
0,01 -
0,00 : : : : ‘
0 0,5 1 15 2 2,5
CONCENTRACION (ppm)

Figura 27. Curva patron para la determinacion de oro

La Tabla 60 y la Figura 27, muestran los valores de absorbancia de los

patrones y la curva patron respectivamente.
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Los datos obtenidos para la concentracion y absorbancia de las muestras se
reportan en las tablas 61 y 62.

MUESTRAS TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.
4 0,007 0,007 0,007 0,0070 1,03
8 0,008 0,008 0,009 0,0083 1,49
¢l 16 0,006 0,007 0,007 0,0067 0,92
24 0,008 0,007 0,007 0,0073 1,15
4 0,011 0,011 0,012 0,0113 2,53
8 0,014 0,016 0,013 0,0143 3,56
c2 16 0,016 0,014 0,015 0,0150 3,79
24 0,015 0,015 0,015 0,0150 3,79
4 0,033 0,033 0,031 0,0323 9,77
8 0,033 0,034 0,033 0,0333 10,11
c3 16 0,035 0,033 0,033 0,0337 10,23
24 0,034 0,033 0,033 0,0333 10,11
4 0,04 0,04 0,041 0,0403 12,53
ca 8 0,042 0,041 0,042 0,0417 12,99
16 0,044 0,042 0,042 0,0427 13,33
24 0,04 0,041 0,041 0,0407 12,64
4 0,019 0,02 0,019 0,0193 5,29
8 0,02 0,02 0,02 0,0200 5,52
s 16 0,021 0,021 0,021 0,0210 5,86
24 0,02 0,021 0,02 0,0203 5,63
4 0,013 0,014 0,013 0,0133 3,22
8 0,012 0,013 0,014 0,0130 3,10
co 16 0,011 0,012 0,015 0,0127 2,99
24 0,013 0,012 0,012 0,0123 2,87

Tabla 61. Valores de absorbancia y concentracién de Au en muestras con
MIBK
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MUESTRAS TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.
4 0,005 0,007 0,007 0,0063 0,80
c1 8 0,006 0,007 0,006 0,0063 0,80
16 0,006 0,007 0,006 0,0063 0,80
24 0,007 0,005 0,006 0,0060 0,69
4 0,015 0,016 0,015 0,0153 3,91
8 0,014 0,015 0,015 0,0147 3,68
c2 16 0,016 0,013 0,013 0,0140 3,45
24 0,015 0,016 0,013 0,0147 3,68
4 0,032 0,032 0,031 0,0317 9,54
8 0,035 0,034 0,035 0,0347 10,57
3 16 0,034 0,033 0,033 0,0333 10,11
24 0,034 0,033 0,033 0,0333 10,11
4 0,042 0,041 0,041 0,0413 12,87
8 0,041 0,041 0,041 0,0410 12,76
c4 16 0,04 0,04 0,042 0,0407 12,64
24 0,04 0,04 0,038 0,0393 12,18
4 0,019 0,02 0,019 0,0193 5,29
8 0,023 0,023 0,023 0,0230 6,55
5 16 0,023 0,023 0,023 0,0230 6,55
24 0,022 0,023 0,023 0,0227 6.44

Tabla 62. Valores de absorbancia y concentracién de Au en muestras con
MIBK (Duplicado)

Como se aprecia en los datos reportados para la concentracion de oro en las
dos tablas 61 y 62, en este ensayo, se logro obtener una replica de la
experiencia con un alto grado de similitud; la gran diferencia en relacion a los
ensayos anteriores consistio, en el tiempo de toma de las muestras, ya que
en esta experiencia las muestras fueron tomadas de manera mas espaciada

durante un periodo de 24 horas.

A pesar de ello, y aunque los resultados que arrojé el ensayo fueron bastante
confiables, podemos observar en las tablas 61 y 62 que la concentracion de
oro, determinada para las diferentes muestras permanecen casi constantes

con el transcurso del tiempo lo cual hace evidente la presencia de agentes
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externos que imposibilitan la disolucién del oro en la solucién cianurada o la

ineficiencia de la técnica de extraccion mediante solventes organicos.

Haciendo un analisis de manera general del método de extraccion con
solventes, a partir de los datos obtenidos en todos los ensayos, pudimos
comprobar el bajo grado de confiabilidad que ofrece, pues no se observa
reproducibilidad en los resultados, salvo en el ensayo tres de la lixiviacion
diagndstico, ademas, se presentan otro tipo de problema como son, la
dificultad en la estabilizacidon del equipo de absorcién atbmica en el momento
de analizar las muestras y el bajo rango de linealidad que presenta la grafica
patrén, lo cual hace mas arduo el analisis, ocasionando una pérdida
considerable de tiempo ya que se deben realizar las diluciones a cada una
de las muestras para lograr que éstas no se salgan del rango de la curva que
ofrece la mayor confiabilidad.

Por lo tanto se consider6 este método de analisis muy engorroso, debido a la
cantidad de tiempo que se debe emplear en la preparacion y analisis de la
muestra y la baja confiabilidad que nos proporciona.

4.2.2.2. Analisis de muestras cianuradas por A.A. empleando patrones

cianurados.

Una vez descartado el anadlisis de muestras cianuradas mediante la
extraccion con solventes organicos, se empleo el analisis de muestras
cianuradas por espectrofotometria de absorcién atdmica utilizando patrones
cianurados. En la preparacion de dichos patrones se empled una solucién
cianurada de 1000 ppm, luego se median volimenes de 50 ml en varios
balones aforados y se le adicionaba a cada uno la cantidad requerida de

patrén de oro de 1000 ppm para obtener patrones entre 1y 15 ppm.
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El procedimiento empleado para el analisis de muestras cianuradas mediante
el empleo de patrones cianurados por absorcion atdomica se presenta

detalladamente en el anexo 9.

Inicialmente para esta etapa del proyecto se realizaron varias pruebas
preliminares que nos permitieron determinar la linealidad del método, el limite
de cuantificacion, limite de deteccion de los equipos, para de esta manera

estar mas seguros del analisis y de los resultados obtenidos.

A continuacién se muestra los resultados obtenidos en estas pruebas

preliminares.

» Adicion estandar.

Este método implica la adicién de uno o mas incrementos del mismo tamafo
de la solucion estandar a las alicuotas de la muestra. Es un trabajo previo

para la preparacion de materiales estandar.

A continuacion se presentan los resultados para los dos equipos de

absorcién atdmica que posee el laboratorio y a diferentes longitudes de onda.

* Equipo Buck Scientific. En este ensayo las condiciones del
equipo fueron una longitud de onda A=242,8nm y el Slit= 0,7, la
muestra empleada fue la C4 diluida 1:1. Los valores reportados por

el equipo se consignan en la Tabla 63.
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VALOR Blanco C4 C4+1lppmAu C4+2ppmAu C4+3ppmAu C4+4ppmAu C4+5ppmAu

0,2178 0,2382 0,2504 0,2788 0,3006 0,3287

0,2159 0,2374 0,2503 0,2748 0,2961 0,3304

0,214 0,2355 0,2548 0,2734 0,2982 0,332

0,2145 0,2364 0,2576 0,27 0,2965 0,334

0,2102 0,2375 0,2562 0,2725 0,3032 0,3306

0,2097 0,2387 0,2572 0,2728 0,3182 0,3244

ABS. 0,209 0,2406 0,2557 0,2739 0,3132 0,3269

0,2095 0,2394 0,2563 0,2732 0,3163 0,3276

0,2103 0,2403 0,2561 0,2764 0,3178 0,3239

0,2094 0,2385 0,2563 0,2751 0,3089 0,3297

0,2118 0,257 0,2781 0,3118 0,3244

0,2138 0,2714 0,3089 0,328

0,2123 0,3058 0,3276

PROMEDIO 0,2122 0,2383 0,2564 0,2742 0,3073 0,3283
Tabla 63. Resultados de absorbancia adicion estandar muestra C4

A=242.8nm

En la Figura 28 podemos observar la linealidad que presenta el método de

adicion estandar empleandole equipo de absorcion atomica Buck Scientific a

una longitud de onda A=242,8nm.

ABSORBANCIA

0,34 4

0,32 4

0,30 4

0,28 4

0,26 4

ADICION ESTANDARD

y =0,023x +0,2119
R?=0,9923

CONCENTRACION (ppm)

Figura 28. Adicidn estandar equipo Buck Scientific A=242,8nm
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Se realizd otra prueba de adicion estandar, en ella se vario la longitud de

onda en el equipo, empleando una longitud de onda A=267,6nm; el resto de

parametros permanecieron constantes. Los resultados obtenidos se reportan

en la Tabla 64. La Figura 29 corresponde a los datos consignados en la

Tabla 64.
VALOR Blanco C4 [C4+1ppmAu]|C4+2ppmAu|C4+3ppmAu|C4+4ppmAu| C4+5ppmAu
0,1351 0,1498 0,1526 0,1755 0,1932 0,2005
0,1343 0,1513 0,1531 0,1768 0,1942 0,2022
0,131 0,1521 0,1535 0,1812 0,1931 0,2028
0,1329 0,149 0,1528 0,1787 0,1911 0,2045
ABS. 0,1325 0,1472 0,1549 0,1786 0,1898 0,2063
0,1325 0,1403 0,1651 0,1759 0,192 0,2034
0,1319 0,1448 0,1629 0,176 0,1918 0,208
0,1324 0,1413 0,1629 0,175 0,1899 0,2038
0,1303 0,1457 0,1651 0,1792 0,1893 0,206
0,1321 0,1443 0,1621 0,1776 0,1885
PROMEDIO 0,1325 0,1466 0,1585 0,1775 0,1913 0,2042
Tabla 64. Resultados de absorbancia adiciéon estandar muestra C4

A=267,6nm

ABSORBANCIA
o
_\
o

ADICION ESTANDARD

y=0,0146x + 0,1319
R? = 0,9969

2 3 4
CONCENTRACION (ppm)

5

Figura 29. Adicién estandar equipo Buck Scientific A= 267,6nm
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De las figuras 28 y 29 podemos apreciar claramente que, el mayor factor de

correlaciéon R? se presenta cuando el equipo de absorcién atémica se trabaja

a una longitud de onda A= 267,6nm; esto significa que bajo estas condiciones

se presenta una mayor linealidad, lo que nos proporciona mayor precision en

los result

desconoci

ados al
das.

momento de analizar muestras con concentraciones

Equipo Perkin Elmer. Para esta prueba las condiciones del

equipo fueron una longitud de onda A=242,8nm y el Slit= 0,7, la

muestra empleada fue la C4 diluida 1:1. La Tabla 65 reporta los

datos de absorbancia y concentracion de las diferentes adiciones,

los cuales se emplearon para elaborar la Figura 30.

VALOR Blanco C4 C4+1ppmAu C4+2ppmAu C4+3ppmAu C4+4ppmAu C4+5ppmAu
0,098 0,106 0,118 0,13 0,138 0,153
0,098 0,106 0,119 0,129 0,139 0,153
0,099 0,106 0,119 0,128 0,142 0,151
0,098 0,107 0,118 0,129 0,141 0,152
ABS. 0,097 0,107 0,117 0,129 0,139 0,152
0,099 0,107 0,117 0,129 0,142 0,153
0,098 0,105 0,118 0,13 0,142 0,153
0,098 0,105 0,119 0,127 0,141 0,154
0,098 0,107 0,12 0,128 0,14 0,153
0,099 0,106 0,118 0,129 0,139 0,152
PROMEDIO 0,0982 0,1062 0,1183 0,1288 0,1403 0,1526
Tabla 65. Resultados de absorbancia adicion estandar muestra C4

A=242,8nm
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Figura 30. Adicion estandar equipo Perkin EImer A=242,8nm

0,16 q

0,15 4

0,14

0,13 4

0,12 4

ABSORBANCIA

0,11
014

0,09 4

0,08

ADICION ESTANDARD

R? = 0,997

y=0,011x + 0,0966

CONCENTRACION

De igual manera se realiz6 otra prueba de adicion estandar, en ella se vario

la longitud de onda del equipo, empleando A=267,6nm; sin variar los demas

parametros. Los resultados obtenidos se reportan en la Tabla 66 y la Figura

31 respectivamente.

VALOR Blanco C4 C4+1ppmAu C4+2ppmAu C4+3ppmAu C4+4ppmAu C4+5ppmAu
0,053 0,065 0,07 0,076 0,084 0,092
0,055 0,065 0,069 0,076 0,084 0,091
0,057 0,064 0,07 0,076 0,083 0,09
0,055 0,064 0,069 0,077 0,083 0,092
ABS. 0,055 0,065 0,07 0,075 0,083 0,09
0,055 0,064 0,069 0,076 0,082 0,09
0,054 0,065 0,071 0,078 0,084 0,089
0,055 0,065 0,07 0,076 0,082 0,089
0,055 0,064 0,07 0,076 0,083 0,091
0,055 0,065 0,07 0,076 0,083 0,09
PROMEDIO 0,0549 0,0646 0,0698 0,0762 0,0831 0,0904
Tabla 66. Resultados de absorbancia adicion estandar muestra C4

A=267,6nm
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ADICION ESTANDARD

ABSORBANCIA

y = 0,0068x + 0,0561
R? = 0,9945

0,05 T T T T T T 1
0 1 2 3 4 5 6

CONCENTRACION (ppm)

Figura 31. Adicion estandar equipo Perkin EImer A=267,6nm

Como se aprecia en las Figuras 30 y 31, para el equipo Perkin Elmer
presenta una mayor linealidad y factor de correlacion R?, a una longitud de
onda A=242,8nm.

Todo esto nos permite concluir que las mejores condiciones de operaciéon de
los equipos se presentan cuando se trabaja a una longitud de onda
A=267,6nm, para el equipo de absorcion atdomica Buck Scientific y

A=242,8nm para el equipo Perkin Elmer.
» Linealidad del método.

Se realiz6 esta prueba preparando patrones desde 0,3 hasta 15 ppm con el
fin de determinar de que manera se afecta la linealidad con el aumento de la
concentracion de las muestras patrones y ademas con el objetivo de que las
concentraciones de las muestras problema caigan en este rango evitando
asi la realizacion de diluciones, las cuales conllevan a error. Los resultados
obtenidos se presentan en la Tabla 67, la Figura 32 nos muestra la grafica

correspondiente.
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0,3ppm Au || 1ppm Au | 2ppm Au || 3ppm Au || 4ppm Au || 5ppm Au || 6ppm Au || 7ppm Au || 10ppm Au ([12,5ppm Au|l 15ppm Au
0,0119 | 0,0395 | 0,0716 | 0,1095 | 0,1415 | 0,1716 | 0,2109 | 0,2447 | 0,3384 | 0,4042 | 0,4866
0,0125 | 0,0401 | 0,0721 | 0,1084 | 0,1416 | 0,1747 | 0,2113 | 0,2435 | 0,3375 | 0,4026 | 0,4886
0,0123 | 0,04 | 0,072 | 0,1086 | 0,1416 | 0,1726 | 0,211 | 0,245 | 0,3376 | 0,4024 | 0,488
0,0118 | 0,0402 | 0,0723 | 0,1083 | 0,1415 | 0,176 | 0,2122 | 0,2433 | 0,3373 | 0,4013 | 0,4873
0,0116 | 0,0406 | 0,0732 | 0,1099 | 0,1416 | 0,1756 | 0,2112 | 0,2454 | 0,3342 | 0,3994 | 0,4876
0,0126 | 0,0398 | 0,0734 | 0,1123 | 0,1404 | 0,1777 | 0,2117 | 0,244 | 0,3321 | 0,405 | 0,4968
0,0123 | 0,0403 | 0,0742 | 0,1118 | 0,1393 | 0,1759 | 0,2115 | 0,244 | 0,3342 | 0,4013 | 0,493
0,0124 | 0,0408 | 0,0744 | 0,1101 | 0,1402 | 0,1756 | 0,2137 | 0,2454 | 0,3359 | 0,4018 | 0,495
0,0126 | 0,041 | 0,0748 | 0,1115 | 0,1396 | 0,1755 | 0,2133 | 0,2423 | 0,3334 | 0,4062 | 0,4942
0,0122 | 0,0403 || 0,0731 | 0,1100 | 0,1408 | 0,1750 | 0,2119 | 0,2442 | 0,3356 | 0,4027 | 0,4908

Tabla 67. Valores de absorbancia patrones de oro Buck Scientific A=242,8nm

ABSORBANCIA

LINEALIDAD DEL METODO

y =0,0321x + 0,0113
R? = 0,9985

2 4
CONCENTRACION (ppm)

6 8

10

12 14

16

Figura 32. Linealidad del método equipo Buck Scientific A=242,8nm
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0,3ppm Au || Ippm Au | 2ppm Au || 3ppm Au || 4ppm Au | Sppm Au || 6ppm Au | 7ppm Au || 10ppm Au || 12,5ppm Au 15ppm Au
0,0081 | 0,0231 | 0,043 | 0,0648 | 0,0845 | 0,1043 | 0,1251 | 0,1464 | 0,2037 0,2433 0,2928
0,0073 | 0,0229 | 0,0423 | 0,0649 | 0,0852 | 0,103 | 0,1256 | 0,1465 | 0,2038 0,2437 0,2939
0,0076 | 0,0232 | 0,042 | 0,0647 | 0,0839 | 0,1028 | 0,1232 | 0,1456 | 0,2048 0,2426 0,2938
0,0076 | 0,0233 | 0,0419 [ 0,0641 | 0,0827 | 0,1026 | 0,1254 | 0,1468 | 0,2038 0,2447 0,2941
0,0225 | 0,0425 | 0,0648 | 0,0825 | 0,1036 | 0,1248 | 0,1462 | 0,2045 0,2428 0,2937

0,0226 | 0,0449 | 0,0633 | 0,0844 | 0,1045 | 0,126 | 0,1452 | 0,2054 0,2447 0,2924

0,0229 | 0,0446 | 0,0625 | 0,0842 | 0,1037 | 0,1266 | 0,145 | 0,2041 0,2461 0,2944

0,0235 | 0,0434 | 0,0621 | 0,085 | 0,1039 | 0,1258 | 0,1451 | 0,2021 0,2449 0,2956

0,0233 | 0,0432 | 0,0634 | 0,0853 | 0,1044 | 0,1262 | 0,1457 | 0,2035 0,2455 0,2942

0,0232 | 0,0448 | 0,0639 | 0,0852 | 0,1041 0,145 | 0,2033 0,2468 0,2944

| 0,0077 | 0,0231 | 0,0433 | 0,0639 | 0,0843 | 0,1037 | 0,1255 | 0,1458 | 0,2039 0,2445 0,2939

Tabla 68. Valores de absorbancia patrones de oro Buck Scientific A=267,6nm

ABSORBANCIA

LINEALIDAD DEL METODO

y =0,0194x + 0,0055

R? = 0,9989

4
CONCENTRACION (ppm)

6

8 10

12 14

16

Figura 33. Linealidad del método equipo Buck Scientific A=267,6nm

Podemos observar claramente en las figuras 32 y 33, la alta linealidad que

presenta el analisis con el empleo de patrones cianurados, logrando factores

de correlacion R2 = 0.9985 para una longitud de onda A=242,8nm y R2 =

0.9989 para A=267,6nm. Como se aprecia no existe una diferencia

significativa entre los dos valores obtenidos, o que nos permite emplear
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indistintamente cualquiera de las longitudes de onda durante el analisis de

las muestras problema.

» Determinacion del limite de deteccion y cuantificacion.

Se realiz6 esta prueba para determinar el limite de deteccion y cuantificacion

del equipo de absorcion atémica Buck Scientific.

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 69 y la Figura 34.

PATRON (ppm) |[ ABS. PROM.

0 0

1 0,004
2,5 0,01

5 0,0183
7,5 0,0283
10 0,039
12,5 0,0486

Tabla 69. Absorbancia promedio patrones de oro
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CURVA PATRON

0,06

0,05

0,04 4

0,03

ABSORBANCIA

0,02
y = 0,0039x - 0,0001

R® = 0,9991
0,01

0 2 4 6 8 10 12 14
CONCENTRACION (ppm)

Figura 34. Curva patron para la determinacion de oro
A continuacion calculamos las absorbancias de los blancos, soluciones de

cianuro y agua que se emplearon, para comparar las dos soluciones y

determinar otros parametros.
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AGUA CIANURO

0 0

0 0
0,002 0

0 0
0,002 -0,001
0,001 -0,001
0,001 -0,001
0,001 0
0,001 0
0,001 -0,001
0,001 -0,001
0,002 0
0,002 0
0,002 -0,001
0,002 0
0,002 0
0,003 -0,001
0,002 -0,001
0,002 -0,001
0,002 -0,001
0,002 -0,001
0,003 0
0,003 -0,001
0,002 0
0,003 -0,001

Tabla 70. Absorbancia de los blancos

A partir de los datos obtenidos en la Tabla 70 calculamos los limites de

deteccion y cuantificacidon del equipo, como se aprecia en la Tabla 71.

SOLUCION AGUA CIANURO
[ JAu (ppm) 0,2564 0,156
DESVEST 0,0009 0,0005
LIM. DETEC. 0,6923 0,3910
LIM.CUANT. 2,3076 1,3035

Tabla 71. Limite de deteccion y cuantificacion equipo Buck Scientific
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Podemos apreciar que se presento un valor mas bajo de los limites de
deteccion y cuantificacion en la solucion cianurada, lo cual la hace mas

conveniente para el analisis.

» Calculo de la concentracién de oro.

Se realizé inicialmente el calculo de la concentracién de dos muestras, C1y
C4, las cuales presentan tenores de oro diferentes. Este calculo se realizé
empleando los dos equipos de absorcién atdbmica existentes en el laboratorio
y a longitudes de onda diferentes, de esta manera se evalud si existian
diferencias significativas en cuanto al empleo de un equipo en particular y al

empleo una longitud de onda especifica.

* Equipo Perkin Elmer. Se empled este equipo a una longitud de
onda de A=267,6nm, y Slit = 0,7. Los resultados de absorbancia
obtenidos para los patrones empleados se muestran en la Tabla

72 y la gréafica correspondiente se presenta en la Figura 35.

1ppm Au 2ppm Au 3ppm Au 4ppm Au S5ppm Au | 6ppm Au 7ppm Au | 10ppm Au | 12,5ppm Au
0,008 0,015 0,021 0,028 0,036 0,043 0,05 0,071 0,088
0,008 0,014 0,022 0,029 0,037 0,043 0,049 0,07 0,088
0,008 0,015 0,021 0,029 0,036 0,043 0,05 0,07 0,089
0,008 0,014 0,021 0,029 0,036 0,043 0,049 0,071 0,087
0,008 0,0145 | 0,0213 | 0,0288 | 0,0363 0,043 0,0495 | 0,0705 0,088

Tabla 72. Valores de absorbancia patrones de oro
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CURVA PATRON

< 0,08 -
g
< 0,06 -
i
2 0,04 4 y =0,007x + 0,0008
2 0,02 R?=0,9999
0 T T T T T T !

0 2 4 6 8 10 12 14
CONCENTRACION (ppm)

Figura 35. Curva patrdn para la determinacion de oro

La Tabla 73 muestra los valores de absorbancia y concentracion de las dos

muestras empleadas.

MUESTRAS ABS. ABS.PROM. | CONC.(ppm)
0,011
C1 0,012 0,0113 1,5
0,011
0,056
C41:1 0,055 0,0553 15,57
0,055

Tabla 73. Valores de absorbancia y concentracién muestras

 Equipo Buck Scientific. Este equipo se empleo a una longitud
de onda A=242,8nm y Slit = 0,7. La Tabla 74 muestra los
resultados de absorbancia obtenidos para los patrones
empleados en la prueba. Con los datos reportados se realizo la

curva patrén de la Figura 36.
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0,3ppm Au 1ppm Au 2ppm Au 3ppm Au 4ppm Au 5ppm Au 6ppm Au 7ppm Au
0,004 0,014 0,026 0,038 0,051 0,063 0,076 0,086
0,005 0,014 0,026 0,038 0,05 0,061 0,075 0,087
0,004 0,015 0,026 0,037 0,05 0,062 0,074 0,087
0,004 0,014 0,026 0,038 0,05 0,062 0,075 0,086
0,004 0,014 0,026 0,038 0,049 0,062 0,074 0,085
0,0042 0,0142 0,026 0,0378 0,05 0,062 0,0748 0,0862

Tabla 74. Valores de absorbancia patrones de oro

CURVA PATRON

CONCENTRACION (ppm)

0,1 -
< 0,08 -
O
Z 0,06 1
i
S 0,04 - y =0,0122x + 0,0013
m 2 _
< 002 - R? = 0,9997
O T T T 1
0 2 4 6 8

Figura 36. Curva patron para la determinacion de oro

La Tabla 75 presenta los valores de absorbancia y concentracion obtenidos.

MUESTRAS

ABS.

ABS.PROM.

CONC.(ppm)

0,018

C1

0,017

0,02

0,02

0,019

1,45

0,095

C4 11

0,094

0,093

0,094

0,094

15,197

Tabla 75. Valores de absorbancia y concentracién muestras
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Como se observa en las tablas 74 y 75, se obtuvieron valores muy similares
en las concentraciones de las muestras analizadas; obteniéndose una mayor
diferencia en la muestra C4 debido fundamentalmente a la alta concentracion
que presenta, mientras que para la muestra C1 la diferencia no es

significativa debido su baja concentracion.

Estos resultados nos permiten el empleo de cualquiera de los equipos de
absorcién atoémica, ya que bajo estas condiciones de trabajo nos arrojan

practicamente los mismos resultados.

» Determinacion de la concentracion de oro en muestras cianuradas.

Empleando patrones cianurados se procedid a analizar las muestras

provenientes de la cianuracion en botella y la cianuracion diagnaostico.

El mineral empleado en estos procesos de cianuracion fue sometido
previamente a un proceso de pulverizacién alcanzando tamanos de particula
de 100 y 200 mallas.

e Cianuracion diagnostico. Se empleo inicialmente mineral de
100 mallas para la prueba y el equipo de absorcidn atomica
Perkin Elmer a una longitud de onda de A=267,6nm. Los
resultados de absorbancia obtenidos para los patrones se

muestran en la Tabla 76.
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PATRONES 1 ppm 2,5 ppm 5 ppm 7,5ppm || 10 ppm || 12,5ppm| 15ppm
0,007 0,016 0,032 0,049 0,062 0,079 0,091
ABS. 0,008 0,016 0,031 0,047 0,062 0,078 0,09
0,007 0,016 0,031 0,048 0,06 0,079 0,09
0,007 0,016 0,031 0,048 0,061 0,078 0,091

ABS.PROM. || 0,0073 0,016 0,0313 0,048 0,0613 0,0785 0,0905

Tabla 76. Valores de absorbancia patrones de oro

La Figura 37 muestra la curva patron obtenida a partir de los datos de la

Tabla 76.

0,10 -
0,09 -
0,08 -
0,07
0,06 -
0,05 -
0,04
0,03 -
0,02
0,01

ABSORBANCIA

CURVA PATRON

y =0,006x + 0,0014

R2=0,9988

0,00

6

CONCENTRACION (ppm)

10

12

14 16 18

Figura 37. Curva patron para la determinacion de oro

A continuacién en las tablas 77 y 78 se muestran los valores de absorbancia

y concentracion tanto de las muestras originales como de los duplicados de

las muestras analizadas.
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MUESTRAS]|| TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO|| CONCENT.(ppm)
4 0,011 | 0,011 | 0,012 | 0,011 0,0113 1,64
8 0,012 | 0,011 | 0,012 | 0,012 | 0,0118 1,73
c1 16 0,013 | 0,012 | 0,012 | 0,012 | 0,0123 1,81
24 0,009 | 0,01 | 0,011 | 0,01 0,0100 1,43
4 0,012 | 0,012 | 0,013 | 0,012 | 0,0123 1,81
8 0,041 | 0,042 | 0,043 | 0,043 | 0,0423 6,81
= 16 NO HAY MUESTRA
24 0,036 | 0,034 | 0,035 | 0,035 | 0,0350 5,60
4 0,084 | 0,085 | 0,085 | 0,085 | 0,0848 13,89
8 0,087 | 0,087 | 0,086 | 0,086 | 0,0865 14,18
= 16 0,085 | 0,085 | 0,084 | 0,084 | 0,0845 13,85
24 0,074 | 0,074 | 0,073 | 0,073 | 0,0735 12,02
4 0,071 | 0,07 | 0,07 | 0,07 | 0,0703 11,48
8 0,073 | 0,072 | 0,072 | 0,072 | 0,0723 11,81
c4 16 0,076 | 0,078 | 0,077 | 0,077 | 0,0770 12,60
24 0,067 | 0,065 | 0,066 | 0,065 | 0,0658 10,73
4 0,04 0,04 0,04 0,04 0,0400 6,43
8 0,042 | 0,042 | 0,043 | 0,043 | 0,0425 6,85
c 16 0,045 | 0,045 | 0,046 | 0,046 | 0,0455 7,35
24 0,044 | 0,044 | 0,045 | 0,045 | 0,0445 7,18
4 NO HAY MUESTRA
8 0,025 | 0,025 | 0,025 | 0,025 | 0,0250 3,93
co 16 0,024 | 0,024 | 0,024 | 0,024 | 0,0240 3,77
24 0,026 | 0,027 | 0,025 | 0,026 | 0,0260 4,10

Tabla 77. Valores de absorbancia y concentracion de oro
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MUESTRAS|| TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO | CONCENT.(ppm)

4 0,012 10,012 0,013] 0,013 [ 0,0125 1,85
8 NO HAY MUESTRA

et 16 0,016 | 0,017 | 0,017 | 0,016 | 0,0165 2,52
24 0,011 [ 0,011 [ 0,009 [ 0,01 0,0103 1,48
4 0,084 | 0,084 [ 0,083 [ 0,084 | 0,0838 13,73

e 8 0,089 | 0,088 | 0,089 | 0,088 | 0,0885 14,52
16 0,086 | 0,086 | 0,086 | 0,086 | 0,086 14,10
24 0,085 [ 0,084 | 0,084 | 0,084 | 0,0843 13,81
4 0,065 | 0,065 [ 0,065 | 0,065 | 0,0650 10,60

- 8 0,072 | 0,072 | 0,072 | 0,072 | 0,0720 11,77
16 0,073 | 0,074 | 0,072 | 0,072 | 0,0728 11,89
24 0,065 | 0,065 | 0,064 | 0,064 | 0,0645 10,52
4 0,054 | 0,055 [ 0,055 | 0,055 | 0,0548 8,89

c 8 0,065 | 0,065 | 0,065 | 0,065 | 0,0650 10,60
16 0,062 | 0,064 | 0,064 | 0,062 | 0,0630 10,27
24 0,044 [ 0,045 | 0,044 | 0,044 | 0,0443 7,14

Tabla 78. Valores de absorbancia y concentracién de oro (Duplicado)

De las tablas 77 y 78 se observa que la unica muestra que presentd una

diferencia considerable y que puede llevar a errores enormes fue la muestra

C5; en cuanto a las demas muestras los las diferencias no son del todo

significativas y se encuentran dentro del mismo rango. Esta prueba también

se realiz6 empleando mineral tamizado de malla 200 y analizando muestras

de manera mas continua durante un periodo de 24 horas. Los resultados se

muestran en la Tabla 79.
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MUESTRAS| TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.(ppm)

172 0,068 | 0,067 | 0,067 0,0673 10,99

3 0,06 | 0,059 | 0,059 0,0593 9,66

4 0,047 | 0,048 | 0,047 0,0473 7,66

5 0,051 0,05 | 0,051 0,0507 8,21

6 0,046 | 0,046 | 0,045 0,0457 7,38

8 0,049 0,05 | 0,048 0,0490 7,93

== 10 0,063 | 0,063 | 0,062 0,0627 10,21
12 0,047 | 0,047 | 0,047 0,0470 7,60

14 0,062 | 0,062 | 0,063 0,0623 10,16

16 0,044 | 0,044 | 0,043 0,0437 7,04

20 0,039 | 0,038 | 0,038 0,0383 6,16

24 0,039 | 0,039 | 0,038 0,0387 6,21

12 0,03 0,03 0,03 0,0300 4,77

4 0,049 | 0,048 | 0,047 0,0480 7,77

5 0,063 | 0,062 | 0,062 0,0623 10,16

6 0,066 | 0,066 | 0,067 0,0663 10,82

8 0,064 | 0,065 | 0,066 0,0650 10,60

s 10 0,078 | 0,077 | 0,079 0,0780 12,77
12 0,067 | 0,067 | 0,067 0,0670 10,93

16 0,064 | 0,065 | 0,066 0,0650 10,60

20 0,066 | 0,067 | 0,065 0,0660 10,77

24 0,044 | 0,044 | 0,044 0,044 7,10

172 0,045 | 0,045 | 0,047 0,0457 7,38

3 0,04 | 0,038 | 0,039 0,039 6,27

4 0,055 | 0,056 | 0,058 0,0563 9,16

6 0,042 | 0,042 | 0,043 0,0423 6,82

8 0,055 | 0,055 | 0,055 0,0550 8,93

= 10 0,052 | 0,052 | 0,052 0,0520 8,43
12 0,04 | 0,041 | 0,041 0,0407 6,54

16 0,042 | 0,042 | 0,042 0,0420 6,77

20 0,045 | 0,046 | 0,046 0,0457 7,38

24 0,037 | 0,036 | 0,035 0,0360 5,77

Tabla 79.Valores de absorbancia y concentracién de Au 200 mallas Ty

Se observa claramente en la Tabla 79, que los resultados obtenidos con un
mineral mas fino (malla 200), discrepan un poco de los resultados logrados
con mineral mas grueso (malla 100). Ademas podemos observar que la
lixiviacion del mineral se realiza durante las primeras horas del proceso,

tiempo des pues el oro lixiviado parece retornar al mineral.
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La causa de esta redisolucion del oro se puede deber a la presencia de

arcillas, las cuales actuan desfavorablemente en el proceso de cianuracion

enmascarando las particulas de oro y por consiguiente inhibiendo el proceso;

en algunos casos algunas arcillas pueden lograr que el oro ya disuelto se

precipite y de esta manera se vea disminuido el porcentaje de disolucion.

Cianuraciéon en botella. Esta prueba se realiz6 con un mineral

de malla 200, se realiz6 por duplicado para algunas muestras,

empleando los mismos patrones de la cianuracion diagnostico y

las mismas condiciones en el equipo.

Los resultados se presentan en las tablas 80 y 81.

MUESTRAS || TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO | CONCENT.(ppm)
2 0,057 [ 0,057 | 0,056 0,0567 9,21
4 0,074 | 0,073 | 0,073 0,0733 11,99
8 0,087 | 0,086 | 0,087 0,0867 14,21
Cc3 14 0,07 0,07 0,071 0,0703 11,49
36 0,108 | 0,108 | 0,107 0,1077 17,71
84 0,082 | 0,081 | 0,081 0,0813 13,32
96 0,055 | 0,056 | 0,056 0,0557 9,04

CONTINUA PAGINA SIGUIENTE
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CONTINUA PAGINA ANTERIOR

MUESTRAS || TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO | CONCENT.(ppm)

2 0,065 | 0,065 | 0,064 0,06 10,54
4 0,076 | 0,078 | 0,078 0,08 12,66
8 0,076 | 0,076 | 0,076 0,08 12,43
14 0,085 | 0,085 | 0,083 0,08 13,82

o 19 0,099 | 0,098 0,1 0,10 16,27
36 0,114 | 0,112 | 0,11 0,11 18,43
60 0,083 | 0,082 | 0,081 0,08 13,43
84 0,111 | 0,109 | 0,108 0,11 17,99
96 0,068 | 0,069 | 0,069 0,07 11,21
2 0,019 | 0,019 | 0,019 0,02 2,93
4 0,037 | 0,038 | 0,032 0,04 5,71
8 0,04 0,04 0,04 0,04 6,43
14 0,034 | 0,034 | 0,034 0,03 5,43

o 20 0,032 | 0,03 | 0,03 0,03 4,88
37 0,031 | 0,031 | 0,031 0,03 4,93
61 0,03 0,03 0,03 0,03 4,77
84 0,032 | 0,03 | 0,031 0,03 4,93

Tabla 80. Valores de absorbancia y concentracion de oro
MUESTRAS | TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.

2 0,06 0,06 [ 0,061 0,0603 9,82
4 0,065 | 0,065 | 0,065 | 0,0650 10,60
8 0,066 | 0,065 | 0,066 | 0,0657 10,71

c3 19 0,06 | 0,059 [ 0,06 0,0597 9,71
36 0,058 | 0,058 | 0,057 | 0,0577 9,38
60 0,057 | 0,058 | 0,058 | 0,0577 9,38
84 0,054 | 0,054 | 0,055 | 0,0543 8,82
2 0,051 [ 0,051 [ 0,05 0,0507 8,21
4 0,041 | 0,042 | 0,04 0,0410 6,60
8 0,051 | 0,051 | 0,05 0,0507 8,21
14 0,056 | 0,054 | 0,054 | 0,0547 8,88

c4 19 0,057 | 0,057 | 0,058 | 0,0573 9,32
36 0,057 | 0,058 | 0,057 | 0,0573 9,32
60 0,061 | 0,061 | 0,06 0,0607 9,88
84 0,063 | 0,064 | 0,064 | 0,0637 10,38
96 0,065 | 0,066 | 0,066 | 0,0657 10,71

Tabla 81. Valores de absorbancia y concentracién de oro (Duplicado)
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De los valores obtenidos de concentracion de oro en la prueba de
cianuraciéon en botella podemos apreciar como aumentan los valores a
medida que aumenta el tiempo, aproximadamente hasta las 36 horas, a partir
de este momento se observa como los valores en la concentracién empiezan

a disminuir.

» Porcentaje de disolucion de oro a diferentes mallas.

Se estudio el proceso de cianuracion a distintas mallas, 100 y 200 Ty, con el
fin de determinar a que tamafno de particula se presenta la mejor disolucion

del oro.

Se realizaron pruebas de cianuracion por duplicado para cada uno de los
tipos tecnolégicos de mena. Los datos obtenidos se reportan en las tablas 82
y 83, y corresponden a un promedio de los resultados que arrojaron las

cianuraciones a iguales condiciones.

PORCENTAJE DE DISOLUCION DE ORO
TIEMPO (h) Tipos tecnol6gicos de mena

I Il 1l v \Y Vi
0 0 0 0 0 0 0
4 68,15 52,24 76,88 65,31 62,60 82,88
8 70,12 61,25 86,49 69,72 73,67 88,69
16 64,26 67,96 88,41 74,50 77,13 90,21
24 65,81 71,76 93,53 74,91 80,56 91,67

Tabla 82. Porcentaje de disolucién de oro a Dgy 100 Ty
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PORCENTAJE DE DISOLUCION DE ORO
TIEMPO (h) Tipos tecnol6gicos de mena

I Il 1l v \Y VI
0 0 0 0 0 0 0
1,5 62,40 46,76 77,13 39,09 60,00 48,00
4 76,20 72,95 86,61 73,24 81,08 77,55
8 86,22 80,14 92,86 79,15 93,82 91,43
12 85,50 81,85 92,75 77,55 94,20 90,00
16 84,36 82,45 93,25 75,09 96,32 88,95
24 87,26 95,77 92,54 78,99 96,46 96,36

Tabla 83. Porcentaje de disolucién de oro a Dgy 200 Ty

Las figuras 38 y 39 nos muestran mas claramente el comportamiento de las

diferentes menas a diferentes granulometrias.

100 ~

% dilucion de oro

0 T 11T T1T 1 71 T T
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24

Tiempo (h)

—— | —B— |l —&—Ill =>¢—IV —k—V —e—VI|

Figura 38. Porcentaje de disolucién de oro a Dgp 100 Ty
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Figura 39. Porcentaje de disolucién de oro a Dgp 200 Ty

Como se aprecia en las tablas 82 y 83, y en y en las Figuras 38 y 39, al
disminuir el tamafo del mineral se aumenta el porcentaje de disolucion del
oro, principalmente en las primeras horas de la cianuracién en todos los tipos

tecnolégicos de menas a excepcion del tipo de mena IV.

Comparando la disolucion del oro una vez transcurridas las 24 horas que
durd el proceso de cianuracion vemos que para el mineral de granulometria
Dgo 200 Ty se obtuvieron porcentajes de disolucion mayores del 90% para
los tipos tecnoldégicos de mena I, lll, V y VI; para las menas | y IV los
porcentajes de disolucion fueron un poco mas bajos, siendo la mena IV la

que menor porcentaje de disolucion presentd con un 78.99% de disolucion.

148



Para la granulometria Dgy 100 Ty, los porcentajes de disolucion fueron
menores para las menas |, Il y V; mientras que para las menas lll, IV y VI los
porcentajes de disolucion fueron muy parecidos a los obtenidos con una

granulometria Dgp 200 Ty.

Ademas, se puede observar que la disolucion del oro durante las 4 primeras
horas del proceso de cianuracion es muy rapida, luego la velocidad de
disoluciéon comienza a decaer alcanzando un buen porcentaje de disolucion
al cabo de 8 horas, de este tiempo en adelante el porcentaje de disolucion

del oro permanece constante y en algunos casos decrece un poco.

Para la granulometria Dgy 200 mallas, se observa que el porcentaje de
disolucion del oro para las menas oxidadas |, lll y V es mas alto que el
obtenido para las menas sulfuradas Il, IV y VI. La razon de esta diferencia en
los porcentajes de disolucion podria radicar en que para las menas oxidadas
el oro se encuentra de forma libre lo cual proporciona una mayor superficie
para la reaccion, mientras que en las menas sulfuradas una parte del oro se
encuentra asociado a sulfuros lo cual aumenta el tiempo de reaccion entre el
oro y la solucién cianurada, ademas, las menas sulfuradas presentan

minerales cianicidas lo cual hace mas lento el procesote disolucién.

4.3. ANALISIS DE MUESTRAS DEL PROCESO DE ADSORCION CON
CARBON ACTIVADO.

La prueba de adsorcion con carbdén activado se realizé de manera
consecutiva a las pruebas de cianuracion con el fin de separar el oro y plata
de la solucion cianurada. Las pruebas realizadas tuvieron el objetivo de

determinar el tiempo de exposicion entre el carbén activado y la solucion
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cianurada, la cantidad adecuada de carbon activado y el tipo de carbén que

mejores resultados de adsorcion presente.

El método empleado fue el carbdon en pulpa, CIP, en el cual se emplearon

dos tipos de carbones cuyas especificaciones son las siguientes:

» Carbén I. Carbén de granulometria fina (-16/+40) y velocidad de carga

alta, de origen japonés.

» Carbon Il. Carbon de granulometria gruesa (-6/+12) y velocidad de carga

media, de origen norteamericano.

Los ensayos se realizaron a temperatura ambiente ya que a altas
temperaturas se puede presentar desorcidon del oro desde el carbon; ademas
se trabajoé a pH alcalino y con la concentracion de cianuro proveniente del

proceso de lixiviacion.

A continuacion se presentan los resultados obtenidos en las diferentes

pruebas realizadas.

4.3.1. Determinacién de la concentracién de Au y Ag empleando igual
concentracion de carbdn tipo | y diferentes muestras. En esta prueba se
utilizé una relacién de peso carbén / volumen de solucidén de 1.5 g/L. Se
empled el equipo de absorcion atdmica Perkin EImer a una longitud de onda
A =267.6nmy un Slit= 0.7.

» Determinacion de oro. Para la determinacién de oro se emplearan
patrones que van desde 1ppm a 15 ppm, los resultados de absorbancia
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obtenidos se presentan en la Tabla 84 y su respectiva curva patron en la

Figura 40.
PATRONES || 1ppm Au |25 ppm Aulf 5ppm Au |[ 7,5 ppm Au |f 10 ppm Au || 15 ppm Au
0,007 0,018 0,033 0,05 0,066 0,096
ABS. 0,007 0,018 0,033 0,05 0,066 0,095
0,007 0,018 0,033 0,05 0,066 0,096
ABS. PROM. 0,0070 0,018 0,0330 0,05 0,0660 0,0957

Tabla 84. Valores de absorbancia patrones de oro

CURVA PATRON

ABSORBANCIA
o
o
=3

y=0,0063x+0,0017
R?=0,9992

0 25 5 75 10

CONCENTRACION (ppm)

12,5 15 17,5

Figura 40. Curva patrén para la determinacion de oro

Las muestras se analizaron por duplicado y los resultados se aprecian en las
tablas 85 y 86.
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MUESTRAS || TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.(ppm)
0 0,065 0,065 0,065 0,0650 10,05
V2 0,023 0,023 0,023 0,0230 3,38
1 0,018 0,018 0,018 0,0180 2,59
C7 1% 0,013 0,014 0,013 0,0133 1,85
2 0,01 0,01 0,01 0,0100 1,32
3 0,007 0,006 0,007 0,0067 0,79
4 0,006 0,006 0,006 0,0060 0,68
0 0,076 0,075 0,076 0,0757 11,74
VZ) 0,024 0,023 0,024 0,0237 3,49
1 0,016 0,016 0,016 0,0160 2,27
C8 1% 0,012 0,012 0,012 0,0120 1,63
2 0,01 0,01 0,01 0,0100 1,32
3 0,007 0,008 0,007 0,0073 0,89
4 0,006 0,006 0,006 0,0060 0,68
0] 0,067 0,067 0,067 0,0670 10,37
V2 0,019 0,018 0,019 0,0187 2,69
co 1 0,014 0,014 0,014 0,0140 1,95
2 0,01 0,01 0,01 0,0100 1,32
3 0,007 0,007 0,007 0,0070 0,84
4 0,006 0,006 0,006 0,0060 0,68

Tabla 85. Valores de absorbancia y concentracion de oro

MUESTRAS || TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO || CONCENT.(ppm)
0 0,061 | 0,061 | 0,061 0,0610 9,41
% 0,025 | 0,025 | 0,025 | 0,0250 3,70
1 0,018 | 0,018 | 0,018 | 0,0180 2,59
G7 1% 0,013 | 0,013 | 0,013 | 0,0130 1,79
2 0,011 | 0,011 | 0,011 0,0110 1,48
3 0,007 | 0,007 | 0,007 | 0,0070 0,84
4 0,007 | 0,006 | 0,006 | 0,0063 0,74
0 0,077 | 0,077 | 0,078 0,0773 12,01
% 0,024 | 0,024 | 0,024 0,0240 3,54
1 0,018 | 0,017 | 0,018 | 0,0177 2,53
cs 1% 0,013 | 0,013 | 0,013 | 0,0130 1,79
2 0,01 0,01 0,01 0,0100 1,32
3 0,008 | 0,008 | 0,008 | 0,0080 1,00
4 0,007 | 0,006 | 0,007 | 0,0067 0,79
CONTINUA PAGINA SIGUIENTE
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CONTINUA PAGINA ANTERIOR
MUESTRAS || TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO [ CONCENT.(ppm)
¢} 0,072 0,072 0,072 0,0720 11,16
V2 0,024 0,024 0,024 0,0240 3,54
1 0,016 0,016 0,016 0,0160 2,27
C9 1%2 0,012 0,012 0,012 0,0120 1,63
2 0,01 0,01 0,01 0,0100 1,32
3 0,007 0,007 0,007 0,0070 0,84
4 0,006 0,006 0,006 0,0060 0,68

Tabla 86. Valores de absorbancia y concentracién de oro (Duplicado)

En las tablas 85 y 86 podemos observar la forma en que disminuye la

concentracion de oro de la solucién cianurada conforme aumenta el tiempo

de contacto entre la solucion cianurada y el carbén activado. Se aprecia que

luego de un tiempo de 4 horas la concentracion de las soluciones alcanzan

un valor de menos de 1 ppm.

» Determinaciéon de plata. A continuacion se muestran en la Tabla 87 los

resultados obtenidos para la adsorcién con carbén activado de plata. Se

empled el equipo de absorcidn atémica Perkin Elmer a una longitud de

onda A = 328.1nm y un Slit = 0.7. La curva patron correspondiente se

muestra en la Figura 41.

PATRONES 0,5ppm Ag || 1ppmAg || 1,5ppm Ag || 2 ppm Ag
0.031 0.061 0.089 0.118
ABSORBANCIA 0.031 0.061 0.089 0.118
0.031 0.061 0.089 0.118
ABS. PROMEDIO 0.0310 0.061 0.0890 0.118

Tabla 87. Valores de absorbancia patrones de plata
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ABSORBANCIA

CURVA PATRON

y=0,0578x +0,0025
R?=0,9998

05

1 15

CONCENTRACION (ppm)

Figura 41. Curva patrdn para la determinacion de plata

MUESTRAS || TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.(ppm)

0 0,246 | 0,246 | 0,246 0,2460 4,04
A 0,126 | 0,128 | 0,127 0,1270 2,15
1 0,108 | 0,109 | 0,108 0,1083 1,83

@ 1% 0,117 | 0,117 | 0,117 0,1170 1,98
2 0,09 0,09 0,09 0,0900 1,51
3 0,091 0,091 | 0,091 0,0910 1,53
4 0,079 | 0,079 | 0,079 0,0790 1,32
0 1,251 | 1,251 | 1,251 1,2510 21,60
A 0,491 0,49 0,49 0,4903 8,44
1 0,419 | 0,419 | 0,419 0,4190 7,21

cs8 1% 0,377 | 0,377 | 0,377 0,3770 6,48
2 0,368 | 0,368 | 0,369 0,3683 6,33
3 0,363 | 0,364 | 0,363 0,3633 6,24
4 0,372 | 0,372 | 0,372 0,3720 6,39
0 0,671 0,671 | 0,671 0,6710 11,57
A 0,25 0,251 | 0,248 0,2497 4,28
1 0,232 | 0,233 | 0,232 0,2323 3,98

C9 1% 0,22 0,22 0,22 0,2200 3,76
2 0,196 | 0,195 | 0,195 0,1953 3,34
3 0,2 0,201 0,2 0,2003 3,42
4 0,215 | 0,215 | 0,215 0,2150 3,68

Tabla 88. Valores de absorbancia y concentracién de plata
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MUESTRAS || TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO | CONCENT.(ppm)

0 0,029 0,029 0,029 0,0290 4,13
V2 0,025 0,025 0,025 0,0250 3,59
1 0,018 0,018 0,018 0,0180 2,48

© 1% 0,013 0,013 0,013 0,0130 1,68
2 0,011 0,011 0,011 0,0110 1,37
3 0,007 0,007 0,007 0,0070 0,73
4 0,007 0,006 0,006 0,0063 0,62
0 0,143 0,143 0,143 0,1430 22,32
V2 0,024 0,024 0,024 0,0240 3,43
1 0,018 0,017 0,018 0,0177 2,42

C8 12 0,013 0,013 0,013 0,0130 1,68
2 0,01 0,01 0,01 0,0100 1,21
3 0,008 0,008 0,008 0,0080 0,89
4 0,007 0,006 0,007 0,0067 0,68
] 0,084 0,084 0,084 0,0840 12,95
V2 0,024 0,024 0,024 0,0240 3,43
1 0,016 0,016 0,016 0,0160 2,16

C9 172 0,012 0,012 0,012 0,0120 1,52
2 0,01 0,01 0,01 0,0100 1,21
3 0,007 0,007 0,007 0,0070 0,73
4 0,006 0,006 0,006 0,0060 0,57

Tabla 89. Valores de absorbancia y concentracion de plata (Duplicado)

En las tablas 88 y 89 se observa como al igual que para el oro la adsorcion
de la plata por parte del carbon activado se hace de manera rapida y efectiva
durante las primeras horas de contacto entre el carbdn y la solucién cargada,
pero luego la adsorcion se hace lenta. Vemos como en un tiempo de 4 horas
un porcentaje mayor al 50% de la plata es adsorbida desde la solucién
cianurada a la superficie del carbén activado, ademas, podemos apreciar que
en la prueba de duplicado la cantidad de plata adsorbida fue mayor que en la
prueba inicial para un mismo tiempo de absorcion.

Es importante anotar que todas las muestras analizadas para la
determinacion de plata fueron diluidas de 1:10 veces ya que el rango de los

patrones fue muy bajo, de 0.5 a 2.0 ppm, lo cual hizo necesaria esta dilucion.
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A continuacion en la Tabla 90 se reportan los porcentajes de adsorcion de

oro y de plata de los diferentes compost sobre el carb6n activado tipo |.

PORCENTAJE DE ADSORCION - CARBON |

TIEMPO (h) COMPOST VI COMPOST VI COMPOST IX
Oro Plata Oro Plata Oro Plata

0 0 0 0 0 0 0
Va 61,63 44,92 68,48 57,93 70,02 29,83
1 71,39 52,67 77,88 63,68 79,02 59,93
1% 78,92 54,77 83,51 63,99 83,72 64,26
2 83,44 61,54 86,55 65,31 85,97 63,83
3 89,58 63,93 89,86 65,69 90,04 67,46
4 90,59 62,7 91,51 66,08 91,62 65,49

Tabla 90. Porcentaje de absorcion de oro y de plata sobre igual peso de

carbon activado

100

% Adsorcion

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5
Tiempo (h)

—o— VIl —B—VIIl —&—IX

Figura 42. Porcentaje de adsorcion de oro sobre igual peso de carbdn

activado Tipo |
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% Adsorcion

0 0,5 1 1,5 2 2,5 3 3,5 4 4,5
Tiempo (h)

—— VIl —B—-VIll —A—IX

Figura 43. Porcentaje de adsorcion de plata sobre igual peso de carbon

activado Tipo |

Como se observa en la Figura 42, al igual que en la Tabla 90 el porcentaje
de adsorcion de oro sobre el carbon activado tipo |, es mayor al 90 % en
todas las muestras analizadas; ademas el tiempo de contacto entre el carbon
y la solucion es de 4 horas, el cual es un tiempo relativamente bajo. EI motivo
por el cual se logré en este ensayo un porcentaje de adsorcion como el
obtenido en un tiempo tan corto es quiza el bajo contenido de oro presente

en la solucion cianurada en relacion a la carga de carbdn activado empleada.
En la Figura 43, el porcentaje de adsorcion de plata fue bajo ya que no

alcanzé el 70%, esto se debié quizda a que la cantidad de carbén no fue

suficiente para adsorber toda la plata presente en la solucién.
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4.3.2. Determinacion de la concentracién de Au, Ag y Cu empleando una

misma solucion y diferente peso de carbdn activado tipo |.

Esta prueba se realiz6 empleando el compost IX, ya que este reune los
minerales de las tres minas en estudio. En este ensayo se emplearon
inicialmente las relaciones

diferentes relaciones de carbén activado,

empleadas fueron 2 g/L, 5 g/L y 10 g/L.

Los resultados obtenidos se muestran a continuacion.

4.3.2.1. Ensayo 1. Se determinaron las concentraciones de oro, de plata y
de cobre contenidas en la solucién de cianuro y adsorbidas por el carboén

activado.

» Determinacion de oro. La concentracion de oro remanente en la
solucion cianurada a medida que transcurre el tiempo, fue calculada en el
equipo de absorcion atomica Perkin Elmer a una longitud de onda de A =
267,6nm. Los resultados de absorbancia para los patrones se observan en la

Tabla 91y la curva patrén correspondiente en la Figura 44.

PATRONES 1ppmAu |l 3ppmAu || 6 ppm Au || 9 ppm Au (|12 ppm Au||15 ppm Au
0.007 0.023 0.046 0.068 0.092 0.113
ABSORBANCIA 0.007 0.023 0.045 0.068 0.091 0.113
0.007 0.023 0.045 0.068 0.091 0.113
ABS. PROMEDIO 0.0070 0.023 0.0453 0.068 0.0913 0.1130

Tabla 91. Valores de absorbancia patrones de oro
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ABSORBANCIA

CURVA PATRON

y=0,0076x-0,0001

R?=0,9999

4 6

CONCENTRACION (ppm)

Figura 44. Curva patrén para la determinacion de oro

MUESTRAS || TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.(ppm)

7 0,041 | 0,041 | 0,041 | 0,0410 5,41

Vs 0,031 | 0,031 | 0,031 | 0,0310 4,00

1 0,017 | 0,017 | 0,017 | 0,0170 2,25

1% 0,012 | 0,012 | 0,012 | 0,0120 1,59

A 2 0,007 | 0,007 | 0,007 | 0,0070 0,93
3 0,005 | 0,005 | 0,005 | 0,0050 0,67

4 0,004 | 0,004 | 0,004 | 0,0040 0,54

6 0,003 | 0,004 | 0,004 | 0,0037 0,50

8 0,003 | 0,003 | 0,003 | 0,0030 0,41
7 0,081 | 0,082 | 0,081 | 0,0813 10,71

s 0,014 | 0,014 | 0,014 | 0,0140 1,86

1 0,004 | 0,004 | 0,004 | 0,0040 0,54

1% 0,002 | 0,002 | 0,002 | 0,0020 0,28

B 2 0,001 | 0,001 | 0,001 | 0,0010 0,14
3 0,003 | 0,002 | 0,002 | 0,0023 0,32

4 0 0 0 0,0000 0,01

6 0,003 | 0,002 | 0,002 | 0,0023 0,32

8 0 0 0 0,0000 0,01

7 0,03 | 0,031 | 0,03 | 0,0303 4,00

% 0,004 | 0,004 | 0,004 | 0,0040 0,54

1 0,003 | 0,002 | 0,002 | 0,0023 0,32

1% 0,002 | 0,002 | 0,002 | 0,0020 0,28

© 2 0,001 | 0,002 | 0,002 | 0,0017 0,23
3 0,001 | 0,001 | 0,002 | 0,0013 0,19

4 0 0 0 0,0000 0,01

6 0 0 0 0,0000 0,00

8 0 0 0 0,0000 0,00

Tabla 92. Valores de absorbancia y concentracion de oro
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La Tabla 92 corresponde a los valores de absorbancia y concentracion de
oro calculados y como se observa , el tiempo de exposicion entre el carbon
activado y la solucion cianurada fue de ocho horas, pero se puede apreciar
que transcurridas cuatro horas la totalidad del oro disuelto fue adsorbido por
el carbdn activado en los ensayos B y C, aunque para la solucion A donde la
cantidad de carbdén activado es menor, 2 gramos, no es posible adsorber la
totalidad del oro, aunque el porcentaje que permanece en la solucidon es muy

bajo.

» Determinacion de plata. La determinacion de la concentracion de plata
disuelta en la polucion durante el proceso de adsorcidon se determiné con el
equipo de absorcion atémica Perkin Elmer a una longitud de onda A =
328,1nm. Los datos obtenidos para la absorbancia de los patrones se
reportan en la Tabla 93 y la curva patron elaborada a partir de sus datos en

la Figura 45.
PATRONES 1ppm Ag 2ppm Ag SppmAg || 7,5 ppm Ag || 10 ppm Ag
0.061 0.122 0.301 0.433 0.557
ABS. 0.061 0.122 0.301 0.434 0.559
0.061 0.122 0.301 0.437 0.551
ABS. PROM. 0.0610 0.122 0.3010 0.4347 0.5557

Tabla 93. Valores de absorbancia patrones de plata
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Figura 45. Curva patron para la determinacion de plata

Tabla 94. Valores de absorbancia y concentracién de plata

MUESTRAS TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.(ppm)

Va 0,408 0,408 0,408 7,14

Va 0,336 0,336 0,336 5,84

1 0,267 0,266 0,2665 4,59

1Y% 0,227 0,225 0,226 3,85

A 2 0,203 0,203 0,203 3,44
3 0,186 0,186 0,186 3,13

4 0,19 0,191 0,1905 3,21

6 0,184 0,184 0,184 3,09

8 0,183 0,183 0,183 3,08

Ya 0,573 0,573 0,573 10,13

Va 0,177 0,178 0,1775 2,98

1 0,107 0,107 0,107 1,70

1% 0,081 0,081 0,081 1,23

B 2 0,068 0,068 0,068 1,00
3 0,064 0,063 0,0635 0,92

4 0,065 0,065 0,065 0,94

6 0,062 0,061 0,0615 0,88

8 0,061 0,062 0,0615 0,88

Ya 0,279 0,277 0,278 4,79

VZ) 0,074 0,073 0,0735 1,10

1 0,04 0,04 0,04 0,49

1% 0,029 0,029 0,029 0,29

© 2 0,025 0,025 0,025 0,22
3 0,023 0,023 0,023 0,18

4 0,022 0,022 0,022 0,16

6 0,021 0,021 0,021 0,15

8 0,022 0,021 0,0215 0,16
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Durante el tiempo de contacto entre la solucion y el carbon activado y a
pesar del aumento en el peso de éste ultimo no fue posible remover la
totalidad de la plata de la solucion cianurada, aunque como se observa en la
Tabla 94, a medida que aumenta el peso de carbon la concentracion de plata
que permanece en la solucidon se hace mas pequefa, alcanzando valores
cercanos a cero. Ademas podemos observar que la mayor parte de la plata

es adsorbida durante la primera hora "2 del proceso.

» Determinacion de cobre. Las medidas de la concentracion de cobre
remanente en la solucion cianurada durante el proceso de adsorcidon con
carbon activado se realizaron en el equipo de absorcion atomica Perkin
Elmer a una longitud de onda A = 222,6nm. Los resultados de absorbancia
obtenidos para los patrones se presentan en la Tabla 95 y la Figura 46

presenta la curva patron correspondiente.

PATRONES 5ppm Cu 10ppm Cu || 15 ppm Cu || 20 ppm Cu || 30 ppm Cu
0,007 0,014 0,021 0,028 0,041
ABS. 0,007 0,014 0,021 0,028 0,041
0,007 0,014 0,022 0,028 0,04
ABS. PROM. 0,0070 0,014 0,0213 0,0280 0,0407

Tabla 95. Valores de absorbancia patrones de cobre
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ABSORBANCI

0,00

0,05 4
0,04 4
0,03 4
0,02 4

0,01 4

CURVA PATRON

y = 0,0013x + 0,0006

R? = 0,9989

5 10 15 20

CONCENTRACION (ppm)

25 30 35

Figura 46. Curva patrdn para la determinacion de cobre

MUESTRAS TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.
Ya 0,03 0,03 0,03 22,62
Va 0,029 0,03 0,0295 22,23
1 0,036 0,036 0,036 27,23
A 2 0,029 0,027 0,028 21,08
3 0,029 0,029 0,029 21,85
4 0,028 0,028 0,028 21,08
6 0,029 0,029 0,029 21,85
8 0,03 0,03 0,03 22,62
Ya 0,028 0,027 0,0275 20,69
Va 0,027 0,027 0,027 20,31
1 0,036 0,037 0,0365 27,62
B 2 0,026 0,025 0,0255 19,15
3 0,026 0,026 0,026 19,54
4 0,025 0,025 0,025 18,77
6 0,026 0,027 0,0265 19,92
8 0,028 0,029 0,0285 21,46
Ya 0,04 0,038 0,039 29,54
Va 0,029 0,029 0,029 21,85
1 0,037 0,036 0,0365 27,62
c 2 0,025 0,026 0,0255 19,15
3 0,026 0,025 0,0255 19,15
4 0,027 0,026 0,0265 19,92
6 0,027 0,026 0,0265 19,92
8 0,029 0,028 0,0285 21,46

Tabla 96. Valores de absorbancia y concentracién de cobre
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Contrario a lo que sucede con el oro y la plata el carbén activado no presenta
ninguna afinidad por el cobre, como se observa en la Tabla 96, pues éste no
es adsorbido por el carbén y permanece en su totalidad disuelto en la
solucién cianurada. Quizads una de las causas sea que la superficie de
adsorcion que posee el carbdén activado se encuentra ocupada por los

elementos mas nobles, como son el oro y la plata.

4.3.3.2. Ensayo 2. En este ensayo se emplearon las mismas condiciones del

ensayo 1y se determinaron los elementos oro, plata y cobre.

» Determinacion de oro. Los datos de absorbancia para los patrones de
oro determinados con el equipo de absorcion atomica Perkin EImer a una
longitud de onda A= 267.6nm y un Slit = 0.7 se reportan en la Tabla 97 y la

grafica correspondiente a la curva patrén en la Figura 47.

PATRONES 1 ppm Au |[2,5 ppm Aulf 5 ppm Au || 7,5 ppm Au|| 10 ppm Au || 12,5 ppm Au
0.009 0.022 0.041 0.062 0.079 0.099
ABSORBANCIA 0.009 0.022 0.041 0.062 0.079 0.099
0.009 0.022 0.041 0.062 0.079 0.099
ABS. PROMEDIO 0.0090 0.022 0.0410 0.062 0.0790 0.0990

Tabla 97. Valores de absorbancia patrones de oro
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Figura 47. Curva patrén para la determinacion de oro

MUESTRAS | TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.(ppm)
0 0,083 | 0,083 | 0,083 0,0830 10,37
% 0,08 0,08 0,08 0,0800 9,99
1 0,017 | 0,017 [ 0,017 0,0170 1,91
A 2 0,005 | 0,005 | 0,005 0,0050 0,37
3 0,004 | 0,004 | 0,004 0,0040 0,24
4 0,003 [ 0,003 | 0,003 0,0030 0,12
6 0,001 | 0,001 | 0,001 0,0010 20,14
0 0,085 | 0,085 | 0,085 0,0850 10,63
% 0,082 [ 0,082 | 0,082 0,0820 10,24
1 0,007 | 0,007 | 0,007 0,0070 0,63
B 2 0,006 | 0,006 | 0,006 0,0060 0,50
3 0,003 [ 0,003 | 0,003 0,0030 0,12
4 0,002 | 0,002 | 0,002 0,0020 -0,01
6 0,001 | 0,001 | 0,001 0,0010 -0,14
0 0,061 | 0,061 | 0,061 0,0610 7,55
% 0,013 | 0,013 | 0,013 0,0130 1,40
1 0,008 | 0,008 | 0,008 0,0080 0,76
C 2 0,003 | 0,003 | 0,003 0,0030 0,12
3 0,003 [ 0,003 | 0,003 0,0030 0,12
4 0,001 [ 0,001 [ 0,001 0,0010 -0,14
6 0,002 | 0,002 | 0,002 0,0020 -0,01

Tabla 98. Valores de absorbancia y concentracion de oro
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De los resultados obtenidos y presentados en la Tabla 98, se puede observar
que para los tres analisis, transcurrido cierto tiempo todo el oro presente en
la solucion cianurada es adsorbido. Para el montaje A, la cual presenta un
peso de carbén activado igual a 2g el oro en su totalidad es adsorbido
después de 6 horas de contacto entre la solucion y el carbén activado. En los
montajes B y C los cuales poseen un peso de carbon activado de 5 y 10g

respectivamente el oro es adsorbido después de cuatro horas de contacto.

De este ensayo podemos concluir que las mejores condiciones para la
adsorcidn se presentan cuando se emplean 2g de carbén activado, y aunque
el tiempo de adsorcion es mayor, los beneficios econdémicos seran

favorables, pues la cantidad de carbdn activado empleada es menor.

Cabe anotar que si se quiere disminuir el tiempo de adsorcién dejando de
lado el factor econémico debemos emplear una cantidad mayor de carbén

activado lo que reduciria el tiempo considerablemente.

» Determinacion de plata. Se trabajé bajo las mismas condiciones
experimentales del ensayo 1. Los resultados obtenidos de absorbancia para

los patrones se muestran en la Tabla 99 y la curva patrén en la Figura 48.

PATRONES 1ppm Ag 2ppm Ag S5ppmAg || 7,5 ppm Ag || 10 ppm Ag
0.031 0.06 0.147 0.215 0.278
ABS. 0.031 0.06 0.147 0.214 0.279
0.031 0.06 0.147 0.216 0.277
ABS. PROM. 0.0310 0.06 0.1470 0.2150 0.2780

Tabla 99. Valores de absorbancia patrones de plata
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Figura 48. Curva patron para la determinacion de plata

MUESTRAS | TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO CONCENT.(ppm)
0 0,29 0,293 0,29 0,2910 10,34
A 0,286 | 0,287 | 0,285 0,2860 10,16
1 0,108 | 0,108 | 0,109 0,1083 3,73
A 2 0,099 | 0,099 | 0,099 0,0990 3,39
3 0,058 | 0,058 | 0,058 0,0580 1,90
4 0,044 | 0,045 | 0,044 0,0443 1,41
6 0,041 | 0,042 | 0,041 0,0413 1,30
0 0,289 | 0,288 [ 0,287 0,2880 10,24
A 0,286 | 0,285 | 0,287 0,2860 10,16
1 0,078 | 0,079 | 0,078 0,0783 2,64
B 2 0,068 | 0,067 | 0,067 0,0673 2,24
3 0,051 | 0,052 | 0,051 0,0513 1,66
4 0,046 | 0,046 | 0,046 0,0460 1,47
6 0,039 | 0,039 | 0,039 0,0390 1,21
0 0,218 [ 0,218 | 0,217 0,2177 7,69
A 0,099 | 0,099 | 0,099 0,0990 3,39
1 0,082 | 0,082 | 0,082 0,0820 2,77
€ 2 0,172 | 0,175 | 0,173 0,1733 6,08
3 0,083 | 0,084 | 0,083 0,0833 2,82
4 0,04 0,04 0,04 0,0400 1,25
6 0,039 | 0,039 | 0,039 0,0390 1,21

Tabla 100. Valores de absorbancia y concentracién de plata
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En la Tabla 100 se observa la alta afinidad que presenta el carb6n activado

por la plata, ya que de manera similar al ensayo 1 la gran mayoria de esta

fue adsorbida en un tiempo de contacto de 6 horas para las tres soluciones

con diferentes pesos de carbon.

Con los datos obtenidos en esta tabla podemos reafirmar el peso de carbdén

empleado en el montaje A, como el mas aconsejable, ya que este peso de

carbon es capaz de adsorber la totalidad del oro y aproximadamente un 90%

de la plata presente en la solucién.

» Determinacion de cobre. Los resultados de absorbancia para los

patrones empleados se presentan en la Tabla 101. La curva patron se

presenta en la Figura 49.

PATRONES 5ppm Cu 10ppm Cu || 15 ppm Cu || 20 ppm Cu || 30 ppm Cu
0.007 0.014 0.019 0.025 0.038
ABS. 0.007 0.013 0.019 0.025 0.038
0.007 0.013 0.019 0.025 0.038
ABS. PROM. 0.0070 0.0133 0.0190 0.0250 0.0380

Tabla 101. Valores de absorbancia patrones de cobre
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Figura 49. Curva patrén para la determinacion de cobre

MUESTRAS || TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO | CONCENT.(ppm)
Va 0,033 0,033 0,033 0,0330 26,92
Vo 0,028 0,029 0,028 0,0283 23,03
1 0,031 0,03 0,03 0,0303 24,69
A 2 0,031 0,031 0,031 0,0310 25,25
3 0,028 0,028 0,028 0,0280 22,75
4 0,031 0,031 0,03 0,0307 24,97
6 0,029 0,029 0,028 0,0287 23,31
Va 0,03 0,031 0,03 0,0303 24,69
V2 0,031 0,03 0,03 0,0303 24,69
1 0,033 0,034 0,034 0,0337 27,47
B 2 0,029 0,029 0,029 0,0290 23,58
3 0,031 0,031 0,03 0,0307 24,97
4 0,03 0,029 0,03 0,0297 24,14
6 0,03 0,031 0,031 0,0307 24,97
Va 0,021 0,022 0,021 0,0213 17,19
Vo 0,033 0,032 0,032 0,0323 26,36
1 0,03 0,03 0,03 0,0300 24,42
& 2 0,031 0,031 0,031 0,0310 25,25
3 0,029 0,029 0,029 0,0290 23,58
4 0,03 0,03 0,03 0,0300 24,42
6 0,028 0,028 0,027 0,0277 22,47

Tabla 102. Valores de absorbancia y concentracion de cobre
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De la misma manera que en el ensayo 1 en la Tabla 102 se observa la poca
adsorcion que ofrece el carbon activado hacia el cobre, ya que la
concentracion de cobre en la solucidn cianurada permanece casi constante a

lo largo del tiempo que dura el andlisis.

A continuacion en la Tabla 103 se reportan los porcentajes de adsorcion del
carbon activado sobre el oro y la plata cuando se emplean diferentes

relaciones de peso de carbon / volumen de solucién.

PORCENTAJE DE ADSORCION - CARBON |
TIEMPO (h) 2,0g/L 504g/L 10,0 g/L

Oro Plata Oro Plata Oro Plata
0 0 0 0 0 0 0
Ya 3,71 1,75 3,62 0,71 81,49 55,93
1 81,59 63,98 94,09 74,22 89,98 63,94
2 96,42 67,25 95,29 78,11 98,47 20,89
3 97,65 81,61 98,91 83,77 98,47 63,31
4 98,89 86,39 100 85,66 100 83,74
6 100 87,45 100 88,14 100 84,21

Tabla 103. Adsorcidn de oro y de plata de la solucion cianurada a diferentes

relaciones de peso carbdn/ volumen solucion

Como podemos observar en la Tabla 103, para los tres casos todo el oro es
adsorbido sin importar la carga de carbén activado, la unica diferencia se
presenta en el tiempo empleado por el carbén para adsorber la totalidad del
oro, asi cuando la carga es de 2 g/L se emplean 6 horas para adsorber todo
el oro, mientras que para los casos en que la carga es de 5 g/L y 10 g/L el
tiempo empleado es de 4 horas. Ademas podemos observar que a pesar de
emplear cantidades altas de carbdn activado y un tiempo de contacto es

mayor, no es posible que éste adsorba toda la plata presente en la solucién.
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A continuacion en la Figuras 50 y 51 se puede observar claramente el
comportamiento del carbon activado tipo | en la adsorcion del oro y de la

plata.

110
100 |
90 |
80 1
70 -
60 |

50 -
40 -
30 -
20 -
10

% Adsorcion

0 1 2 3 4 5 6 7
Tiempo (h)

—¢—2g/L —B—5g/L —A—10g/L

Figura 50. Porcentaje de adsorcion de oro sobre diferentes relaciones de

carbén activado Tipo |
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Figura 51. Porcentaje de adsorcion de plata sobre diferentes relaciones de

carbén activado Tipo |

En la Figura 51, para la muestra |X se observa una caida en el porcentaje de
adsorcion de plata correspondiente al tiempo de 2 horas, esta caida se
debid quiza a interferencias presentes en la muestra tomada o un posible
error en la medicién, sin embargo, hay que tener en cuenta que el carbon
adsorbe en todas las muestras un porcentaje mayor al 80% de plata, y
ademas en ésta muestra un porcentaje del 55% de plata fue adsorbido a la
media hora de iniciado el proceso, fendomeno que no se presenté con las

demas muestras.
4.3.2.3. Ensayo 3.

» Determinacion de oro y de plata. Esta prueba se repitié empleando una

solucidon mas cargada de oro y otros pesos de carbdn. La solucion empleada
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presentd un tenor de oro de 17.07 g/Ton. Y un tenor de plata de 20.76

g/Ton.; las relaciones de peso de carbon / volumen de solucidén empleadas
fueron de 1.33 g/L, 2.4 g/L, 3.33g/L y 6.66 g/L. Los resultados obtenidos se

presentan en la Tabla104.

PORCENTAJE DE ADSORCION - CARBON |
TIEMPO (h) 1,33 g/L 2,4 g/L 3,33g/L 6,66 g/L

Oro Plata Oro Plata Oro Plata Oro Plata

0 0 0 0 0 0 0 0 0
Ve 51,27 33,04 81,52 63,41 83,56 71,47 94,14 53,99
1 72,58 47,83 90,65 71,36 94,86 83,43 96,10 92,75
1% 80,23 54,38 93,09 70,18 97,19 87,29 96,79 94,49
2 87,94 54,23 95,49 79,11 98,31 89,17 97,38 95,05
3 90,96 61,66 96,06 80,79 96,56 89,85 97,36 95,42
4 92,45 62,54 91,79 83,01 99,51 89,52 99,47 95,49
6 93,24 64,71 98,16 84,49 96,54 90,00 99,47 95,66
8 93,92 64,51 99,56 86,15 99,48 89,94 99,47 95,54

Tabla 104. Adsorcion de oro y de plata de la solucidn cianurada a

Figura 52. Porcentaje de adsorcion de oro sobre diferentes relaciones

diferentes relaciones de peso carbdn / volumen solucion
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Figura 53. Porcentaje de adsorcion de plata sobre diferentes relaciones

de carbdn activado Tipo |

En las Figuras 52 y 53 se puede observar claramente el comportamiento del

carbon activado Tipo | en la adsorcion de oro y de plata.

4.3.3. Determinacion de Au y Ag empleando igual concentracion de

carbon tipo Il y diferentes muestras.

Con el fin de determinar el mejor tipo de carbon activado para la adsorcion,
se realizaron pruebas con carbdn que presentaba una granulometria mayor,
pretendiendo de esta manera mejorar los resultados obtenidos en las

experiencias anteriores donde el carbén activado empleado era mas fino.
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El analisis se llevo a cabo bajo las mismas condiciones experimentales de los
ensayos anteriores, la unica variacion fue el empleo de carbon activado con
mayor granulometria, Tipo Il, del cual se emple6é una relaciéon de 5.0 g/L.
Este ensayo se realizé en soluciones cianuradas de diferente concentracién
de oro y de plata y se establecié un tiempo de contacto de 2 horas entre el

carbon activado y la solucion cargada.

4.3.3.1.
concentracion de oro y de plata adsorbida por el carb6n activado Tipo Il.

Ensayo 1. Se realizd un ensayo en le cual se determin6 la

» Determinacion de oro. En la Tabla 105 se presentan los valores de
absorbancia determinados para los patrones de oro y la Figura 54, presenta

la curva patron.

PATRONES I1ppmAu || 25ppmAull SppmAu || 7,5ppm Au|l 10 ppm Au || 12,5 ppm Au
0.009 0.02 0.04 0.059 0.079 0.094
ABSORBANCIA 0.009 0.02 0.04 0.058 0.079 0.096
0.009 0.019 0.042 0.059 0.077 0.097
ABS. PROMEDIO 0.0090 0.0197 0.0407 0.0587 0.0783 0.0957

Tabla 105. Valores de absorbancia patrones de oro
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Figura 54. Curva patron para la determinacion de oro

La Tabla 106 muestra las concentraciones iniciales de oro en las dos

soluciones empleadas en el ensayo.

SOLUCION [Au] Inic. (ppm)
A 11,23
B 10,97

Tabla 106. Concentracion inicial de oro de las soluciones cianuradas

MUESTRAS | TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO [ CONCENT.(ppm)
V2 0,066 | 0,065 | 0,067 [ 0,0660 8,47
A 1 0,046 | 0,046 | 0,046 | 0,0460 5,84
1% 0,028 0,029 0,028 0,0283 3,52
2 0,013 | 0,015 [ 0,014 | 0,0140 1,63
V2 0,064 | 0,054 | 0,055 | 0,0543 6,94
- 1 0,038 | 0,039 | 0,037 0,038 4,79
1% 0,021 | 0,022 | 0,02 0,021 2,55
2 0,01 0,009 | 0,01 0,0097 1,06
Tabla 107. Valores de absorbancia y concentracion de oro
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MUESTRAS || TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO || CONCENT.(ppm)
% 0,069 | 0,068 | 0,068 0,0683 8,78
A 1 0,048 | 0,047 | 0,046 0,0470 5,97
1% 0,031 0,032 | 0,031 0,0313 3,91
2 0,015 | 0,015 | 0,016 0,0153 1,81
% 0,056 | 0,056 | 0,055 0,0557 7,11
5 1 0,042 0,04 0,041 0,0410 5,18
1% 0,024 | 0,024 | 0,024 0,0240 2,95
2 0,013 | 0,012 | 0,012 0,0123 1,41

Tabla 108. Valores de absorbancia y concentracion de oro (Duplicado)

En las tablas 107 y 108, se muestran los valores de concentracion de las
soluciones cargada de oro con el transcurso del tiempo, podemos observar
que en este ensayo el tiempo de adsorcion del oro por parte del carbon
activado se redujo considerablemente, lograndose absorber la mayor parte
del oro en un tiempo de 2 horas. Esta reduccion en el tiempo de adsorcién se
debe posiblemente a la relacion entre peso de carbdn / volumen de solucion
empleada, 5g/L, y a que la solucién empleada poseia una concentracién de

oro y de plata muy baja para la cantidad de carbén empleada.

» Determinacion de plata. Al igual que para la determinacion de oro, las
condiciones del equipo de absorcidn atdmica y experimentales no se
modificaron con respecto al ensayo anterior en la determinacion de plata. Los
resultados obtenidos para los patrones de plata se muestran en la Tabla

109. La Figura 55 nos muestra la curva patron obtenida.

PATRONES 1ppm Ag 2ppm Ag 5ppm Ag || 7,5 ppm Ag || 10 ppm Ag
0.029 0.057 0.133 0.202 0.266
ABSORBANCIA 0.029 0.056 0.131 0.203 0.265
0.029 0.056 0.13 0.204 0.269
ABS. PROMEDIO 0.0290 0.0563 0.1313 0.2030 0.2667

Tabla 109. Valores de absorbancia patrones de plata
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Figura 55. Curva patrén para la determinacion de plata

MUESTRAS || TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO | CONCENT.(ppm)
VA 0,245 | 0,246 | 0,244 0,2450 9,16
A 1 0,214 | 0,212 | 0,211 0,2123 7,93
1% 0,174 | 0,171 0,173 0,1727 6,43
2 0,136 | 0,138 | 0,138 0,1373 5,10
A 0,226 | 0,228 | 0,222 0,2253 8,42
B 1 0,198 0,2 0,203 0,2003 7,47
1% 0,157 | 0,159 | 0,161 0,159 5,91
2 0,123 | 0,121 0,12 0,1213 4,49

Tabla 110. Valores de absorbancia y concentracién de plata

MUESTRAS | TIEMPO (h) ABSORBANCIA PROMEDIO | CONCENT.(ppm)
A 0,24 0,24 0,239 0,2397 8,96
A 1 0,207 0,21 0,208 0,2083 7,77
1% 0,169 0,17 0,168 0,1690 6,29
2 0,134 | 0,135 | 0,135 0,1347 4,99
A 0,221 0,221 0,220 0,2207 8,24
B 1 0,195 | 0,195 | 0,192 0,1940 7,23
1% 0,155 | 0,155 | 0,156 0,1553 5,77
2 0,118 | 0,119 | 0,118 0,1183 4,38

Tabla 111. Valores de absorbancia y concentracion de plata

(Duplicado)
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En las tablas 110 y 111 se observa que el tiempo de adsorcién no es
suficiente para que el carbdn activado atrape toda la plata contenida en la
solucion. En ensayos anteriores veiamos que se requerian al menos seis
horas para poder adsorber la plata, y el carbon activado de mayor
granulometria aunque no la absorbe toda en un tiempo de dos horas retiene
un porcentaje mayor al 50%, porcentaje de adsorcién que no se lograba con

el carbon activado fino en un tiempo tan bajo.

4.3.4. Determinacion del porcentaje de adsorcién de oro y de plata con

carbén activado tipo Il.

El porcentaje de adsorcion de oro y de plata alcanzado por el carbén
activado tipo Il se reporta en la Tabla 112. Los resultados consignados
corresponden al promedio de los valores de concentracion de los ensayos

realizados.
PORCENTAJE DE ADSORCION - CARBON Il
TIEMPO (h) Solucién A Solucién B

Oro Plata Oro Plata

0 0 0 0 0
Yo 23,17 12,40 35,95 18,59
1 47,39 24,08 54,54 28,12
1% 66,92 38,49 74,93 42,87
2 84,69 51,21 88,73 56,64

Tabla 112. Porcentaje de adsorcidn de oro y de plata sobre igual peso de

carbon activado
En la Tabla 112 se puede observar que el porcentaje de adsorcién de oro y

de plata alcanzado por el carbén activado grueso, tipo Il, esta por debajo de
los porcentajes de extraccidn alcanzados por el carbon activado fino, tipo |I.
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Este resultado se observa en un tiempo de contacto de 2 horas, el cual
puede no ser suficiente a pesar de haber empleado una relaciéon de peso de

carbon / volumen de solucién, alto. Este resultado lo podemos apreciar mejor

en las Figuras 56 y 57.

100 -

% Adsorcién

0 0,5 1 1,5 2 2,5

Tiempo (h)
—e— Solucion A —s— Solucién B

Figura 56. Porcentaje de adsorcién de oro sobre igual peso de carbon

activado Tipo I
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Figura 57. Porcentaje de adsorcion de plata sobre igual peso de carbon

activado Tipo I

4.3.5. Determinacion de la concentracion de Au y Ag empleando una

misma solucion y diferente peso de carbdn activado tipo Il.

En la realizacién de esta prueba se empled una solucion cianurada con una
concentracion de oro de 15.08 g/Ton y 8.80 g/Ton de plata. Las relaciones
entre peso de carbon / volumen de solucion, empleadas en la prueba fueron
de 2.4 g/L y 3.5¢/L. Los resultados obtenidos se consignan en la Tabla 113.

181



PORCENTAJE DE ADSORCION - CARBON I
TIEMPO (h) 2,4 g/L 3,5g/L

Oro Plata Oro Plata

0 0 0 0 0
1 42,03 73,08 50,26 28,37
2 56,83 79,83 65,31 40,13
4 71,69 84,39 83,62 54,98
6 82,61 85,69 88,03 63,56
8 87,57 85,98 89,92 67,13

Tabla 113. Adsorcion de oro y de plata de la solucidn cianurada a

diferentes relaciones de peso carbon/ volumen solucion
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Figura 58. Porcentaje de adsorcién de oro sobre diferentes relaciones

de carbdn activado Tipo Il
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Figura 59. Porcentaje de adsorcidn de plata sobre diferentes relaciones

de carbdn activado Tipo Il

Como se puede apreciar en la Tabla 113 y las Figuras 58 y 59, los
porcentajes de adsorcién de oro obtenidos son menores que los obtenidos
con la utilizaciéon de la misma cantidad del carbén activado Tipo |. Este
resultado puede deberse a las caracteristicas presentadas por el carbon tipo
I, ya que al poseer mayor tamafio de particula el area superficial de

adsorcion disminuye.

El comportamiento presentado por el carbon Tipo Il sobre la solucidon
cianurada empleada en el ensayo, nos muestra que este posee una
velocidad y porcentaje de adsorcibn mas baja que la presentada por el

carbon Tipo | bajo las mismas condiciones experimentales.
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4.4. ANALISIS DE MUESTRAS PROVENIENTES DEL PROCESO DE
CEMENTACION CON ZINC.

En este proceso se somete la solucion a un pretratamiento con el fin de
ajustar las condiciones para la precipitacion del oro, asi, la muestra es

sometida a un proceso de clarificacion y desoxigenacion.

Las pruebas para la desorcion mediante el proceso Merril Crowe, se llevaron

a cabo bajo las siguientes condiciones experimentales:

» Eliminacion de particulas en suspension mediante la filtracion en
microfiltro, ya que estas particulas pueden recubrir el zinc y disminuir su

reactividad.

» Disminucién del nivel de oxigeno en la solucién a 1 ppm, mediante el
empleo de una bomba de vacio, agitacion e inyeccion de nitrégeno durante
un tiempo de 20 minutos. La reduccidn del nivel de oxigeno se debe a que
éste elemento pasiva la superficie del zinc y produce una redisolucién del oro

precipitado.

» Ajustar la concentracion de cianuro en la solucion a una concentracion de
1000 ppm, pues por debajo de esta concentracion la velocidad de

cementacion es menor.
La cantidad de zinc y el tiempo de reaccion fueron las variables estudiadas

con el fin de establecer las condiciones que permitieran la mayor

precipitacion de oro.
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Se llevaron a cabo dos experiencias y los resultados obtenidos se presentan

a continuacion.

4.4.1. Variacion de larelacion de zinc a tiempo constante.

En este ensayo se emplearon diferentes relaciones de Au / Zn en un tiempo
fijo de 5 minutos con la finalidad de establecer la relacibn mas adecuada
para el proceso. En la Tabla 114 y la Figura 60 se presentan los resultados

obtenidos.

[ [Au] Inicial (ppm) ||

Relacion Au/Zn

|L_[Au] Final (ppm) ||

% Precipitacion

12,03 (1/12) 1,25 86,61
10,18 (1710) 1,30 87,23
10,18 (178) 416 59,13

Tabla 114. Precipitacion de oro proceso Merrill Crowe a un tiempo de 5

minutos y variacion de la relacién Au / Zn

185



1OOW

80+ |

60+ |

40+

% Precipitacion

112
110

Relacion Au/Zn

118

0112 01/10 O1/8

Figura 60. Precipitacion de oro por el proceso Merrill Crowe a un tiempo de 5

minutos
Los resultados obtenidos nos muestran que para un tiempo de 5 minutos, el
mejor porcentaje de precipitacion de oro se presentdé a una relacién de Au /
Zn 1/10.
4.4.2. Relacién de Au / Zn constante con variacion del tiempo.
Este ensayo se realizO empleando una relacion de Au / Zn de 1/10, y

variando el tiempo del proceso. Los resultados obtenidos se presentan en la
Tabla 115 y la Figura 61.
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[Au] Inicial (ppm) Tiempo (min) [Au] Fnal (ppm) % Precipitacion
12,03 5 0,90 92,52
10,18 7 2,90 71,51
10,18 10 1,60 84,28
10,37 15 9,20 11,28

Tabla 115. Precipitacion de oro por el proceso Merrill Crowe relacion de

Au/Zn 1/10 y variacién del tiempo

100
|

80

60-
15
10

40/

% Precipitacién

20+ 7

Tiempo (min)

@507 010 @15

Figura 61. Precipitacion de oro por el proceso Merrill Crowe con relaciéon

Au/Zn de 1/10 y variacion del tiempo
Como se observa en la Figura 66, el ensayo que presentd mejor porcentaje
de precipitacion de oro a una relacion Au / Zn de 1/10 empled un tiempo de 5

minutos de reaccion.

De manera general, podemos apreciar que el proceso Merrill Crowe, no

permitié recuperar la totalidad del oro disuelto en las soluciones cianuradas,
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alcanzando un porcentaje de precipitacion maximo de 92.52 %. Este
porcentaje se obtuvo debido posiblemente a varios factores, entre ellos, la
dificultad para desoxigenar la solucion cianurada, pues no existian en el
laboratorio los medios y herramientas necesarios para eliminar la totalidad
del oxigeno disuelto; otra posible causa pudo ser el tiempo de contacto entre
la solucidn pobre y el oro precipitado, ya que un tiempo de contacto
demasiado largo puede ocasionar una redisolucion del oro debido a la alta

concentraciéon de cianuro libre en la solucion.
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1.

5. CONCLUSIONES

La determinacién de los tenores de oro y plata en muestras minerales es mas
exacta cuando se emplea la técnica de ensayo al fuego combinada con la
Absorcion Atomica, ya que permite la cuantificacion de cantidades muy
pequeias de estos metales que no pueden ser determinadas usando la

técnica gravimétrica convencional.

La utilizacién de patrones para Absorcion Atomica de Au y Ag preparados a
partir de soluciones que contienen 1000 ppm de cianuro de sodio, permite
una cuantificacidn mas exacta de las concentraciones de estos metales en
las muestras provenientes de los procesos de cianuracion de minerales
auroargentiferos. La anterior modificacién se debe principalmente a que se
eliminan las posibles interferencias en la senal, causadas por la elevada

concentraciéon de cianuro de sodio en las muestras reales.

La utilizacién de la técnica de extraccién con MIBK de los complejos de oro
en soluciones de cianuro, para eliminar interferencias en la cuantificacion de
oro, mostrd ser un proceso que no ofrece ventajas desde el punto de vista
analitico para los minerales empleados en este estudio. La extraccidn con
solventes puede ser usada con éxito en muestras acuosas provenientes de
la cianuraciéon de minerales auroargentiferos mas complejos o para la
cuantificacion de oro en muestras de minerales que han sido llevadas a

digestion total.

El analisis cualitativo de sales solubles presentes en minerales
auroargentiferos es una metodologia sencilla que permite determinar la

presencia de sales de hierro, cobre y zinc; inclusive a bajas concentraciones
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donde ya no son perjudiciales en los procesos de extraccion de oro y plata
en soluciones de cianuro. Los analisis complementarios realizados por la
técnica de Absorcién Atdmica, confirman los resultados obtenidos, mostrando

que ésta metodologia es acertada para los fines propuestos.

Las técnicas de analisis quimico empleadas en el Grupo de Investigaciones
en Minerales, Biohidrometalurgia y Ambiente para la caracterizacion
fisicoquimica de los minerales auroargentiferos, asi como los analisis
fisicoquimicos aplicados en los procesos metalurgicos de extraccion de oro y
plata, fueron revisados sistematicamente y mejorados con el fin de brindar

mejor soporte y apoyo técnico al sector minero regional y nacional.
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6. RECOMENDACIONES

Se recomienda evaluar la eficiencia de la cuantificacién de oro empleando la
extraccion con solventes (MIBK), en soluciones cianuradas con altas

concentraciones de sales solubles de hierro, cobre y zinc.

Asi mismo se recomienda la comparacién entre los resultados obtenidos en
la cuantificacidén de oro y plata mediante el ensayo al fuego combinado con la
Absorcion Atomica, con la técnica de cuantificacion de estos metales
mediante la digestién acida total del mineral y posterior extraccién del oro
con MIBK.

En los laboratorios del Grupo de Investigaciones en Minerales,
Biohidrometalurgia y Ambiente, en su mayoria se maneja un gran volumen
de muestras acidas para los analisis de Absorcion Atdmica. Por tal razén, se
recomienda importante cuidado para evitar la mezcla de los residuos
acuosos de las soluciones de cianuro en el equipo de Absorcion Atomica, ya
que el manejo de muestras cianuradas requiere estrictamente de pH basico

para evitar intoxicaciones con acido cianhidrico.

Es posible evitar la peligrosa acumulacion de residuos de cianuracion,
mediante un sencillo tratamiento con peréxido de hidrégeno (H20>), el cual
resulta econdmico y efectivo en la oxidacion de cianuro y también en la

remocion de algunos metales pesados.

Es importante realizar periddicamente la revision electrénica y calibracién de
los espectrofotometros de Absorcién Atémica, debido principalmente a las

fluctuaciones eléctricas en las instalaciones del Grupo de Investigaciones.
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1. ENSAYO AL FUEGO

TECNICA 1.

» Resumen del método.

La muestra de tamafio 200 Ty es tostada a 500-600 °C y luego fundida en
una mezcla de fundentes, oxidantes y reductores, dependiendo de la
naturaleza de la muestra a una temperatura de 1100 °C. Posteriormente el
producto metalico es nuevamente fundido en una copela a 850 °C de donde
se obtiene un botdén de oro y plata. Luego el botdn es atacado con acido

nitrico para determinar la cantidad de oro.

» Reactivos

v’ Litargirio
carbonato de sodio
Borax
Silice
Nitrato de sodio
Harina de trigo

Plomo laminado

AN N N N N N

Acido nitrico

» Equipos y materiales

v' Balanza
Balanza analitica
Horno mufla
Campanas extractoras

Pinzas para crisol

AN NN NN

Pinzas para manejo de copelas, crisoles y platos de arcilla

196



AN N Y N U N N N N

Guantes y delantal de asbesto
Careta

Lingoteras

Yunque

Martillo

Crisol de arcilla

Platos de arcilla

Copelas

Plancha de calentamiento
Crisol de porcelana

Vidriaria

> Procedimiento

» Tostacion de la muestra

v
v

Cuartear y pesar una muestra de 20g granulometria 200 Ty.
Mantener encendida la campana extractora y el lavador de gases
durante toda la prueba.

Colocar una muestra en el plato de arcilla y llevar a la mufla a una
temperatura entre 500 y 600 °C. Agitando la muestra con una
espatula por fuera de la mufla cada 10 minutos hasta la eliminacion
de azufre (se observa un color rojizo de la muestra y desaparicion
de olor caracteristico).

Sacar de la mufla y dejar enfriar.
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* Fusion de la muestra

v' Preparar una carga de mezcla de fundentes, oxidantes vy
reductores dependiendo de la naturaleza de la muestraEl, dicha
carga debe ser de granulometria fina.

v En un crisol de arcilla mezclar vigorosamente la carga con la
muestra tostada y cubrir con bérax.

v Colocar en una mufla a 1100 °C (la mufla debe estar ya a una
temperatura de minimo 800 °C) por un tiempo aproximado de 75
minutos.

v" Vaciar el contenido en una lingotera previamente impregnada con
tiza y precalentada sobre el exterior de la mufla.

v Dejar enfriar y separar con un martillo la fase metalica de la escoria

apoyandose en un yunque. Darle forma de cubo.

* Copelacion

v/ Calentar las copelas en la mufla a 800 °C por 20 minutos.

v Introducir el botéon metalico, sobre la copela y esperar a que se
evapore el plomo, permitiendo el ingreso de aire.

v' Sacar la copela sin dejar evaporar la plata del botén resultante (el
instante preciso de sacar la copela es cuando la gota fundida
pierde el brillo metalico, se conoce como apagado).

v' Laminar y pesar el boton que soélo contiene oro y plata, en la

balanza analitica de cinco cifras decimales, P;.

« Ataque con acido nitrico

v Llevar el botén a un crisol de porcelana.

2 Para un mineral de cabeza se utiliz6 la siguiente carga: 40g de litargirio, 30g de carbonato de sodio,
10g de bérax, 3g de harina de trigo, 10g de silice y 0.6g de nitrato de sodio.
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v Atacar en caliente con acido nitrico en una relacion 3:1 y luego 1:1,
en ambos casos dejar atacar hasta que no se observe reaccion y
decantar la solucién sobrante.

v' Enjuagar con agua destilada caliente libre de cloruros, secar y
dejar enfriar.

v" Pesar el residuo que corresponde al oro de la muestra, P,.

v" En caso de no tener disminucién de peso en el botén, significa que
la reaccion de oro y de plata es pequefa y hay necesidad de
encuartar. Este proceso se hace envolviendo el boton en plomo
laminado con tres veces el peso en plata, se copela y se ataca el

botdn nuevamente con acido nitrico.

Observacion. Es necesario hacer un blanco con la carga para estar
seguro que no existen elementos que afecten el analisis; ocurre

frecuentemente que el litargirio contiene cantidades apreciables de

plata.
Célculo.
P2(9)
ORO = * 10°, /g Au/ ton mineral/
Peso muestra (20g)
P1-P2(9)
PLATA = * 10° /g Ag/ ton mineral/

Peso muestra (20g)
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TECNICA 2.

En la técnica 2, el procedimiento solo varia después de la copelacion, ya que

no se realiza un ataque con acido nitrico. El procedimiento varia de la

manera que se muestra a continuacion.

« Atague con agua regia.

v

v
v
v

<

Llevar el botdn a un crisol de porcelana.

Atacar en caliente con agua regia hasta disolucion de la laminilla.
Pasar la solucién aun balén de fondo plano.

Lavar el crisol con agua destilada, mezclando estos lavados con la
solucion anterior.

Aforar a 25 o 50ml.

Preparar patrones de 1 a 12.5 ppm conservando la matriz de la
solucion madre.

Realizar la curva de calibracién de los patrones preparados.

Hacer la lectura de las muestras problema en el equipo de

absorcién atdémica.
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2. DETERMINACION CUALITATIVA DE SALES SOLUBLES

» Generalidades.

Reactivos. Ferrocianuro de potasio K4sFe(CN)g.3H20 1N (105.6 g/L);
Ferricianuro de potasio K4sFe(CN)s 1N (109.7 g/L); Amoniaco al 10%.
Equipos. Balanza y plancha con agitacion magnética.

Materiales. Vasos de precipitado, magnetos, embudos, papel filtro,
tubos de ensayo, goteros.

Condiciones de la muestra. La muestra es lixiviada con agua

desionizada.

» Procedimiento.

AN N N NN

Pesar 20g de muestra y transferir a un vaso de precipitado de 100ml.
Adicionar 60ml de agua desionizada.

Agitar en la plancha con agitacion magnética durante 10 minutos.
Filtrar con papel franja negra.

En tres tubos de ensayo agregar 5ml de solucién filtrada a cada uno.

» Determinacion de sales.

Sales ferrosas. En uno de los tubos de ensayo adicionar 2 gotas de
de ferricianuro de potasio. La aparicion de un precipitado azul intenso
indica la presencia de sales ferrosas.

Sales férricas. En otro tubo de ensayo agregar 2 gotas de
ferrocianuro de potasio. La aparicion de un precipitado amarillo

verdoso indica la presencia de sales férricas.
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v' Sales de zinc y cobre. En otro tubo de ensayo agregar 2 gotas de
amoniaco. La aparicion de un precipitado blanco indica la presencia
de sales de zinc; si al agregar un exceso de amoniaco el precipitado
se redisuelve y aparece una coloracién azul indica la presencia de

sales de cobre.
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3. Determinacién cuantitativa de sales solubles.

» Generalidades.

Reactivos. Patrones analiticos de hierro, cobre y zinc.

Equipos. Espectrofotdmetro de absorcion atdmica, micropipeta,
balanza y plancha con agitacion magnética.

Materiales. Vasos de precipitado, magnetos, embudos, papel filtro,

tubos de ensayo, goteros, balones de fondo plano.

» Procedimiento.

N X X X X X X X

Pesar 20g de muestra y transferir a un vaso de precipitado de 100ml.
Adicionar 60ml de agua desionizada.

Agitar en la plancha con agitacion magnética durante 10 minutos.
Filtrar con papel franja negra.

Lavar dos veces con agua desionizada.

Recoger las aguas de lavado en recipientes diferentes.

Preparar patrones de hierro, cobre y zinc.

Realizar la curva patrén.

Analizar el filtrado inicial y los lavados por absorcién atomica para
cada uno de los elementos de interés.

Para cada elemento sumar los resultados arrojados por el equipo de

absorcién atdmica para el filtrado inicial y las aguas de lavado.
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4. DETERMINACION DE LA ACIDEZ

» Generalidades.

v' Técnica. pHmetro y papel de pH de acuerdo a la Norma ASTM 4972 -
89.

Equipos. Potenciémetro equipado con electrodo, balanza.

Materiales. Papel de pH, vasos de precipitado.

Reactivos. Soluciones buffer, cloruro de calcio.

<N X X

Caracteristicas de la muestra. Se requieren 10 g de muestra a una

granulometria de 200 mallas Ty.

» Procedimiento parala determinacién del pH de los suelos.

Se determina el grado de acidez o alcalinidad de minerales suspendidos en
agua y en solucion de cloruro de calcio 0.1 N, con un potenciometro que
tenga un sistema de electrodos sensitivos al cambio de pH (Método A), o un
papel sensitivo al cambio de pH en el rango de 1 a 12, con resolucién
cercana a 0.2 unidades de pH Método B). Las medidas de pH en ambos

liquidos son necesarias para determinar totalmente el pH de los sdlidos.

» Preparacion del potenciémetro.

Se realiza con soluciones buffer de pH conocido, de la siguiente manera:

v Lavar los electrodos con agua destilada y secarlos.

v" Introducir los electrodos en una solucion buffer.

v Verificar el botén de temperatura.
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v" Colocar el botén del potenciémetro en la posiciéon para leer pH vy
calibrar el valor de la solucién buffer.
v Volver a colocar el botdén de pH a la posicidon solucion inicial.

v" Secar los electrodos de la solucién buffer.

» Determinacion del pH con agua destilada.

v' Tomar 10 g de mineral con granulometria menor a 2 mm.
v Llevar a un recipiente de vidrio adicionando 10 ml de agua destilada.
v" Mezclar y dejar reposar 1 hora.

v Leer el pH con el pHmetro o con papel de pH.
» Determinacion del pH con solucién de cloruro de calcio.
v" Tomar 10 g de mineral con granulometria menor a 2 mm.
v' Llevar a un recipiente de vidrio adicionando 10 ml de solucién de
CaCl; 0.1 N.
v" Mezclar y dejar reposar 1 hora.
v Leer el pH con el pHmetro o con papel de pH.
Nota. La mezcla debe estar a temperatura ambiente al medir el pH.
» Reporte.
Se debe hacer con una cifra decimal, especificando la medida del pH en

agua y en la solucion de cloruro de calcio y ademas especificando el método

empleado.
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5. DISTRIBUCION GRANULOMETRICA

» Generalidades.

v

Equipos y materiales. Rotap, molino de bolas, balanza analitica y

tamices serie Tayler.

» Procedimiento.

<

Pesar 1 Kg de mineral.

Moler hasta obtener un Dgy 200 Mallas.

Separar en fracciones granulométricas (+60,-60+100,-100 +200 y -
200) por medio de tamizado en el rotap.

Pesar la cantidad de mineral retenida en cada una de las fracciones.
Analizar por medio de ensayo al fuego el oro y la plata contenidos en
cada fraccion.

Calcular los porcentajes de oro y de plata segun los resultados del

ensayo al fuego.
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6. ANALISIS DE ORO EN SOLUCIONES CIANURADAS EMPLEANDO
SOLVENTES ORGANICOS (MIBK)

» Generalidades.

v' Equipos. Espectrofotémetro de absorcion atomica, lamparas de
catodo hueco para oro y plata, material de uso comun en laboratorio.

v Reactivos. Acido clorhidrico al 37%, &cido nitrico al 70%, Solucién de
acido clorhidrico al 10%, Metil isobutil cetona (MIBK), solucion patrén
de oro de 1000 ppm.

» Procedimiento.

v' Pesar 10 g de muestra y transferir a un vaso de precipitado.

v' Agregar 25 ml de HCI concentrado, cubrir con un vidrio de reloj y
calentar suavemente durante 20 minutos.

v' Agregar 15 ml de HNOj3 concentrado, digerir otros 20 minutos con el
vaso tapado.

v' Evaporar sin llevar a seco.

v Agregar 25 ml de HCI concentrado y 25 ml de agua destilada.

v' Hervir unos minutos con el vaso tapado para disolver las sales
solubles y eliminar los 6xidos.

v' Filtrar y lavar con agua destilada caliente.

v Dejar enfriar, enrasar y homogeneizar.
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» Determinacién de oro.

v" Preparar una solucién stock de oro de 1 pg / ml en medio acido
clorhidrico al 25%.

v Pipetear una alicuota de la muestra de 25 a 80 ml, que no contenga
mas de 20 g de oro, en un embudo separador con robinete de teflon
de 125 ml.

v Pipetear 5, 10, 15, 20 ml de solucién de oro de 1 pug / ml en distintos
embudos de separaciéon con robinete de teflén de 125 ml.

v" Diluir las soluciones de oro con acido clorhidrico al 25% hasta un
volumen similar al de la muestra.

v Agregar con una pipeta 10 ml de MIBK, en cada embudo separador.

v' Tapar, agitar 1 minuto y dejar separar las fases. Descargar la fase
acuosa.

v Agregar a cada embudo separador 35 ml de acido clorhidrico al 10% y
agitar 15 segundos, dejar separar las fases y descargar la fase
acuosa.

v Si el contenido de hierro en la muestra es alto, repetir el lavado una o
dos veces mas.

v' Transferir la fase organica a tubos de ensayo con tapon.

v' Ajustar el equipo de absorciéon atémica a una longitud de onda de
242.8 nm, fijar la presion y caudal de aire, disminuir el caudal de
acetileno sin aspirar MIBK, hasta que la llama aparezca como una
delgada linea azul sobre el mechero. Al aspirar MIBK ajustar las
condiciones Optimas de la llama.

v' Determinar la absorbancia de los estandares y de las muestras en las
mismas condiciones. Utilizar MIBK para establecer el cero del

espectrofotometro.
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v' Graficar la absorbancia versus la concentracion de oro en la solucién

estandar.
» Calculo.
v' Comparar la absorbancia de la muestra con la curva de calibraciéon y

encontrar la concentracion de oro.

g de Au en la alicuota

Aug/T=
g de muestra en la alicuota
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7. CIANURACION EN BOTELLA

» Generalidades.

v

Materiales y equipos. Mineral con tamarfio Dgp -200 Ty, botella de 2.5
litros, agua destilada, cal, balanza, sistema de agitacion por medio

magnético, cianuro de sodio, pHmetro, papel filtro, embudos.

» Procedimiento.

<

Tomar 500g de material pulverizado y colocarlo en la botella.

Agregar 1 litro de agua destilada.

Mezclar fuertemente y medir el pH de la pulpa. Ajustar el pH entre
10.5y 11 con cal hidratada.

Agregar 1g de cianuro de sodio y colocar la botella en el sistema de
rodillos.

Determinar el pH, concentracion de cianuro, de oro y de plata en los
siguientes tiempos: 2, 4, 8, 24, 48, 72 y 96 horas.

Al finalizar, filtrar, lavar y secar las colas.

Realizar el ensayo al fuego de las colas y reportar los tenores de oro y
de plata.

Segun la cantidad de oro disuelto, determinar el grado de lixiviabilidad

del mineral.
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8. LIXIVIACION DIAGNOSTICO

» Generalidades. La lixiviacion diagnéstico es la prueba que tiene como

objetivo conocer la asociacion de los metales preciosos a los minerales

presentes en una roca.

v

Materiales y equipos. Mineral con tamano Dgy -200 Ty, recipientes
para realizar la cianuracion, agua destilada, cal, balanza, agitadores,

cianuro de sodio, pHmetro, papel filtro, embudos.

» Procedimiento.

ETAPA I. Lixiviacion inicial. En esta etapa se lixivia el oro libre.

v

D N N NN

D N NI NN

Pesar el recipiente.

Adicionar 200g de mineral.

Agregar cal para acondicionar el pH.

Agregar 1 Kg/Ton mineral de NaCN vy lixiviar por 24 horas.

Preparar una solucién cianurada de lavado: 0.02g/L de NaOH y 0.1g/L
de NaCN.

Revisar la concentracion de NaCN.

Al final medir el pH, NaCN residual y O disuelto.

Filtrar la pulpa, tomar filtrado y analizar el oro en la solucion.

Lavar los sdlidos filtrados con solucién de lavado a una razén I/s de
2:1.

Lavar los sélidos con agua destilada a una razon I/s de 2:1.
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ETAPA Il. Disolucion de 6xidos.

v

DN NN

D N N NN

Pesar la torta.

Agregar agua destilada a una razén de 2:1.

Agregar 70g/Ton de mineral de acido sulfurico.

Agregar 5g/T mineral de MnOz y lixiviar por 24 horas mas. El potencial
debe estar a 500mV (+/- 50mV) y el pH no debe subir de 2.

Preparar 1 litro de solucion de lavado con acido sulfurico a un pH de 1.
Filtrar la pulpa.

Lavar los sélidos con solucion acida (2:1 I/s).

Lavar los sélidos con agua destilada.

ETAPA lll. Cianuracion.

v

v
v

Pesar el recipiente, agregar solido humedo lavado de la etapa Il y
repesar.

Agregar agua desmineralizada (I/s 2:1).

Repetir la etapa | del paso 3 al 10. Disminuir el tiempo de lixiviacion a

3 horas.

ETAPA IV. Lixiviacion con acido nitrico.

v

v
v
v
v

Pesar el recipiente, agregar solido humedo de la etapa lll. Repesar.
Agregar acido nitrico concentrado (I/s 3:1).

Dejar calentando por 2 horas o hasta que no haya reaccion.

Al finalizar la lixiviacion, filtrar la pulpa.

Repulpee los sdlidos en agua desmineralizada a razéon 2:1. Repetir

este pasa nuevamente.
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ETAPA V. Cianuracion.
v' Repita la etapa Ill.
v' Repulpear, filtrar, secar y pesar los sdlidos.
v" Homogeneizar y tomar una muestra para analizar el oro.
v

Determinar la cantidad de oro en cada uno de los grupos minerales.
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9. DETERMINACION DE CIANURO
» Generalidades.

v' Materiales y equipos. Material de uso comun en el laboratorio,
titulador automatico, plancha de agitacion magnética, erlenmeyer de
125ml.

v' Reactivos. Solucion de nitrato de plata, solucion de Ki al 5%.

» Procedimiento.

v" Medir 25ml de solucién cianurada.

v" Agregar 0.5 -1 g de KI.

v' Titular con solucién de nitrato de plata hasta la aparicion de

opalescencia.

» Calculo.

ml AgNO; * 0.002*10°

NaCN g/m® =
ml de muestra
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