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RESUMEN

A un concentrado tipo refractario obtenido por el proceso de flotacién con alto
contenido de oro, plata, hierro, azufre y arsénico, se realizé un pretratamiento con
NaOH a presion y temperatura, con el objetivo de eliminar el arsénico presente,
posteriormente se realizO una lixiviacibn a presion y temperatura para la

recuperacion de los valores de interés econdémico.

El analisis del concentrado reporto una ley de 66.8 g/t de oro, 4973 g/t de plata,
11.2% de arsénico, 36% azufre, 39.49% hierro, 4.2% de Mn, y pequenas cantidades
de Cu, Pb y Zn. Pruebas preliminares y basados en los andlisis y bajas

recuperaciones del oro y plata indican que es tipo refractario

Se realiz6 un estudio de caracterizacién utilizando la difraccion de rayos X (DRX) y
el microscopio electréonico de barrido (MEB), se observaron distintas especies
mineraldgicas como la presencia de pirita (FeS2) masiva, arsenopirita (FeAsS),
pequefas cantidades de esfalerita (ZnS), y otras especies como cobre asociados
al arsénico. Posteriormente se dio un pretratamiento oxidativo utilizando el NaOH a
presidon y temperatura, se caracterizé de nuevo por los métodos antes mencionados,
observando cambios significativos en el concentrado, como oxidacion y porosidad

en la superficie.

Con el objetivo de comparar resultados preliminares, primero al concentrado se le
realizé una prueba de lixiviacion convencional por 72 horas, para determinar la
cinética de recuperacion del oro y plata, extrayendo el 6% y 31% de los valores de
oro y plata. Posteriormente se realizd una prueba de lixiviacion a presién al
concentrado, obteniendo una extraccion de 19% de oro, y finalmente se realiz6é un
pretratamiento al concentrado utilizando un agente oxidante antes de la lixiviacion

a presion, y se obtuvo una extraccién del 65% de oro.

Se llevé a cabo un analisis tomando como base un disefio de experimentos factorial
2%, con replica, con valores altos y bajos en cada una de las variables a tratar, donde
K nos representa el numero de factores, en este caso K=3 siendo las variables, la

concentracion de hidroxido de sodio como agente oxidante en medio alcalino para



la remocion de arsénico, temperatura y presion, con el fin de ver el efecto de estas
condiciones en la cinética de eliminacion del arsénico matriz del concentrado y
recuperacion de los valores de oro y plata. Se encontré que las mejores condiciones
optimas en el pretratamiento, son utilizando 15 g de hidroxido de sodio, 150°C de
temperatura y 150 psi de presion de oxigeno, bajo esas condiciones se obtuvo la

mayor eliminacién de arseénico (97.68 %) y la mayor extraccion del oro y plata.

Xi



1. INTRODUCCION



1.1 Justificacion

Existen minerales y concentrados de oro y plata que son considerados refractario,
ya que los valores de interés economico tienen baja recuperacién, esto debido a
diferentes factores entre los cuales podemos mencionar, que se encuentran
encapsulados dentro de la matriz del mineral o concentrado, y por este motivo su

extraccion por medio de la lixiviacidn convencional no resulta viable y rentable.

Hoy en dia se ha presentado el problema de escasez de reservas minerales de alta
ley, lo cual ha orillado al aprovechamiento de minerales de baja ley, especialmente
aquellos donde el oro y la plata se presentan como “refractarios”. Para liberar los
metales preciosos contenidos en estos minerales, es necesario realizar un
tratamiento previo de oxidacion o reduccion de la matriz sulfurosa, que permita el

contacto directo de los metales con el reactivo de lixiviacién [1].

Esto nos lleva a la busqueda de alternativas de procesamiento, para atacar y
destruir la matriz del mineral refractario, con la finalidad de liberar los metales
valiosos o de interés y ademas obtener asi una mayor extraccion de los metales

preciosos.

De forma general, la cianuracion es un proceso ampliamente utilizado en la
recuperacion de los metales preciosos, para lo cual el oxigeno es esencial para
poder llevar a cabo la reaccidn de cianuracion, el oxigeno puede ser proporcionado
por el aire, cuando la reaccién se lleva a cabo a la intemperie, o bien cuando se
lleva a cabo en recipientes cerrados, puede utilizarse oxigeno gaseoso presurizado,
siendo este gas un agente oxidante en el proceso de cianuracién [2]. Dicho proceso
esta basado en la facilidad de disolucion del oro y plata, en una solucién acuosa

alcalina con cianuro, ya sea de sodio o de potasio [3].

Un concentrado puede también contener cianicidas, que son aquellos que
consumen reactivos de cianuracion sin beneficio para el proceso, impidiendo que
éstos puedan disolver los metales preciosos; algunos ejemplos de estos son la
pirrotina, la arsenopirita, arsénico, antimonio, hierro y zinc. Dentro de las tecnologias
alternativas, que se pueden utilizar como pretratamientos a la cianuraciéon y/o

fundicion, encontramos la tostacion, la oxidacion acida o basica, la oxidacion en

2



autoclave y la biolixiviacion. Dichas tecnologias de una u otra manera, llevan a cabo
la conversion de los minerales presentes, en especies mas nobles para su beneficio
de los metales preciosos, lo anterior se obtiene ya que se faciliten la liberacion o
exposicion de las particulas de los metales preciosos; para que luego, entrar en

contacto intimo con la solucion lixiviante [4].
1.2 Objetivo general

A un concentrado clasificado como refractario, se le realiza un pretratamiento
oxidante en medio alcalino con NaOH, para la oxidacion y eliminacion del arsénico,
posteriormente aplicar la cianuracion bajo condiciones oxidantes de presion y

temperatura moderadas.
1.3 Objetivos especificos
1. Caracterizacion del concentrado de flotacion.

2. Cuantificar el efecto del reactivo NaOH como tratamiento previo a la lixiviacion,
para remover el arsénico utilizando las siguientes variables: concentracion de

reactivo, presion de oxigeno y temperatura.

3. Analisis de la recuperacion de oro y plata del concentrado, obtenidos en las
diferentes condiciones, a fin de determinar las mejores condiciones del

pretratamiento.

Se analiza en base a un disefio de experimentos factorial 23, para obteberr la
influencia de tres de las variables en el tratamiento a presion oxidante, como son la

presion de oxigeno, la temperatura y la concentracion de NaOH.



2. REVISION BIBLIOGRAFICA



2.1 Concepto de la hidrometalurgia

La hidrometalurgia, es un procedimiento moderno que pasé de ser una simple
ciencia a una técnica, a partir del siglo XIX. Consiste en el procesamiento de
concentrados y minerales por medio de tratamientos humedos, a fin de obtener el
mineral o metal de interés o valor, dentro de una disolucion, la cual se sometera a
una posterior recuperacion. En este proceso, se emplean soluciones acuosas,

generalmente entre temperaturas que van de 25 a 250°C.
Cualquier proceso por via humeda puede contemplar las siguientes etapas:

e Preparacion quimica y/o fisica de la mena.
e Lixiviacion.
e Concentracion o purificacion (adsorcion).

e Precipitacion.

Esta técnica de trabajo es adaptable a escala industrial, y puede ser utilizada para
tratar minerales de baja ley y menas complejas, con una amplia gama de disolventes

a elegir, y con muchas variables que son controlables [5].

El siguiente esquema de la figura 1 ilustra los pasos que se siguen para recuperar

el oro por via humeda, es decir, con cianuro como lixiviante:



Figura 1. Diagrama para la obtencion de oro de un mineral utilizando un

proceso hidrometalurgico [6].



2.2 Mineralogia del oro

El oro, es un metal pesado, blando que posee un color amarillo caracteristico. Es
practicamente inerte ante agentes como el aire, agua, los alcalis y los acidos. Suele
encontrarse en estado elemental en la naturaleza, debido a su no-reactividad con

casi todos los compuestos. Su presencia en la corteza terrestre es de 0.0011 ppm
[7].

El oro puede tener diferentes ocurrencias en los minerales, como puede ser [8]:

e Oro libre: En algunos minerales el oro se encuentra en su estado elemental
(Au®) sin estar encapsulado o incluido por algun otro compuesto contenido en
dichos minerales. Las particulas del oro, pueden recuperarse mediante
diferentes equipos de separacion gravitacional, aunque también puede
emplearse la cianuracion directa o incluso la amalgamacion.

e Oro asociado a sulfuros metalicos: En la mayoria de los minerales, el oro
esta asociado y diseminado dentro de una matriz formada por pirita (FeS>),
pirrotina (FeS), arsenopirita (FeAsS), calcopirita (CuFeS2), entre otros
compuestos metalicos; debido a su diminuto tamafio granular es imposible
liberar el oro mediante la molienda.

e Oro en minerales metalicos y en ganga silicea: El oro también puede ser
un subproducto de concentrados de otros minerales de interés como el cobre,
el zinc y el plomo; a partir de los lodos electroliticos del proceso de
electrorrrefinacion y también de las escorias de fundicion del cobre, se puede
observar una buena cantidad de metales preciosos que se pueden recuperar.

e Oro asociado a minerales de arsénico o de antimonio: Estos minerales,
provocan un alto consumo de cianuro; su eliminacién o la rotura de las
estructuras formadas por estos minerales es mas dificil, por lo que es mas
factible controlar sus efectos.

e Teluros de oro y minerales de carbén o arcilla: Estos compuestos
generalmente se encuentran asociados con oro elemental y con sulfuros. Los
teluros de oro comprenden la calaverita (AuTez), la krennerita ((Au.Ag)Te2) y la

silvanita (AgAuTes). Estos compuestos también son insolubles en la



cianuracion, por lo tanto si estan presentes en el concentrado a tratar, se

considera también refractario [9].
2.3 Minerales refractarios de oro

Los minerales refractarios son aquellos en los que al realizar un procedimiento
convencional de cianuracién, se obtienen valores bajos de porcentaje de extraccion.
Comprenden los minerales recién extraidos del yacimiento (mina), concentrados de

flotacion, colas y otras reservas [10].
Existen diversos tipos de refractariedad, y se enlistan a continuacion [11]:

1. Encapsulamiento fisico en pirita o arsenopirita: Cuando las particulas de
oro, cuyo tamafo es submiscorsopico, y se encuentran encapsuladas dentro
de una matriz de sulfuros, formando asi una barrera que impide el contacto
entre el cianuro y el oro, se le conoce como encapsulamiento fisico. Este tipo
de oclusion, es comun en menas portadoras de sulfuros tales como pirita y
arsenopirita.

2. Reacciones secundarias que agotan el cianuro: La presencia de sulfuros
y compuestos cianicidas, propicia la pasivacion de la reaccion durante la
cianuracion, ya que consumen excesivo cianuro y oxigeno.

3. Limitacién de oxigeno: Ciertos iones, entre los que se encuentran el ion
ferroso, el ion sulfuro, ion sulfato, entre otros, tienden a consumir el oxigeno
cuando estan disueltos, lo que limita la cantidad de este elemento,
fundamental para el proceso de cianuracion.

4. Presencia de carbon organico en el mineral: Son residuos de
hidrocarburos pesados, carbén lignitico, carbon grafitico o amorfo, entre
otros, tienen la capacidad de adsorber los complejos solubles de oro, y
perjudican asi la recuperacién del metal; a esto se le conoce como preg-
robbing.

5. Revestimiento de la superficie de las particulas de oro: Puede
presentarse una formacion de barreras de diversos compuestos,
principalmente oxidos de hierro, antimonio o plomo, lo que impide la

disolucion del metal precioso.



2.4 Lixiviacion

Se denomina tratamiento por lixiviacion, a todo proceso metalurgico de separacion, en
el que el metal de interés econdmico, es atacado con un disolvente selectivo
adecuado, a partir de la mena o concentrado tratado fisicamente; el disolvente no

debera disolver la ganga o material residual, y se obtiene una solucion rica o prefiada

con los valores metalicos disueltos en ella [12].
2.4.1 Cianuracion

Consiste en la lixiviacién con el uso de soluciones de cianuro sdédico o potasico,
como medio quimico para disolver el oro y la plata, contenidos en menas

auriferas/argentiferas de generalmente baja ley [13].

Para poder realizar la cianuracion, es necesario que la solucion lixiviante contenga

los tres componentes quimicos esenciales. Estos son:

e Elion cianuro (CN").
e El oxigeno disuelto en la solucion (O2).
e Elion hidroxilo (OH).

Los dos primeros (CN- y O2), son los reactantes quimicos que disuelven a los
metales preciosos, en la forma de complejos; este proceso se representa por las
ecuaciones de Elsner [14], en la que al final del proceso, se obtiene un complejo

metal-cianuro y un hidroxido.
Para el caso del oro:

4Au + 8NaCN + O2 +2 H2O — 4NaAu(CN)2 + 4NaOH (1)
Para el caso de la plata:

4Ag + 8NaCN + Oz +2 H,O — 4NaAg(CN)2 + 4NaOH (2)

Nétese que es necesario el uso de oxigeno en ambos casos; ademas la lixiviacion de
la plata posee una cinética mas lenta, por lo que necesita mas tiempo de contacto para

su disolucion.



2.4.2 Variables del proceso de cianuracion

Las principales variables que rigen el proceso de cianuracién, de las menas

auriferas, entre otras las mas importantes son las siguientes:

e Tamafo de particula.

e Naturaleza fisica de los so6lidos (6xidos, sulfuros, etc.).

e Condiciones de superficie.

e Velocidad de difusion con que el solvente penetra y sale de la particula del
mineral.

e Concentracion del solvente.

e Temperatura.

e Tiempo.

e Presion de oxigeno.
2.4.3 El cianuro de sodio: propiedades

El cianuro es muy soluble en agua (solubilidad de 48 g/100 cm?3), sin embargo la
cantidad que se queda en la solucion es dependiente del pH de la misma. Los iones
de cianuro hidrolizados en agua forman HCN e iones hidréxilo, con un incremento en

el pH, tal y como muestra la ecuacion siguiente:
CN +H20 < OH +HCN (3)

En el diagrama mostrado en la figura se representa la actividad o concentracion del
ion cianuro CN- y del HCN expresado como porcentaje del cianuro total [CN Jiotal

contenido en la solucion, ello en funcién del pH de la solucién [15].
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EQUILIBRIO HCN/CN EN FUNCION DEL pH EQUILIBRIO HCN/CN EN FUNCION DEL pH
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Figura 2. Equilibrio HCN-CN- versus pH, donde se observa la descomposicion del ion

cianuro al disminuir el pH y la formacién del HCN.

Es importante tener en cuenta que el cianuro de hidrégeno tiene una presion de vapor
relativamente alta, 100 kPa a 26°C, por lo cual se volatiliza con rapidez en superficie
liquida a condiciones ambientales, causando un decrecimiento de la concentracion de
cianuro en la solucién. La velocidad de volatilizacion depende entonces de la
concentracion de HCN, en funcion de la concentracion de cianuro total, del pH, del
area superficial, de la profundidad de la solucion, la temperatura y de los fenédmenos

de transporte asociados con la mezcla [15].
2.4.4 Cianuracioén a presion

En este proceso los sulfuros son completamente oxidados, a sulfatos por lixiviacion a
presion con oxigeno, a altas temperaturas [16]. Los siguientes procesos, se han

desarrollado:

e Proceso Sherrit-Gordon: Necesita altas temperaturas o presiones de 1800-
2200 kPa [17].

e Proceso ARSENO, es diferente al primero en que se utiliza nitrato, como
catalizador; por esta razon el proceso necesita menores condiciones extremas.
(100°C y 700 Kpa) [18].

e Lixiviacion a presion bajo condiciones alcalinas, este se lleva a cabo bajo
condiciones ente 100 y 200°C [19].
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2.5 Arsenopirita
2.5.1 La naturaleza de la arsenopirita.

La arsenopirita o pirita arsenical, es el mineral mas comun que contiene arsénico, y
se produce en todo el mundo, en abundancia considerable en muchas localidades.
Su composicion en general, se obtiene de su formula tedrica de FeAsS, con algunas
variaciones en cuanto a S y contenidos que van desde FeAs,9S1.1a FeAs1.1 Sog
(Morimoto y Clark, 1961). Tiene una masa molecular de 162.83 con una
composicion quimica teédrica del 34.29% de Fe, 46.01% de As, y 19.69% de S. El
As y el S en la arsenopirita existen predominantemente, como un grupo dianionico
por la union covalente entre As y S. El arsénico esta presente como As°,
predominando As". La mayoria de azufre esta presente como S~ (78%), con S%
(15%), y Sn> como especies menores. La separacion del arsénico del azufre, es

mas dificil que la separacién del hierro, del grupo del arsénico contenido en azufre.

La arsenopirita, casi siempre se presenta como un intercrecimiento de dos o mas
cristales simples, en sus formas minerales. Tiene un color blanco plateado, y el peso
especifico de 6.07. La arsenopirita es un semiconductor de banda estrecha, y es de
tipo n, si es deficiente en arsénico, mientras que el tipo-p, cuando es rica en

arsénico. Su energia libre de formacion es -109.6 kJ mol-'.

La arsenopirita tiene una importancia econdomica considerable, cuando se lleva la
mayor parte del oro en el mineral. La oxidacion de arsenopirita, es de importancia
practica, y tedrica en el procesamiento de minerales, y concentrados de oro. Sin
embargo, la quimica de la arsenopirita, en relacion a su disolucion, flotacion y de la
electroquimica, ha recibido poca atencion, en comparacion con los minerales de

otros sulfuros, aunque hay una serie de estudios publicados [20].
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Figura 3. Arsenopirita [21].

2.5.2 Termodinamica de la oxidacion de arsenopirita.

La oxidacion en medio alcalino es ventajoso, porque termodinamicamente se
requieren potenciales menores, para oxidar arsenopirita, como se indica en el
diagrama Eh-pH para el sistema Fe-As-S-H20, se muestra en la Figura 4. El rango
del potencial de estabilidad de la arsenopirita es de alrededor de -0.6 a 0.2 V. El
potencial de reposo de la arsenopirita, se ha encontrado que aumenta con la
disminucién del pH, de alrededor de -0.01V a un pH de 12 y a 0.15V a pH 9 [22].
Por lo tanto, en medios alcalinos, los oxidantes como el oxigeno, es factible oxidar
la arsenopirita a hidroxidos férricos, arseniato (HASQO4? 0 AsO4* en funcién del pH),
y sulfato con hidréxidos de hierro y arsenitos como productos intermedios. La
reaccion global para la oxidacion alcalina de la arsenopirita, puede ser descrita por

la siguiente ecuacién (6):

2FeAsS + 100H + 702 — Fe203 + 2S04* + 2As04* + 5H,0 (6)
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Figura 4. Diagrama Eh-pH para el sistema Fe-As-S-H>O a 25°C [23].
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2.5.3 Mecanismo de oxidacion de la arsenopirita.

La mayoria de los estudios, se han concentrado en el mecanismo electroquimico de
la oxidacidon de arsenopirita [24]; se ha estudiado la oxidacidn electroquimica de la
arsenopirita, en una solucion concentrada de sosa caustica a 20°C, e informaron de
qgue la oxidacion de la arsenopirita, se inicia en el -0.2V. El potencial de oxidacion
de la arsenopirita, cambia negativamente con el aumento de las temperaturas, y la
velocidad de oxidacién de la arsenopirita aumento al incrementar la temperatura y

la concentracion de NaOH.

Los estudios realizados por [25], indican que la oxidacion de la arsenopirita, da como
resultado la formacién de peliculas de hidréxido de hierro, en la superficie del
mineral, a valores de pH superior a 7. El arsénico y el azufre, se oxidan a arseniato
y sulfato, respectivamente. [26], informaron de los estudios electroquimicos que han
demostrado, que la pelicula de éxido de hierro hidratado, parece ser porosa y
obstaculizan parcialmente la posterior oxidacion de la arsenopirita. A pH 13.5, al
parecer las capas de 6xido de hierro precipitado sobre las particulas de sulfuro, son
gruesas y porosas, mientras que a pH 7, las capas de 6xido son delgadas y densas.
La hematita es la fase principal en el producto, después de la oxidacion por el
oxigeno a presion [27]. [28], han encontrado que el menor potencial de oxidacion de

la arsenopirita, se produce en las soluciones de sosa caustica.

[29], volvieron a investigar el comportamiento electroquimico de la arsenopirita, en
medios alcalinos mediante voltametria ciclica, a un pH de 8 a 12, a temperatura
ambiente. Su trabajo sugiere que la oxidacién anddica de la arsenopirita se produce,
por un mecanismo de disolucion de dos etapas. El primer paso es descrito por la

Ecuacion (7):

FeAsS + 6H.O — Fe(OH)s + H2AsO3z + S° + 7TH* + 6e (7)

Con la formacion de una capa superficial FeEOOH, azufre elemental, y el arsenito
(H2AS0Os3). El segundo paso consiste en la oxidacion de arsenito (H2AsOs3), a

arseniato (HAsO4%), y azufre a sulfato de acuerdo a las siguientes reacciones:

15



HoAsO3+ Ho0O — HASO4% +3H* + 2e° (8)
S° +4H;0 — S04 + 3H' + 6e (9)

La reaccion general, estd formada por 14 electrones, lo que confirma la
determinacién estequiometrica de la medida de disolucion de arsenopirita. Ellos
también han encontrado que la velocidad de oxidacion, es sensible al pH del medio.
[30], han argumentado que la oxidacién inicial de la arsenopirita, produce hidréxido

férrico y un compuesto de rejalgar segun la siguiente reaccion:
FeAsS+ 3H.O — Fe(OH)s + 3H" + AsS (10)

A mayores potenciales, la oxidacién de la arsenopirita produce azufre elemental, y

el arseniato de acuerdo con la reaccidén global siguiente:
FeAsS + 7H,0 — Fe (OH)3 + HAsO4* + S° + 10H* + 8e (11)

El hidroxido férrico se precipita, y se mantiene arseniato en la superficie. Ambos

azufre elemental y rejalgar (AsS), quedan retenidos en el sustrato de arsenopirita.

Sobre la quimica de la lixiviacién de arsenopirita en medios alcalinos oxigenados,
existe poca informacién al respecto. Se ha encontrado la formacion de iones
tioarsenito (AsS3%) en soluciones alcalinas, durante la oxidacion atmosférica de los

minerales de oro conteniendo arsénico [31].

Las reacciones de oxidacién que tienen lugar en soluciones de NaOH, se sugieren

como plantea la ecuacion:
3FeAsS + 9NaOH + 40, — 2NasAsS3 + Na3AsSz + 3Fe(OH)3 (12)

con la posterior oxidacion de AsS3* para SO4% y AsO4>.

16



2.6. Pirita.

La pirita es uno de los sulfuros de metal mas abundantes, se representa
quimicamente por la féormula FeS, y es un sulfuro de loa metales de transicidon
binarios, que se encuentran en asociacion con diversos minerales. El componente

de pirita de hierro, tiene un estado de oxidacién de +2.

En consecuencia, se puede deducir que el azufre piritico, esta presente como el Sx%

sulfuro de di-anion.

El mineral de pirita, se puede formar en dos estructuras cristalinas diferentes,
romboidal y cubicas, las cuales al momento del proceso de oxidacion, ambas se
comportan de maneras muy distintas [32]. Se sabe que la estructura cubica es mas
estable que la romboidal, la cual se descompone facilmente. El mineral de pirita,

tiene un caracteristico color bronce y amarillo, y es un semiconductor diamagnético.

Figura 5. Imagen del mineral pirita [33].
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Figura 6. Diagrama Eh-pH para el sistema FeS, y H,O a 25°C [34].

El Diagrama Eh-pH para el sistema FeS2 y H2O, puede ser usado para determinar
la relacion tedrica del comportamiento termodinamico de la pirita en un sistema
acuoso [35]. Se puede observar que la pirita es estable en un rango relativamente

amplio de alrededor de pH 1 a pH 13.
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3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

19



Se utilizé un concentrado de flotacién de sulfuros complejos, el cual contiene pirita
y arsenopirita principalmente; este concentrado fue proporcionado por la Compaiia

Minera William, ubicada en el estado de Coahuila.
3.1 Analisis quimico del concentrado

Al concentrado se le realiz6é un analisis quimico, de oro, plata, arsénico, azufre, entre

otros.
3.2 Caracterizacién mineralégica del concentrado
El concentrado de flotacion aurifero fue caracterizado mineralégicamente mediante:

e Microscopio electronico de barrido (MEB).

e Difraccién de rayos X:
3.3 Prueba de cianuracién convencional

Se realizé una prueba de cinauracién convencional por un tiempo de 72 horas para
determinar el porcentaje de extraccion maximo obtenible. Se tomé una muestra de
concentrado de 100 g, 15 % de sdlidos, se utilizd cianuro con una concentracion de
0.10 %, ajustando el pH a 11, y a RPM = 750.

La extraccion obtenida de metales preciosos se compara con las extracciones de

las pruebas de cianuracién a presion.
3.4 Pruebas preliminares de pretratamiento y cianuracion

Para las pruebas se utilizd una autoclave de acero inoxidable con capacidad de un
litro, marca Parr, serie 4520, la cual esta equipada para controlar la presion,

temperatura y velocidad de agitacion durante el tratamiento (ver Apéndice A).

Se pesaron 100 g de concentrado y se forma una pulpa con 15 % de sdlidos. Se

afade solucién de NaOH 0.1 M para aumentar el pH a 11.

El reactor se cierra, se le conecta el oxigeno. El reactor se presuriza a 60 Ib/pulg? y
se ajusta la temperatura, a 60 °C y se agita por una hora. Se filtra al vacio para

separar la solucion y analizar por arsénico por absorcion atdomica.
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Se realiza un analisis de difraccion de rayos X para confirmar la conversion de las
especies minerales, asi como una microscopia electronica de barrido para

determinar las condiciones superficiales de la muestra tratada.

Para la prueba de extraccion de oro con tratamiento previo, se preparé la pulpa con
15 g de NaOH y se procedio a cargar y presurizar el reactor a 120 Ib/pulg? y
temperatura de 120 °C, esperando un tiempo de agitacion de 2 horas, tras filtrar el
concentrado pretratado, se sometio a lixiviacién con cianuro a 60 Ib/pulg? y se ajusta
la temperatura, a 60 °C y se agita por una hora. Se filtra al vacio para separar la

solucion y analizar por arsénico mediante absorcion atomica.
3.5 Metodologia experimental

Para conocer qué variables influyen en la remocion de arsénico, asi como las
interacciones que existen entre ellos, se empled un disefio experimental 2%, donde
k = 3 variables a controlar; los experimentos se realizaron por duplicado a fin de
disminuir el error de medicion por la lecturas de las soluciones filtradas de lixiviacion.
El procedimiento de carga para estas corridas es el mismo que para las pruebas
preliminares. Las condiciones en las cuales oper6 el reactor, para la oxidacion del
concentrado con el uso de NaOH, se presentan en la tabla | y se agité durante 2

horas.

La lixiviacion de cada muestra de concentrado pretratado se llevara a cabo en las
siguientes condiciones: NaCN = 10 g, temperatura = 60 °C y presion = 80 Ib/pulg?.

El tiempo de agitacion sera de una hora.

Tabla I. Condiciones de las variables en estudio del disefio de

experimentos.

Variable Condicion alta (+) Condicion baja (-)
A Presion de Oy 150 lb/pulg? 80 Ib/pulg?
B Temperatura 150°C 100°C
C NaOH 150 g 10g
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Figura 7. Ejemplo del filtrado para la obtencion del concentrado tratado.

Figura 8. Ejemplos del concentrado tratado en seco.
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3.5.1 Disefio de experimentos

La tabla del disefio de experimentos 23 se muestra a continuacion:

Tabla Il. Diseiio experimental de las corridas

FACTOR
Corrida A B
1,9 - -
2,10 + -
3,11 - +
4,12 + +
5,13 - -
6,14 + -
7,15 - +
8,16 + +

Donde:
A) Presion de Oa.
B) Temperatura

C) Concentracion de NaOH
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4. RESULTADOS Y DISCUSIONES
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4.1. Resultados del andlisis quimico del concentrado

Los resultados obtenidos de la caracterizacion se muestran en la Tabla VIII.

Tabla lll Resultados del Analisis Quimico del Concentrado

ELEMENTO| Au | Ag As S Cu Zn Fe Mn Pb |otros
66.8 |4973| 11.20 | 36.0| 0.14 | 1.12 [39.49| 4.20 | 0.60|7.25
CANTIDAD
gt gt % % | % % % % % %

El concentrado presenta buena ley de oro y plata, sin embargo se muestran

cantidades importantes de hierro, azufre y sobretodo arsénico; este ultimo excede

los limites permitidos de contenido de arsénico para enviar a las fundidoras.

4.2 Resultados de la difraccion de rayos X del concentrado sin tratamiento

El difractograma del concentrado sin tratar se muestra en la figura 9. Se encontraron

distintas especies mineralégicas, siendo las predominantes la pirita (FeS2) y la

arsenopirita (FeAsS). También se encontraron esfalerita, trechmantita, y otras

especies derivadas del arsénico. Como el As, Fe y S se encuentran en un alto

porcentaje, de acuerdo al andlisis quimico, se puede pensar que los metales estan

encapsulados dentro de una matriz sulfurosa.
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Figura 9. Difractograma de Rayos-X con las Especies Mineraldgicas Encontradas
en el concentrado refractario

4.3 Resultados de la caracterizacion del concentrado sin tratamiento

En la Figura 10 se muestra la imagen de MEB de la muestra de concentrado
obtenida. Se observan particulas solidas y compactas, de tamafo maximo
aproximado a las 150 micras (menor a -80 mallas); la mayoria de las particulas
tienen un tamafno alrededor de 25 micras. Los tamanos de particulas no son
homogéneos, son tamafos caracteristicos de un concentrado obtenido por el

proceso de flotacion.
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Figura 10. Imagen en MEB del Concentrado Refractario
4.4 Resultados de la difraccion de rayos X del concentrado tratado con NaOH

En la figura 11 se observa la imagen del concentrado tratado con NaOH; el él
podemos observar que todavia contiene pirita, asi como arsénico en forma de
arsenopirita y trechmanita. Sin embargo también se aprecia una disminucién de la

cantidad de estos minerales pues se observan picos de menor intensidad.

No se encuentran las especies Tenantita (Cu,Fe)12As4S3) y D=Domeykite-(CuzAs).
Asimismo, encontramos nuevas especies como sulfato de hierro e hidroxido de
hierro. De acuerdo a estos resultados podemos sugerir que la muestra de
concentrado sufri6 una oxidaciéon parcial, con la eliminacién de una parte de

arsénico.

Se concluye que se logré cambiar la composicion del concentrado con el
tratamiento, por lo que se esperaria una mayor extraccion de oro de este

concentrado.
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Figura 11. Difractograma de Rayos-X con las Especies Mineraldgicas

encontradas en una Muestra Tratada con NaOH

4.5 Caracterizacion Mineraldégica del Concentrado Refractario después del

Tratamiento con NaOH

En la figura 12 se observan dos imagenes obtenidas del MEB, del concentrado ya
tratado con NaOH; se puede apreciar el cambio de la morfologia de las particulas

del concentrado, la superficie ya no es sdélida ni aglomerada.

Se observan particulas semiporosas de tamafios entre 0.5 y 5 micras, con
abundancia de particulas de 1 micra. Puede observarse en ambas fotografias como
cambia la superficie de las particulas del concentrado al oxidarse, transformandose

en semi porosa.

Como las particulas del concentrado tratado son de menor tamafo que aquellas del
concentrado sin tratamiento, podria concluirse que se logré la reaccion de sulfuros

y arsénico.
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Figura 12. Imdgenes en MEB de Diferentes Muestras Tratadas con NaOH
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4.6 Resultados de las pruebas preliminares de cianuracién convencional.

En la figura 13 se aprecian los resultados obtenidos de la prueba de cianuracion

convencional, en el cual se grafican los porcentajes de extraccion contra el tiempo.

El objetivo de esta prueba preliminar es estudiar el comportamiento del concentrado
en la extraccién de los valores econdmicos utilizando el proceso de lixiviacion con
cianuro. Se puede observar que en las primeras 11 horas se alcanza una
recuperacion maxima de aproximadamente un 5% para el oro y un 28% de la plata,
al finalizar las 72 horas no existi6 un aumento para el oro manteniéndose estable
con 6% de extraccion aproximadamente; para el caso de la plata, tras las 72 horas
la recuperacion maxima fue del 30%. Con estos resultados se concluye que el
concentrado tiene caracteristicas de ser refractario debido a la baja recuperacion de
los valores antes mencionados. Asimismo, no es necesario las 72 horas de

lixiviacién agitada sino unicamente 11 horas para tener valores representativos.

Figura 13. Extraccion de los Metales Preciosos del Concentrado de
Flotacion por Cianuracion Convencional Condiciones: muestra = 100 g, [NaCN]
= 0.10%, solidos = 15%, pH =11, t =72, rpm = 750.
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4.7 Comparacion entre la cianuracién convencional y cianuracién a presion

oxidante

La Figura 14 presenta una grafica comparativa de los porcentajes de extraccion de
oro de tres muestras de concentrado sometidas a cianuracion en condiciones
diferentes. La primera prueba consistiéo en una lixiviacion convencional a presion y
temperatura ambiente; la segunda prueba fue una lixiviacibn a presiéon y
temperatura utilizando un reactor; la tercera muestra de concentrado también se
procesd a presion y temperatura, dentro de un reactor, pero a diferencia de la
segunda muestra, el concentrado fue pretratado con el fin de eliminar el arsénico

presente.

70
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40

30

Porcentaje de Extraccion

20
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1 2 3
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Figura 14. Recuperacion de oro del concentrado: (1) Cianuracién
convencional, (2) Cianuracion a presion (60°C y 60 Ib/pulg?) sin pretratamiento y
(3) Cianuracion a presién (60°C y 60 Ib/pulg?) con pretratamiento (120°C y 120
Ib/pulg?) y un tiempo de dos horas.

En la cianuracién convencional se obtuvo un porcentaje maximo de 6% de
extraccidon; en la cianuracion a presion se logré6 aumentar casi tres veces la
extraccion (aproximadamente 17%), pero sigue siendo baja la extraccion. Con el
método de pretratamiento y cianuracién se obtuvo una extraccién de 65 % con lo
gue se aprecia notablemente la mejoria en la recuperacion.
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Como podemos observar, la lixiviacion a presion aumenta el porcentaje de
recuperacion de oro del concentrado sin tratamiento, y si a este concentrado le
aplicamos un pretratamiento con carbonato de sodio, esta recuperacion del oro se

incrementa notablemente.
4.8 Resultados de la metodologia experimental

Una vez que se realizé el tratamiento de muestras del concentrado refractario, se
procedié a analizar la cantidad de arsénico para calcular la eliminacién de este con
respecto al porcentaje inicial. Y posteriormente se paso6 a la etapa de cianuracion a
presion del concentrado previamente tratado con NaOH, para después analizar la
solucién rica en Ag y Au mediante absorcién atémica. Los resultados obtenidos se

muestran en la Tabla IX.

Tabla IV Eliminacion de As y % de Extraccion de Ag y Au.

Numero de % de % de % de
experimento | eliminacion | extraccion | extraccion

de As. de Au. de Ag.

1 97.28 67.16 88.36

2 97.30 77.81 84.24

3 97.27 78.04 89.51

4 97.47 79.65 87.04

5 97.32 80.80 86.55

6 97.16 81.05 83.81

7 97.52 90.95 82.24

8 97.60 77.03 84.86

Se analizé el arsénico dando un promedio de 0.28% + 0.02% de contenido

remanente en el concentrado tratado.

El arsénico eliminado promedio fue de 97.5 % £ 0.1%.

32



Los resultados del presente trabajo son analizados en base a un disefio de
experimentos factorial de 22, con la finalidad de observar el impacto de cada una
de las 3 variables operacionales, del proceso de oxidacién a presion, como son la
concentracion de reactivo empleada (A), la temperatura dentro del reactor (B) y la

presion de oxigeno (C).

En las siguientes graficas se muestran las recuperaciones de los metales preciosos,

obtenida en las diferentes corridas experimentales.

100%
90%

80%
70%
60%
50%
40%
30%
20%
10%

0%

1,9 2,10 3,11 4,12 5,13 6,14 7,15 8,16

M Extraccion de plata B Extraccion de oro

Figura 15. Porcentajes de extraccion de metales preciosos logrados en las

corridas.
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La figura 16 muestra las eliminaciones de arsénico en porcentaje en peso del

arsénico; el grafico muestra que se ha logrado una muy buena eliminacion de este

elemento del concentrado, pues sus valores oscilan entre el 97.33 % y el 97.61%.

98.00%

97.80%

97.60%

97.40%

97.20%

97.00%

96.80%

96.60%

1,9 2,10 3,11 4,12 5,13 6,14 7,15 8,16

B Remocioén de arsénico

Figura 16. Porcentajes de remocién de arsénico.
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4.9 Andlisis de resultados con el disefio de experimentos factorial 23.

A continuacion se presentan las tablas que representan la matriz de disefo factorial

para la remocion de arsénico, asi como los resultados obtenidos para cada réplica

experimental, el promedio de los resultados y la desviacion estandar de cada

corrida. Pueden observarse valores de remociéon de 97.33 a 97.61%, con

desviaciones estandar muy pequefos.

Tabla V. Matriz de datos experimentales de eliminacion para el disefio factorial

23,
Concentracion
de reactivo Temperatura | Presion de
Corrida NaOH °C oxigeno Y1 Y2 e o
g (B) psia (%) | (%) | (%)
(A) (C)
1 10 100 80 97.64 | 97.28 | 97.46 | 0.26
2 15 100 80 97.58 | 97.30 | 97.44 | 0.20
3 10 150 80 97.48 | 97.27 | 97.38 | 0.14
4 15 150 80 97.56 | 97.47 | 97.51 | 0.06
5 10 100 150 97.72 | 97.32 | 97.52 | 0.28
6 15 100 150 97.33 | 97.33 | 97.33 | 0.00
7 10 150 150 97.70 | 97.52 | 97.61 | 0.12
8 15 150 150 97.63 | 97.60 | 97.61 | 0.02
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4.9.1. Analisis grafico de resultados

Este analisis fue realizado para determinar y apreciar los efectos de cada una de

las variables analizadas.

Las figuras 17 y 18 muestran el efecto de cada variable y cada una de sus
interacciones sobre la eliminacion de arsénico lograda en la oxidacion a presion, asi

como la desviacion estandar de éstas.

La figura indica que la variable B (Temperatura) tiene mayor influencia en la
eliminacién de arsénico, siendo también significativo el efecto causado por el factor
A (presion de oxigeno), asi como las interacciones AB, AC y BC; las variables de

menos influencia son la C (Concentracion de NaOH) y la interaccién ABC.
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Figura 17. Efectos e interacciones sobre la variable de respuesta: remocion de
arsénico de un concentrado aurifero en porcentaje en peso con el disefio factorial

23, A = Presién de oxigeno, B =Temperatura y C = Concentracién de NaOH.
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Efecto de los factores sobre la desviacion estandar
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Figura 18. Efectos e interacciones sobre la desviacion estandar sobre la remocion
de arsénico de un concentrado aurifero, en porcentaje en peso con el disefio

factorial 23, A = Presidn de oxigeno, B = Temperatura y C = Concentracion de NaOH.
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Diagrama de Pareto
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Figura 19. Diagrama de Pareto para la remocién de arsénico de un concentrado
aurifero refractaria en porcentaje en peso con el disefio factorial 23, A = Presion de

oxigeno, B = Temperatura y C = Concentracion de NaOH.
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La siguiente tabla ilustra los efectos de cada variable mas sus interacciones, sobre

la remocion de arsénico.

Tabla VI. Efectos de los factores principales y sus interacciones

Factor/Interaccion Efecto
A 0.035
B 0.045
C 0.010
AB 0.049
AC 0.037
BC 0.031
ABC 0.004

El diagrama de Pareto de la figura 19 nos proporciona una mejor visualizaciéon de
los efectos de los factores sobre la variable de respuesta; este diagrama consta de
los factores graficados contra la mitad de la diferencia del efecto sobre la remocion,

la cual fue calculada asi:

&

2

1a/2] =

Donde Y+ y Y- son, respectivamente, los efectos promedio del factor en su nivel

superior e inferior, sobre la variable de respuesta.

Dichos diagramas confirman nuestras observaciones con las graficas de efectos;
las variables que mas influyen para la remocion de arsénico es la interaccion AB, el
factor B, la interaccion AC, el factor Ay la interaccion BC. Los demas valores pueden
descartarse para los siguientes analisis, al ser poco influyentes.

La interaccién presion de oxigeno-temperatura es la mas influyente ya que

El hecho de que la interaccidon temperatura-concentracion de NaOH sea muy
influyente es que el NaOH es un reactivo muy efectivo en la eliminacion de minerales

indeseables para el proceso de cianuracion los cuales estan contenidos en
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concentrados como son los sulfuros de hierro y arsénico. Estos minerales son
indeseables ya que dificultan el proceso al ser muy reactivos con el cianuro
causando un excesivo consumo del citado reactivo; asimismo consumen el oxigeno
de la solucién de cianuro. Esto lleva a una reduccién de la velocidad de disolucién
de los metales preciosos. También, como se esperaba, al emplear una
concentracion mas alta de NaOH, aumenté el porcentaje de eliminacion del

arseénico.

La presidn de oxigeno, en un nivel alto tiene un mayor efecto que en un nivel bajo,
se puede asumir a que investigaciones anteriores han demostrado, que en medios
alcalinos, en presencia de oxidantes, nos permite un alto grado de oxidacién de
sulfuros y azufre, por lo que es factible oxidar la arsenopirita a hidréxidos férricos,
sulfatos, y arsenito como productos. Tomando en cuenta que el oxigeno disuelto en
solucion aumenta con la presion, y que es parte esencial en la oxidacion de la
arsenopirita, por lo tanto el manejar un proceso a presién nos facilita el proceso de
la propia reaccion, ademas a medida del avance de la reaccion, sobre la superficie
de los sdlidos se produce la formacion de capas de hidroxido de hierro, lo que
disminuye la velocidad de oxidacidon por el oxigeno, por lo que al alimentar oxigeno
a presion aceleramos la difusion de este, hasta el sitio donde va a reaccionar,
aunque al aumentar la temperatura de la solucién la solubilidad del oxigeno

disminuye.
4.9.2. Formulacion de la ecuacion de prediccion

La ecuacion de prediccion reune toda la informacidon analizada en base a los
factores y su influencia sobre la variable de respuesta; ésta s6lo tomara en cuenta
los factores e interacciones mas significativos para asi predecir la respuesta con
algun valor de factor distinto, el cual debera estar ubicado dentro del rango

encerrado por los niveles inferior y superior de cada variable.
Las ecuaciones de prediccion a formar son las siguientes:

Yar =Y + (Ba/2)A + (Bac/2)AC + (Bpc/2)BC + (Ap2)B + (Bap2)AB
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Donde:

e Yar valor calculado por la correlacion.

e Y =Promedio global de las respuestas
e A, B, C = Factores codificados en los dos niveles

e A = Diferencia entre los promedios de respuesta en los niveles alto y bajo
Se codificaron los factores en sus dos niveles usando la relacién siguiente:

2 —x
L 2a-D
Xqg — Xp

Donde x es el valor promedio entre los niveles superior e inferior, xa es el nivel

superior y X €s el nivel inferior.

Para el valor superior del factor A:

_2(15-125) _
© 15-—-10

Para el valor inferior del factor A:

_2(10-125)
- 15—-10

Al seguir un procedimiento analogo para cada factor, observamos que para los
niveles superiores, el valor codificado es 1, y para los niveles inferiores, el valor

codificado es -1.
La ecuaciodn de prediccidn resultante es:
Y = 97.48 + 0.03484 + 0.0453B + 0.0487AB + 0.0371AC + 0.0306BC

A partir de los resultados del analisis y el criterio de maximizacion de la respuesta
de eliminacion de arsénico y minimizacion de la desviacion estandar, se determino
que el mejor tratamiento dentro del intervalo de niveles estudiados es A (+), B (+) y
C (+).
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Sustituyendo los factores codificados en la ecuacion de prediccidon, se obtuvo el

estimado de respuesta de eliminacion de arsénico representada por Y:

Y = 97.48 + 0.0348(+1) + 0.0453(+1) + 0.0487(+1) + 0.0371(+1)
+ 0.0306(+1)

Y = 97.68%

Este valor es muy cercano al valor experimental de la respuesta promedio (Siendo

Y= 97.61%) para el tratamiento evaluado, por lo que se acepta el modelo. De igual

manera se calcularon para todas las pruebas restantes y los resultados se observan

en la Tabla VIII, asi como en la figura 20.

Tabla VII. Comparacion de los resultados obtenidos mediante la ecuacion de

prediccién y los datos experimentales.

Diferencia
L ., Eliminacion de entre la
Eliminacién de o .,
As As calculada Ellmllnamon
Corrida Experimental Cor.‘,la expe.rlmentgrl y
ecuacion de la Eliminacién
prediccion. calculada.
(%) (%)
1 97.46 97.52 0.06
2 97.44 97.38 0.06
3 97.38 97 .45 0.07
4 97 .51 97 .44 0.07
5 97.52 97 .42 0.10
6 97.33 97 .43 0.10
7 97.61 97.54 0.07
8 97.61 97.68 0.07
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Figura 20. Comparacién entre las remociones experimentales con el modelo de

prediccion.

Con esto se demuestra que la correlacion encontrada, asi como la asociacion de
factores puede ser utilizada con confiabilidad para la prediccion del porcentaje de

eliminacién de arsénico a cualquier otro nivel de los factores analizados.

Adicional a estos datos de eliminacion de arsénico, tenemos los datos de extraccion
de metales preciosos (oro y plata) mostrados en la figura 21 , que se obtienen en la
cianuracion a presiéon oxidante, del residuo previamente tratado, como se puede
observar, al aumentar la eliminacion del arsénico, a la par se incrementa la

extraccion de los metales preciosos.
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Figura 21. Comparacién de porcentajes obtenidos en cada corrida.

Se puede notar que en las muestras donde se logré remover la mayor cantidad de
arsénico, se obtuvo mayor extraccion de los metales preciosos; tal es el caso de la
corrida 8 y su duplicado 16; sin embargo es recomendable la realizacion de nuevas
pruebas con diferentes reactivos y otros tiempos de residencia para obtener las

condiciones Optimas para el desarrollo del proceso.
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5. CONCLUSIONES
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En el presente trabajo acerca del tratamiento a un concentrado refractario, a partir

de soluciones con NaOH en un reactor a presidon oxidante, se ha concluido lo

siguiente:

El analisis quimico indica que se tiene buena ley de oro y plata en el
concentrado (66.8 g/t y 4973 g/t respectivamente), por lo que el proceso de
extraccion podria resultar viable utilizando el método de concentracién a
presién y con un pretratamiento.

La caracterizacion mineralogica del concentrado de flotacién, permite afirmar
que el oro se encuentra asociado en sulfuros de hierro, formados
principalmente por las especies de pirita, arsenopirita.

En la cianuracion convencional del concentrado de flotacion de sulfuro, con
una duracion de 72 horas se obtuvo una baja recuperacion de oro, igual al
6%, por lo que es necesario aplicar un pretratamiento a la cianuracion para
recuperar el metal precioso.

El arsénico fue eliminado de manera efectiva, y en consecuencia se logrd
incrementar la extraccion de los metales preciosos en el proceso de
cianuracion a presiéon. Se disminuyo el contenido de arsénico desde 11.2 %
hasta un valor de 0.28 % + 0.02%; el porcentaje extraido fue de 97.5 % en
promedio.

La extraccion maxima de oro fue de 90.95 % y la extraccion maxima de plata
fue de 89.51 %. Se logré obtener una extraccion significativamente elevada
en comparacion con el 6 % de extraccion de oro y el 32 % de plata con la
cianuracion convencional.

La ecuacion de prediccion resultante con este disefio factorial es la siguiente:

Y =97.48 + 0.0348A + 0.0453B + 0.0487AB + 0.0371AC + 0.0306BC

Esta correlacion proporciona buenas aproximaciones con respecto a los
datos obtenidos experimentalmente, lo que significa que posee un alto grado
de confiabilidad al utilizarla para predecir porcentajes de eliminacion de

arsénico a diferentes condiciones de operacion.
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e Latemperaturay la presion de oxigeno tuvieron un efecto significativo sobre
la eliminacién del arsénico del complejo del concentrado de sulfuro, de
acuerdo al analisis de los resultados.

e Se puede inferir que la temperatura de reaccion tiene un efecto significativo
sobre la eliminacion de arsénico, se puede deducir que la velocidad de
lixiviacidn aumenta rapidamente con el incremento de la temperatura.

e Para este disefio factorial 23, la mejor prueba tomando el criterio de
maximizacion de la respuesta y minimizacion de la desviacion estandar
resulto ser: Concentracién de NaOH (15g), presion (150 Ib/plg?) y por ultimo
una temperatura (150 °C), con una reduccion de As de 97.61 %.

o Este analisis muestra que el NaOH, es un reactivo adecuado para pretratar,

complejos de arsénico que contienen los minerales de sulfuro.

Se recomiendan nuevos estudios, donde se utilicen otros reactivos o combinacion
de ellos para pretratamientos, en otros concentrados y minerales de alta ley.
Ademas se propone utilizar valores diferentes de las variables controladas
(concentracioén, temperatura y presion) y también analizar el efecto del tiempo de

agitacion para observar efectos en la eliminacién de arsénico.
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ANEXO A

REACTOR PARR SERIE 4520.
Informacion de la pagina de catalogo [36]:

Estos son los reactores mas grandes de Parr que se pueden manejar en un banco
de trabajo. Estos se pueden equipar con un cierre de junta térica auto-sellante para
temperaturas hasta de 225°C o con una junta plana de PTFE para temperaturas
mas altas hasta 350°C. Una version de junta plana HP (alta presién) ha sido afiadida
para una presion maxima de trabajo de 2900 psi (200 bar) a 350°C. Tenemos
disponibles los disefios de recipientes de cabeza fija y movible. Un elevador
neumatico opcional esta disponible para el cilindro 2 litros y el calefactor. Hay que
sefalar, sin embargo, que el Modelo de 2 litros de cabeza fija es alto y puede no ser
conveniente operarlo a la altura estandar del banco. Le recomendamos usar un

soporte de piso.

Con su diametro mayor, estos reactores de tamafio mediano tienen suficiente
espacio para las modificaciones especiales, como: serpentin de refrigeracion
interna, valvula de drenaje inferior (no para el de 2 litros de banco), valvula de bola
para puerto de carga de solidos, dispositivos de adicion de catalizador,

condensadores, y mucho mas.

La transmision de agitador magnético estandar de estos Modelos 4520 funciona
bien para las mezclas de reaccidn con viscosidades hasta 25,000 centipoises. Para
cargas mas pesadas de agitacion, estos reactores se pueden equipar con
transmisiones magnéticas mas grandes, motores mas potentes, y trenes de

transmision capaces de entregar el torque de agitacion adicional.
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Figura 22. Reactor de Acero Inoxidable marca Parr.
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ANEXO B

TECNICA PARA DETERMINACION DEL ARSENICO POR
ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION ATOMICA.

Fundamento:

La muestra de roca o mineral con un tamafo de -100 mallas (0.149 mm) se digiere
con acido nitrico y clorato de potasio, desprendiendo Oxidos de nitroégeno.
Posteriormente es transformado a sulfato de arsénico (As(SO4)3) mediante la
digestion con acido sulfurico. El arsénico se determina por el método de absorcion
atomica a una longitud de onda de 193.7 nm utilizando corrector de fondo para

eliminar las interferencias moleculares.

Material:

e Vaso de precipitado de 250 ml.

e Pipetas volumétricas de 1y 2 ml.

e Matraces volumétricos de 100 ml.

e Embudos de filtracion.

e Papel Whatman No. 40 con un diametro de 12.5 cm.

e Gendarme de plastico.

Reactivos:

e Acido Nitrico Concentrado [HNO3]
e Acido Sulftrico Concentrado [H2SO4]
e Clorato de Potasio [KCIO3]
e Solucion madre de arsénico de 1000 mg/l.

e Estandares de arsénico de 10, 20 y 50 ppm en solucién de acido sulfurico al
1 % y sulfato de cobre al 0.1 %.

Equipo:

e Campana de digestion con sistema de extraccion de gases

e Parrilla de calentamiento
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e Equipo de absorcion atomica

Procedimiento:

i) Pesar 0.5000 +- 0.0001 g de muestra molida a un tamafio menor de 100
mallas y colocarla en un vaso precipitado.

i) Anadir 20 ml de Acido Nitrico Concentrado y colocar en parrilla durante
15 min.

iii) Anadir 100 mg de clorato de potasio y seguir calentando hasta una
reduccion de volumen a 1 ml. Enfriar a temperatura ambiente.

iv) Anadir 2 ml de Acido sulfarico y calentar nuevamente hasta la aparicion
de vapores blancos y espesos.

V) Calentar hasta reducir volumen a 0.5 ml. Enfriar a temperatura
ambiente.

Vi) Filtrar la muestra con papel Whatman No.42 y aforar.

Para calcular el porcentaje de arsénico se emplea la siguiente férmula:

(Vi)(L)

W * 100

%As=[

Donde:

Vi = Volumen de afore inicial [ml].
L= Lectura [mg/ml].

W= Peso de la muestra [g].

F = Factor de 1x103 para convertir de g a mg.
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