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RESUMEN

La utilizacién del cianuro en las industrias tiene alta demanda debido a la
fabricacion de quimicos, plasticos y productos textiles. En la mineria se utiliza el
6 % del cianuro del mundial para la hidrometalurgia, generalmente en soluciones
de baja concentracion con agua, para extraer y recuperar metales como oro y

plata mediante el proceso llamado lixiviacion.

El compuesto especifico utilizado para este proceso es el cianuro de sodio, su
utilizacion debe estar controlada debido que puede volatizarse en forma de acido
cianhidrico si no se tiene una solucion alcalina adecuada en hidréxido de sodio
(manteniéndolo en un pH 10-12) de no ser asi, a altas dosis puede ser letal para
la flora y fauna. Por esa razon de estar monitoreando cada cierto tiempo el
cianuro en este tipo de plantas mineras con ayuda de laboratorio y control

ambiental en casos de derrames.

El método de destilacién es una alternativa para la determinacién y extraccion de
cianuro utilizando un agente acido, el cual consiste en calentar 50 mL de una
solucion contenida de cianuro a 30°C, después de estabilizarse térmicamente se
procede a afiadir 15 mL de la solucion acida (acido sulfurico), utilizando
concentraciones bajas (15%), al momento de realizarse la destilacion (10
minutos) los vapores generados seran succionado por una bomba de vacio hacia
una solucién alcalina (hidréxido de sodio 1 N) que se encontrara depositada, en

el matraz de succion, puesto que este sera el destilado del proceso.

El citado destilado sera la extraccion del cianuro que se logré eliminar de la
solucion contaminada y se medird con el método de volumetria utilizando

titulaciones con nitrato de plata y rodanina como indicador.

La utilizacién de este método tiene el fin la extraccion y determinacién de cianuro

para soluciones que presentan problemas de turbidez o que el analisis de



volumetria puede ser afectada por soélidos suspendidos debido que su

procedencia sea de derrames o suelos contaminados.

Con la aplicacién de este proceso se contribuye ayudar laboratorio y control
ambiental de Mina San Francisco, logrando el cuidado y condiciones adecuadas
en su utilizacién.

Xi



1. INTRODUCCION Y OBJETIVOS

.1 Aspectos Generales

El presente trabajo trata sobre un método de determinacion en fluidos o solidos
gue se encuentran contaminados con un agente quimico, en este caso cianuro

de sodio usando un destilador para el andlisis.

El cianuro estd presente en la naturaleza y en un gran nimero de plantas
alimenticias, entre las que figuran las almendras, cerezas, legumbres, alfalfa,
rabanos, repollos, col, coliflor, brocoli entre otros (Quiroz, 2003). Las personas
suelen entrar en contacto con los compuestos de cianuro a través de los
alimentos y otros productos, siendo eliminados por el higado, por lo que no llegan

a alcanzar concentraciones dafiinas para la salud.

Los compuestos de cianuro poseen un gran numero de propiedades
beneficiosas, lo que ha dado lugar a su aplicacion industrial. El cianuro de sodio
es el compuesto del cianuro que se utiliza con mayor frecuencia en la industria
minera. Este compuesto se obtiene por la reaccion de hidroxido de sodio con el

cianuro de hidrégeno.

El cianuro de sodio (NaCN) en las minerias es empleado para el proceso de
lixiviacion de oro conocido también como cianuracion y otro uso de dicho
compuesto es ser un depresor de sulfuros en la flotacion de minerales (Nava et
al., 2007) y su empleo es cada vez mayor en la regién debido a la alta demanda

gue presenta la extraccion de oro y plata.

La contaminacibn de agua o0 suelos con cianuro de sodio en altas
concentraciones puede ser letal para la fauna y flora debido a su toxicidad que

presenta este compuesto quimico (Gonzélez y Sahores, 2005).



En donde se realiza actividades como la mineria estos compuestos juegan un rol
muy importante sobre todo en las regiones pobladas debido a que pueden ocurrir
errores humanos, de equipos o procesos en donde se podrian ocasionar
derrames con alta concentracion de dicha sustancia, en donde una dosis de tan
solo 50 ppm puede ocasionar problemas significativos a la salud y una dosis
mayor a 150 ppm puede ser letal; “como lo ha citado en sus investigaciones
(Gonzélez et al. 2005).

Debido a los problemas sefializados es que se presenta este proyecto que busca
determinar la cantidad de contaminante de cianuro de sodio (NaCN) para asi
encontrar una forma de contenerlo o neutralizarlo; y ademas contribuir con la
mina San Francisco en el municipio de Santa Ana Sonora especificamente el
area de control ambiental y laboratorio de ensaye un método de determinacion

con el uso de una columna de destilacion.

[.2 Motivacion

El motivo para el desarrollo del presente trabajo con base a mis conocimientos
adquiridos en la carrera de Ingenieria Quimica en la Universidad de Sonora, es
proponer un método de analisis de cianuro de sodio en soluciones o suelos
contaminados por este compuesto, que son dificil de detectar por el método de
titulacion de manera directa, debido que éste funciona con un indicador. En
ocasiones dichas sustancias (soluciones) presentan tierra o algin agente que
hace dificil la deteccion de éste por el cual al usar el método de destilacion previo
al método de titulacibn se podra determinar de manera mas exacta la
concentracion del contaminante. Otro motivo fundamental es el desarrollo y
aplicacion de mis conocimientos y habilidades en el tema y asi obtener mi titulo

profesional de Ingeniero Quimico



.3 Objetivo General

Determinar la cantidad de cianuro de sodio en una solucién o sélido contaminado

por éste, utilizando el método de destilacion.

.4 Objetivos Particulares

e Proponer una alternativa para la determinacion de cianuro libre en
soluciones o suelos contaminados con el uso de un destilador.
e Determinar la cantidad que se extrajo del contaminante con el método de

titulacion (volumetria).

e Describir detalladamente el procedimiento para el armado, uso y cuidado
del equipo, capacitar al personal de laboratorio de ensaye asignados a

realizar la operacion.

e Brindar informacion para posibles investigaciones y usos de este método

Con base a los experimentos.

[.5 Justificacion

La determinacion de cianuro libre en las soluciones para riego de plantas y en
suelos contaminados es de suma importancia para el control ambiental en este
tipo de actividades. De acuerdo con lo anterior, el proyecto que se me asigno fue
la determinacién de cianuro libre en una solucion cianuradas por método de
destilacién, asi como compararlo con el método de titulacion realizado en el

laboratorio de ensaye en la mina San Francisco.



2. ANTECEDENTES

1.1 Marco Tedrico

El analisis quimico del cianuro es una operacion compleja y de gran importancia
para su control y para la descarga de sus efluentes (Nava et al. 2007). El cianuro
se encuentra formando diferentes compuestos, cada uno de ellos con diferente
estabilidad y, por lo tanto, diferente toxicidad, diferente método de andlisis y

diferente método de eliminacion.

Entre los diversos compuestos y caracteristicas que se encuentra formado el

cianuro estan:

e lon cianuro: Es el término que se refiere unicamente el anion libre CN™ en
la solucion.

e HCN Molecular: Es una molécula de forma neutra a la que denomina el

acido cianhidrico o cianuro de hidrogeno.

e Compuestos simples de cianuro: Son compuestos idnicos que se disocian

directamente en el agua liberando un cation y un ion cianuro. Son sales
gue provienen de reacciones acido — base (por ejemplo el cianuro de
sodio).

e Compuestos complejos de cianuro: Son compuestos que se disocian en

el agua liberando un catidn y un anion que contiene ion cianuro. El anion,
denominado complejo, puede seguir disocidndose produciendo en ultima
instancia un cation y varios iones cianuro.

e Organocianuros: Son compuestos organicos que contienen el grupo —

C=N; se los denomina nitrilos o cianuros.

e EIl cianuro libre (CN,). Comprende el acido cianhidrico (HCN) y el ion

cianuro (CN’) presentes en la solucibn. Se emplea tanto para la

descripcion analitica del cianuro como para evaluar su toxicidad.



e Cianuro WAD (cianuros disociables en medio de acido débil): Son

complejos metalicos de transicion cianuro relativamente débiles (Cu, Cd,
Ni, Zn, Ag y otros con constantes de disociacién baja similares) y que se
disocian en condiciones neutras o ligeramente acidas.

e EIl cianuro total (CNt1): Comprende a todos los compuestos de cianuro

presente en la solucion, en todas sus formas, incluyendo los cianuros
estables (cianuros de hierro).

e El tiocianato (SCNY): La presencia del tiocianato en las soluciones de

cianuracion se debe a la reaccion del cianuro con atomos de azufre

inestable durante la aireacién previa o durante la lixiviacion.

Para el andlisis de cianuro existe una gran variedad de meétodos analiticos
disponibles, pero estos métodos presentan dificultades a causa de la

interferencia de algunos elementos presentes en la solucion.

“‘De acuerdo a Nava, Elorza, Uribe y Pérez (2007)”. El método de destilacion se
aplica para liberar de la muestra de solucién, bajo condiciones controladas, el
cianuro libre presente puede ser separado bajo condiciones del medio

(temperatura no mayor a 30 °C).

Para mejorar la descomposicién de cianuro libre (facilmente degradable) de la
muestra de solucion se le afiade acido sulfdrico al matraz de destilacion ademas

de un catalizador de cloruro de magnesio y se usa vacio.

La destilacion con reflujo libera gas de cianuro de hidrégeno, que luego es

absorbido en una “trampa” que contiene hidréxido de sodio diluido.

Por medio de la bomba de vacio, los cianuros son transferidos al recipiente de
absorcion en la forma de acido cianhidrico, el cual es absorbido por la solucién
de hidroxido de sodio 1 N.

Después de realizarse la destilacién, el producto obtenido (destilado) se analiza

con volumetria utilizando una solucién de nitrato de plata y rodanina como



indicador para asi obtener la concentracion de cianuro libre presente en dicho

producto.

El método comin de destilacion directa puede provocar efectos secundarios
inestables, debido a la evaporacién del volumen parcial del agua (Elorza et al.,
2007).En lugar de lo anterior se utiliza actualmente un aparato que permite la
destilacion con un condensador de reflujo intermedio. Esto hace que tanto el
volumen del liquido como la concentracién en el matraz de destilacion y las
concentraciones de los reactivos, sean casi constantes. Las sustancias que se
volatizan con el vapor y aquellas que pueden causar interferencias se condensan

y son retenidas casi en su totalidad.

Las interferencias mas notorias que afectan a este procedimiento son las

siguientes:

e El sulfuro (H2S) puede destilar en la solucion de absorcion y afectar el
color. Esta interferencia puede eliminarse antes de la destilacion mediante
la precipitacion con acetato de plomo o carbonato de plomo. El cloruro de
cadmio puede agregarse a la solucion absorbente para precipitar todo el
sulfuro residual.

e Los agentes oxidantes como el cloro, peroxido de hidrogeno y el ozono
son también un problema en el analisis de las aguas residuales tratadas
puesto que su presencia reducird los valores de cianuro debido a la
oxidacion de parte del cianuro presente en la muestra. Esta interferencia
puede eliminarse agregando agentes reductores como acido ascorbico,
arsenito de sodio o bisulfito sodico.

e EIl nitrito puede formar HCN al reaccionar con compuestos organicos
durante la fase de destilacion, el nitrato puede reducirse a nitrito y arrojar
resultados incorrectos. Con el fin de evitar la interferencia del nitrito o del
nitrato, debera agregarse acido sulfamico a la muestra antes de la

destilacion.



e EIl tiocianato, de estar presente, puede descomponerse durante el
proceso del reflujo. En caso de aguas residuales es recomendable el uso
de acido hidroclorhidrico y cloruro de hidroxilamina como reactivos para
el reflujo de acido por lo cual evita la descomposicidn de los tiocianato. En
caso de soluciones con altos niveles de tiocianato, el método de &cido
sulfarico més cloruro de magnesio puede provocar una ligera
descomposicion de tiocianato, alterando en forma significativa aquellas
muestras con bajos niveles de cianuro. Esto tiene importantes
consecuencias en las muestras tomadas en las proximidades de los

asientos mineros.

[I.2 Método Para Prevencion y Cuidado del Cianuro

Como se menciond anteriormente los compuestos de cianuro tienen la fama de
ser altamente toxicos y peligrosos, debido al uso del cianuro de hidrogeno
gaseoso usado en las camaras de gas (Quiroz, 2003). De ahi el temor de la

sociedad a este compuesto.

El contacto externo o interno del ser humano con los compuestos del cianuro
puede ser dafiino en varias formas. Los efectos mas graves se producen cuando
el cianuro ingresa al cuerpo, tiene una capacidad fuerte de formar complejos con
el hierro, haciendo que interfiera el transporte de oxigeno por parte de la

hemoglobina produciendo asfixia a la victima (Ingrassia, 2015).

Las formas en las que el cianuro puede intoxicar al cuerpo son por la ingesta de
un material contaminado ya sea liquido o sdélido y por inhalacion gas cianuro de

hidrogeno que se encuentre disperso.

Debido al gran peligro que presenta el cianuro por su toxicidad, debe prestarse
atencién a cualquier situacion que pueda generar una liberacién incontrolada,
para eso se debe de tener conocimiento sobre su manejo y almacenamiento, asi

como qué métodos hay que realizar en caso de derrames (Quiroz, 2003).



Por lo tanto con respecto a lo que se describié anteriormente, se debe tener
conocimiento del reactivo, asi como su hoja de seguridad y que producto a usar
debe estar bien etiquetado.

Las habitaciones en las que se a almacenar o manejar el cianuro debe contar con
una buena ventilacion y solo personal autorizado podra operarla, evitar altas
temperaturas o que tenga contacto con acidos o sales acidas ya que generan el
desprendimiento del gas &cido cianhidrico el cual es altamente venenoso.

En caso de preparacion de soluciones con cianuro de sodio para evitar
degradacion o formacién de &cido cianhidrico, se suele agregar soda caustica o
hidroxido de sodio antes de disolver el cianuro de sodio; el objetivo es crear una
solucion alcalina con pH mayor de 11 en donde pueda evitar la hidrélisis y la
emision del HCN. Agregar mayor cantidad de hidroxido de sodio no es
guimicamente dafino para el cianuro, pero se debe tener cuidado por las

salpicaduras porque es dafiino para la piel.

En caso de un derrame debera ser neutralizado con hipoclorito, el area debe ser
limpiada a fondo con agua alcalina. Asimismo, debe evitarse que cualquier
derrame entre en contacto con soluciones acidas para evitar la formacion de gas

cianhidrico.

La maxima concentracion permitida de acido cianhidrico en los lugares en los
gue se requiere la presencia permanente de trabajadores es de 10 ppm. Si
existiera el peligro de que el acido cianhidrico se encuentre presente en el area,
sb6lo se podra ingresar si el personal utiliza el EPP (Equipo de proteccion
personal) adecuado ya sea una mascara completa con filtro para vapores acidos,
asi como guantes (latex, nitrilo), proteccion para ojos (lentes claros) y ropa

especial (bata para laboratorio, overol).

El &cido cianhidrico es inflamable y forma mezclas explosivas con el aire; por ello,
se debe tener prohibido fumar o hacer fuego en las areas que se pudiera estar

presente dicho gas.



En caso de envenenamiento con cianuro, el personal debe encontrarse alerta y

listo para tomar acciones inmediatas. Los principales sintomas son:

Enrojecimiento de los ojos
Dolor de cabeza

Irritacion de la garganta
Debilidad en brazos y piernas
Palpitaciones

Vértigos

Dificultad para respirar
Colapso y convulsiones
Salivaciéon

Aturdimiento

Nauseas

[1.3 Primeros Auxilios

1.

3.

Contacto con los ojos: En caso de que la sustancia tenga contacto con los
ojos se debera enjuagar inmediatamente con abundante agua por un
minimo de 15 minutos, levantando en forma periddica los parpados

superiores e inferiores. Busque de inmediato atencion médica.

Contacto con la piel: En caso de contacto con la piel quitar rapidamente la
ropa contaminada. Lave inmediatamente la parte de la piel con abundante

aguay jabon.

Respiracion: Retirar a la persona del lugar de la exposicion, inicie la
respiracion de rescate (Utilizando precauciones universales) o si hay
disponible oxigeno medicinal usarlo preferentemente, en caso de que se

haya detenido la respiracion y RCP (reanimacion cardiopulmonar) si la



accion del corazén se ha detenido. Traslade sin demora a la victima a un

centro de atencion médica.

4. Ingestion: Si se ingiere, suministrar el antidoto y administrar oxigeno por
arriba. Si el paciente esta consciente, inmediatamente darle papilla de
carbon activado. No dar nada por boca a una persona inconsciente. No

inducir el vomito ya que podria interferir con el uso de reanimacion.
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3. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

lll.1 Recepciéon de Muestras y su Tratamiento Previo.

La necesidad de medir con precision la presencia y concentracion de los
compuestos de cianuro presentes en soluciones o sélidos es fundamental para
un adecuado control ambiental y para el proceso que se esté usando (Quiroz ,
2003). Esta medicion puede ser necesaria para diversos fines:

e Control de los procesos de planta o metallrgicos

e Evaluacion o control del tratamiento de las aguas residuales

e Monitoreo ambiental en caso de un posible derrame o una solucion
contaminada

e Calidad de agua

Para tener un analisis preciso se debe de tomar una muestra que se encuentre
en un volumen suficientemente pequefio pero representativo para su analisis en
el laboratorio y que se encuentre en condiciones Optimas para que no tenga
degradacion, el producto (ya sea en una solucion alcalina si es posible regulando

su temperatura y pH).

La muestra debe de ser recolectada de una manera apropiada y representativa
ya que si no es asi su analisis carecera de valor o no sera preciso (Nava et al.,
2007).

Existen diferentes tipos de muestras y sus recomendaciones para su correcto
tratamiento previo para su analisis entre los que estan: aguas residuales (agua
recuperada, relaves, rebose de relaves, etc.), aguas superficiales ya sea rios o

lagos y cualquier solucién contenida de cianuro.

Aqguas residuales: estas soluciones con frecuencia presentan interferencias ya

gue pueden tener contenido de sulfato, agentes oxidantes o sélidos y pueden

afectar el analisis quimico, para ello se recomienda:

11



e Sila muestra tiene contenido de sulfato, es posible eliminarlo afiadiendo
a la muestra un reactivo quimico como el carbonato de plomo.

e Los agentes oxidantes son los que pueden degradar el cianuro al
momento de tomar la muestra, antes o durante el andlisis, para este caso
se puede eliminar con un agente reductor (hidroxido de sodio) asi evita
gue se volatice y lo mantendra en un pH adecuado.

e Si se encuentra con solidos suspendidos, se le recomienda dejar asentar
dichos sélidos, si no es posible, se tendra que usar un método en donde
se incluiran dichos sélidos con la solucién para determinar el cianuro total,
debido a que hay complejos de cianuro que son insolubles y podrian estar

contenidas en los sdlidos.

Aquas superficiales 0 solucidon contenida de cianuro: ya sea con alta o baja

concentracion de cianuro se deben seguir las siguientes recomendaciones:

e Sise van a recolectar debe ser con frascos de plasticos nuevos y limpios
bien identificados.

e Al momento de realizar el analisis debe estar limpio todo el equipo para
evitar cualquier contaminacion.

e Entre muestras debe de haber un blanco o una muestra estandar para
control de calidad.

e Para evitar degradacion de la solucién contenida de cianuro debe estar

regulado el pH a mayor de 11 usando hidréxido de sodio para ello.

Cualquier tipo de muestra debe estar etiquetado de manera adecuada en donde
se dice qué tipo de muestra es, fecha, nombre y un simbolo en donde diga los

riesgos de la solucién.
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[1l.2 Caracteristicas de Reactivos:

Hidroxido de Sodio (NaOH): También conocido como sosa caustica o soda

caustico es una sustancia altamente versétil en la industria ya que sirve
como una base quimica para la fabricacién de papel, tejidos y detergentes
u otros compuestos quimicos. En nuestro proceso es muy utilizado para
crear una solucion alcalina regulando el pH a 11 para asi depositar el
cianuro y este no se escape de la solucién evitando formacion de acido
cianhidrico.
Es un compuesto peligroso y corrosivo. Reacciona con agua, acidos y
otros materiales. Causa quemaduras a piel y ojos. Puede ocasionar
irritacion severa de tracto respiratorio y digestivo con posibles
guemaduras. En casos cronicos puede producir cancer en el esoéfago y
dermatitis por prolongado contacto con la piel.
Propiedades fisicas:

— Peso Molecular: 40 g/mol

- Densidad: 2.13 g/cm?

— Punto de fusion: 318 °C

— Punto de ebullicion:1390 °C

Nitrato de plata (AgNO3): Es una sal inorganica mixta, es un compuesto

muy utilizado como complemento en distintas soluciones y gracias a sus
propiedades quimicas se utiliza en la determinacion de cianuro libre por
volumetria (por titulacion). Esta técnica se basa en la reaccion del nitrato
de plata con el ion cianuro en solucion alcalina formando un complejo
soluble (JAg(CN)2]) y cuando no queda ya cianuro en la solucion, el exceso
de plata precipita como AgCN o reacciona con el indicador (rodanina). En
ambos casos se hace la aparicidon de turbidez en la solucion o cambia de
color (con el indicador) y el volumen gastado de nitrato de plata

correspondera a la concentracion de cianuro libre en la solucion.
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Es un compuesto corrosivo que causa quemaduras en cualquier area de
contacto, puede ser fatal en caso de ingestion, dafino si es inhalado,
oxidante fuerte que puede aumentar la inflamabilidad de los materiales
combustibles adyacentes.
Propiedades fisicas:

— Peso Molecular: 169.87 g/mol

— Densidad: 4.35 g/cm?

— Punto de fusion: 212 °C

— Punto de ebullicién: 444 °C

Rodanina Indicador (C2sH31CIN2O3): Es una solucién que sirve como

indicador debido a sus compuestos quimicos. Se prepara 0.02 g de un
compuesto del mismo nombre 5-(4-dimetilaminobencilideno)-Rodanina
99%) y se le aflade poca acetona mientras se agita hasta que se disuelve
el solido. Se enrasa a un volumen final de 100 mL en el mismo vaso.
Propiedades fisicas:

— Peso Molecular: 479.02 g/mol

— Punto de fusion: 210°C

Acido Sulfirico (H2SO4): Es un compuesto quimico altamente corrosivo y

se utiliza mucho en las industrias quimicas (manufactura de fosfato y
sulfato de amonio, produccion de fibras textiles, explosivos, alcoholes,
plasticos, refinacion de metales, etc.)

Es un liguido de apariencia aceitoso incoloro, peligroso y corrosivo,
reacciona con el agua. Puede ocasionar dafios en los riflones y pulmones,
en ocasiones la muerte. Ocasiona irritaciones severas en los 0jos, piel,
tracto respiratorio y tracto digestivo con posibles quemaduras.

En el proyecto es utilizado este acido debido a que mejoraba la destilacion
del cianuro, puesto que ayudaba la separacion en la solucion problema,

también se hizo experimentacién con acido clorhidrico.
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Propiedades fisicas:
— Peso Molecular: 98 g/mol
— Densidad: 1.84 g/cm?
— Punto de fusion: 3°C
— Punto de ebullicién: 274°C

Acido Clorhidrico (HCI): Es una disolucion acuosa de cloruro de hidrégeno.

Es un liquido de color amarillo (por presencia de trazas de fierro, cloro y
materia organica) o incoloro con un olor penetrante. La disolucion acuosa
en grado reactivo contiene aproximadamente 38 % de HCI. Es utilizado en
la refinacion de minerales, en la extraccion de estafio y tantalo, para limpiar
metales, como reactivo quimico, en la hidrdlisis de almidon y proteinas
para obtener otros productos alimenticios y como catalizador y disolvente
en sintesis organica. Sus vapores son irritantes a los 0jos y membranas
mucosas. Es soluble en agua, desprendiéndose calor. Es corrosivo de
metales y tejidos. Para su obtencidén, se tienen diferentes procesos
industriales, entre los cuales se encuentran: la reaccion entre cloruro de
sodio o potasio con acido sulfurico; la reaccion de bisulfuro de sodio con
cloruro de sodio, conocido como proceso Meyer; el proceso Hargreaves,
en el cual se usa Oxido de azufre, sal y vapor.
Es muy corrosivo causa severas quemaduras de tejidos, piel y dafios
respiratorios al ser inhalado.
Propiedades fisicas:

— Peso Molecular: 34.46 g/mol

— Densidad: 1.18 g/cm?

— Punto de fusion: -74°C

— Punto de ebullicion: 53°C
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[1l.3 Metodologia Previa al Proces6 de Destilacion:

e Se toman muestras de solucién cianuradas. En el caso de este trabajo
para las pruebas se tomaron muestras de los compdésitos de las plantas
ADR | y ADR Il de la mina San Francisco o cualquier solucién que haya
sido contaminada con cianuro.

e Previamente se determina la cantidad de cianuro libre de estas soluciones
por el método de titulacibn usando Nitrato de Plata (AgNOs) a una
concentracion de 4.3315 g/L 0 0.043 g/L dependiendo de la concentracion
de cianuro en la solucién.

e Usar el equipo de proteccion adecuado al proceso.

e El equipo a utilizar debe estar en condiciones Optimas de lavado y si es
posible totalmente seco.

e Montar el destilador como se muestra en la Figura 1.

Condensador Allihn - 9 mm tubo de conexion

refrigerado con agua

R

Tubo »

Thistle

Entrada de —— | | g =

agua

1000 mL

I
<—— Matraz de

Claissen
modificado Tubo de
dispersion
de gas
Matraz de
succién de
de 500 mL
=/

T 38 mm x 200 mm
Canastilla de Tubo adsorbedor

calentamiento

Vilvula de aguja

AL L F

Succién

Figura 1. Destilador.
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e Conectar la entrada y salida del agua que pasara en el condensador
procurando que no suceda derrames.

e Algunas partes del destilador tienen uniones de vidrio esmerilado, se
debe untar un poco de grasa ya sea vaselina o de cualquier tipo.

e Debe asegurare que no se presenten fugas de gas antes de iniciar con
la experimentacion.

e Preparar la solucién de hidroxido de sodio (NaOH) (1N). Pesar
aproximadamente 40 g de hidroxido de sodio (NaOH) disolver en 1 litro
con agua destilada.

e La solucion de hidréxido de sodio se debe de procurar que tenga un
pH alto (12 o mas), debido a que al momento de depositar el destilado
no se produzca acido cianhidrico.

e Preparar acido sulfurico (15% y 10%) que servira para aumentar la

eficiencia del destilador.

I1l.4 Caracteristicas de los Instrumentos del Destilador

1) Canastilla _de calentamiento: Conocida como mantilla de

calentamiento, son equipos que proveen una transferencia de calor
segura para calentar la mayoria de los recipientes, pues el calor
gque estas proveen puede ser ajustado o regulado con un
transformador variable de acuerdo a las necesidades que se
requieran. Son muy utilizados cuando dichas sustancias o
compuestos son sensibles al calor o inflamables.

2) Matraz de Claissen modificado: Es un matraz de vidrio con un tubo

de desprendimiento lateral, utilizado para destilar diferentes
liquidos. Consta de dos bocas ya que se le puede acoplar un
termometro. Este matraz tiene la ventaja de disminuir al minimo el

riesgo de que el liquido caiga sobre el destilado.
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3)

4)

5)

Tubo Thistle: Conocido como tubo de seguridad y es un material de
laboratorio fabricado de vidrio, que consiste principalmente de un
tubo largo o eje, de diferentes formas, que finaliza en un
ensanchamiento o depdsito con forma de embudo en la parte
superior.

El tubo de seguridad presenta un eje, el cual permite la insercién a
través de un pequefio agujero en algunos tapones, permitiendo que
el tubo se inserte en un contenedor como un recipiente para afiadir
sustancias al mismo y como medio para evacuarlas cuando la
presion interior aumenta.

Es muy utilizado para evitar una explosion por exceso de presion y
para verter liquido dentro de los recipientes sin necesidad de
destaparlos entre otros posibles usos.

Condensador Allihn: En general los condensadores son aparatos

construidos en vidrio, que se usan para condensar vapores que se
desprenden del matraz de destilacion, por medio de un liquido
refrigerante que usualmente es agua.

Consta de dos tubos cilindricos concéntricos. Por el tubo interior
circulan los vapores que seran condensados. Por el tubo exterior
circula el liquido refrigerante.

El condensador Allihn o condensador de bulbos consiste en un tubo
largo de cristal con una camisa de agua que circula por el tubo
exterior. Posee una serie de constricciones y abultamientos en el
tubo interior que aumentan la superficie sobre la cual los
componentes de vapor se pueden condensar.

Tubo de dispersion de gas y tubo adsorbedor: Es un tubo delgado

de vidrio en donde el gas evaporado de la destilacion se dispersa
por medio de una superficie porosa hacia un tubo adsorbedor que

es jalado por una bomba de gas.
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6)

7

8)

Valvula de aguja: Es un dispositivo mecanico con el cual se puede

iniciar, detener o regular la circulacién de liquidos o gases mediante
un vastago coénico que hace de obturador.
Matraz de succién: Conocido como matraz de Kitasato, consiste en

un frasco de vidrio grueso cuya estructura tiene forma de cono, con
cuello alargado y un delgado tubo en la parte superior y lateral.
Sirve para realizar experimentos como destilacion, recoleccion de
gases, filtraciones al vacio o también sirve como una trampa en una
linea de vacio para garantizar que no se transporten fluidos desde
el aspirador o la bomba de vacio al aparato evacuado, o viceversa.
Bomba de vacio: es un equipo disefiado para extraer gases del

interior de recipientes, redes de tuberias o en cualquier proceso
donde se requiera reducir la presion interior de un sistema, a

valores inferiores a la atmosférica.

[11.5 Requerimientos del Proceso

Antes de proceder al analisis se debe de contar con los siguientes equipos y

herramientas:

1) Equipos:

Condensador Allihn
Canastilla de calentamiento
Bomba de vacio

Campana de extraccion de gases

2) Herramientas:

Varilla de vidrio
Tijeras
Navaja

Mangueras de conexion
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3) Materiales:

Matraz de Claissen modificado de 1000 mL
Tubo Thistle

Tubo adsorbedor

Tubo de dispersién de gases

Matraz de succion de 500 mL

Probeta de 100 mL

Vaso precipitado

Pipetas de 10 y 15 mL

Matraz Erlenmeyer de 1000 mL

Vaselina

4) Reactivos:

Agua destilada

Hidréxido de Sodio (NaOH)

Solucion que contenga cianuro (CN)

Acido Sulfurico (H2S0a4) al 10% o 15%

Nitrato de Plata (AgNO3) al 4.3315 g/L y al 0.043 g/L

Indicador (Rodanina)

5) Equipo de proteccion personal

Bata de laboratorio

Guantes de latex o nitrilo

Lentes de seguridad

Méscara respiradora contra vapores acidos

Zapatos de seguridad
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[1l.6 Metodologia del Proceso

e Se recolecta la solucién cianurada y para en las pruebas se tomé una
muestra representativa de 50 mL para realizar distintos andlisis de la
misma. Estas muestras proceden de los compositos de las plantas ADR |
y ADR Il de Mina San Francisco (figura 2).

Figura 2. Soluciones cianuradas.

e Se instala el destilador (figura 3) y se hacen las conexiones del
condensador (entrada y salida del agua).

Figura 3. Destilador montado.
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Se le agrega 10 mL de la solucion de hidroxido de sodio (1N) en el matraz
de destilado (figura 4) y se le agrega agua destilada hasta que el tubo esté
cubierto, después se hacen las conexiones correspondientes, revisando

que no se encuentre ninguna fuga.

Figura 4. Matraz con la soluciéon de NaOH (1 N).

Se enciende la manta o canastilla de calentamiento y se regula la
temperatura deseada. En los experimentos que se hicieron se usé un
calentamiento de 30 °C debido a que no requiere temperaturas altas

(figura 5).

Figura 5. Canastilla de calentamiento.
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e Abrir la llave de agua para que suministre la entrada y salida del
condensador.

e Encender la bomba (figura 6.) para generar la succion de aire.

Figura 6. Bomba.

e Al momento de tener la temperatura deseada agregar la solucion

problema y esperar a que llegue a su estabilidad térmica.
e Al estar a la temperatura deseada, agregar el acido sulfarico (15 mL). Al

momento de agregarle el acido, la solucién problema cambiara de color a

una especie de color café (figura 7).
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Figura 7. Solucion problema con el acido sulfurico.

Dejar que la solucion destile por lo menos 10 minutos.

Apagar equipo de calentamiento, motor de succién y condensador,
esperar a que se estabilice el equipo.

Desmontar el equipo.

Medir el volumen del destilado y de la solucion que se destil6. Se debera
también anotar sus volimenes

Se toman 25 mL de cada una de las muestras del destilado y solucion
posterior para analizar, y se colocaran en matraces Erlenmeyer de 125

mL (figura 8).

Figura 8. Matraces Erlenmeyer de 125 mL.
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e Por medio de la titulacién con Nitrato de Plata 4.335 g/L para soluciones
altas de cianuro o 0.043 g/L para soluciones muy bajas de cianuro, se
determina el Cianuro contenido en ambas muestras usando un indicador
(Rodanina) éste cambia de color amarillo a rosado para el caso de la
muestra del destilado y para la muestra que se destil6 de color café a

rosado (figura 9).

Figura 9. Soluciones cianuradas antes (izquierda) y después (derecha) de titular
con nitrato de plata.

e Al finalizar se comparan los resultados con los otros métodos utilizados

en absorcion atomica.
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4. RESULTADOS Y DISCUSIONES

Se realizaron diferentes pruebas y obtener resultados, para asi hacer una
investigacion sobre el método 6ptimo a usarse, en donde se obtenga mejor

extraccion y recuperacion de cianuro libre de la muestra de solucion.

En las pruebas que se hicieron se us6 temperatura de calentamiento de la manta
a 30 °C debido a que la separacién del cianuro no requiere temperaturas muy
altas y en esa temperatura es en donde empezé a notarse la mayor separacion
y al momento de aumentar la temperatura no se notaba alguna diferencia de

extraccion.

La experimentacion se realizd con diferentes condiciones y diferentes

concentraciones del acido sulfurico.

IV.1 Experimentacion 1: Sin Adicionar Acido a Diferentes Tiempos:

Usando la temperatura de 30 °C de calentamiento de la mantilla, sin adicionar

ningun tipo de acido, variando tiempos de 20, 25, 30 minutos.

En estas pruebas se us6 una solucion problema (50 mL) con 280 ppm de cianuro

y 25 mL en la solucion del matraz (recuperacion) con NaOH a 12 de pH.
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Tabla |. Concentracion de cianuro extraido contra tiempo a temperatura

constante sin adicién de acido.

Tiempo| CN
(min) | (ppm)

15 70
20 80
25 80
30 90
35 100
40 100

Tiempo variable sin adicionar acido

120

100 106-+—100
‘/{v

80 80—¢=80
é 0’0/'
~ 60
)
40
20
0
0 10 20 30 40 50

Tiempo, min

Figura 10. Concentracion de cianuro extraido contra tiempo a temperatura

constante sin adicionar acido.
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Aqui se puede observar que a pesar que de que se le aumenta el tiempo, la
extraccion del cianuro no es satisfactoria debido que se ocupa un agente de
descomposicion en el presente caso, es la adicion del acido.

IV.2 Experimentacion 2: Acido Clorhidrico (HCI):

Durante el periodo de andlisis, también se realizaron experimentos con la adicion

del acido clorhidrico para ver su efecto en la destilacion.

En estas pruebas se us6 una solucion problema (50 mL) con 280 ppm de cianuro

y 25 mL en la solucion del matraz (recuperacién) con NaOH a 12 de pH.4.

La temperatura se manejo a 30°C de calentamiento variando tiempo y volumen

de adicion del acido.

Lo que se hacia era que al momento que se encontrara a las condiciones
especificadas del destilador, se le agregaba ya sea 10 o 15 mL del acido

clorhidrico a una concentracion de 10% y proporcionar el tiempo que se desee.

e Pruebalcon 10 mL HCI (10%)

Tabla Il. Resultados de las pruebas con adicién de 10 mL de acido clorhidrico al
10%.

Tiempo | Solucion original | Recuperacion CN | Solucién posterior
Pruebas |  (min) (ppm) (ppm) (ppm)
1 15 280 170 110
2 20 280 200 80
3 25 280 190 90
4 30 280 200 80
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10 ml HCI (10%)
300 580 280 280 280
250 -
00 00
200 - 90
70
g
Q 150 - 1 Solucion original
zZ
O 10 ® Recuperacion
i 90 m Solucién posterior
100 80 30 p
50 -
0 .
1 2 3 4
No. Pruebas

Figura 11. Resultados de las pruebas con adicion de 10 ml de acido clorhidrico

al 10%.
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Figura 12. Concentracion de cianuro extraido contra tiempo (10 mL de HCI

v/ 170
0 5 10 15 20 25 30 35

Tiempo, min

10%).

Prueba 2 con 15 mL HCI (10%)

Tabla Ill. Resultados de las pruebas con adicion de 15 mL de acido clorhidrico al

10%.

1 15 280 220 60
2 20 280 230 50
2 25 280 230 50
2 30 280 230 50
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15 ml HCI (10%)

300 7280 280 280 280

1 Solucion original
® Recuperacion

m Solucién posterior

No. Prueba

Figura 13. Resultados de las pruebas con adicion de 15 mL de &cido clorhidrico

al 10%.

31



232

230 / eV} v a9IYU v 230

228 /

CN, (ppm)
N N
N N
IS [e)]

\

222 /
220 2

218

Tiempo, min

Figura 14. Concentracion de cianuro extraido contra tiempo a temperatura
constante (15 mL de HCI 10%)).

Se puede observar en la figura 11 y 12 que corresponden a la adicion de 10 mL
del acido clorhidrico, la extraccion y recuperacion no es muy satisfactoria a lo
mucho llegaba hasta 75% y luego se opt6 por usar 15 mL (figura 13y 14) llegando
hasta 80%.

Se dejo de usar este acido debido a que habia muchas alteraciones y al momento
de analizar pintaba mucho la solucion problema a un color un poco rosado y hacia

dificil la lectura al momento de analizar las pruebas.

Otro factor que surgié fue que al utilizar una concentracion mas alta habia

alteraciones con los resultados (aumentaba el cianuro).
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IV.3 Experimentacion 3: Acido Sulfarico (H2SO.):

Al realizar investigaciones en varios articulos y asesoria, se opto a utilizar este
acido debido a su efectividad, realizandose varias pruebas con diferentes
concentraciones (10%,15% y 50%) y diferentes volumenes para ver cudl es el

mas éptimo.

e Pruebalcon 10 mL de H,SO, al 10%

En estas pruebas se us6 una solucion problema (50 mL) con 280 ppm de cianuro

y 25 mL en la solucion del matraz (recuperacion) con NaOH a 12 de pH.

La temperatura se manejo a 30°C de calentamiento variando tiempo y volumen

de adicion del acido.

Se experimentd primero con la adicion de 10 mL de acido sulfarico (10%) para

ver su efectividad y asi comparar los experimentos anteriores.

Tabla IV. Resultados de las pruebas con adicion de 10 mL de acido sulfarico al
10%.

Solucién Solucién | Pérdidas
Tiempo | original |Recuperacion| posterior CN Extra
Pruebas| (min) (ppm) CN (ppm) (ppm) (ppm) | (Ppm)
1 15 270 190 70 10 0
2 20 270 250 20 0 0
3 25 270 280 10 0 10
4 30 270 250 20 0 0
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10 mL de H,SO, (10%)
300
280
270 270 27 270
50
250 -
200 - 90
£ 1 Solucion original
Q.
2 150 - ® Recuperacion
(Z) 1 Solucion posterior
= Pérdidas
100 - ® Extra
0
50 -
0
0
0 00
0 a
1 2 3 4
No. Prueba
Figura 15. Resultados de las pruebas con adicion de 10 mL de acido sulfarico al

10%.
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300 280
250 250

250
190

200

CN, ppm
=
a1
o

100

50

0 5 10 15 20 25 30 35
Tiempo, min

Figura 16. Concentracion de cianuro extraido contra tiempo a temperatura
constante 10 mL de acido sulfarico (10%).

Como se observa en la Figura 16, la extraccion mejoraba poco a poco con el
tiempo pero no se extraia lo suficiente ya que llegaba un determinado momento

en que permanece constante la extraccion.

En la Figura 15 se nota que habia extracciones casi exitosas, pero se nota que
aun queda concentracion en la solucién o que habia extras (cianuro formado)
esto se pudo haber ocasionado ya sea por contaminacion al destilar o debido a
gue la solucion tenia compuestos que pudieran interferir (sulfuros, nitratos,

formacion de tiocianato).

e Prueba2con 15 mL de H,SO,al 10%

También se hicieron pruebas con 15 mL de &cido sulfurico en donde se
obtuvieron los siguientes resultados, en estas pruebas se usé un riego con mas

concentracion de cianuro (290 ppm):
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Tabla V. Resultados de las pruebas con adicion de 15 mL de &cido sulfarico al
10%.

1 15 290 230 60
2 20 290 280 10
3 25 290 280 10
4 30 290 270 10
15 mL de H,SO, (10%)
350
300 290 90”80 oqngo 290
70

250 - 30
g 200 -
o
2 = Solucién original
pd -
O 150 - H Recuperacién

u Solucién posterior
100 -
60
50 -
10 10 10
O -
1 2 3 4
No. Prueba

Figura 17. Resultados de las pruebas con adicion de 15 mL de acido sulfarico al
10%.
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15 mL H,SO, (10%)
300
280 —280— 270
250
#7230
e 200
o
2150
pd
© 100
50
0
0 5 10 15 20 25 30 35
Tiempo, min

Figura 18. Concentracion de cianuro extraido contra tiempo a temperatura
constante de 15 mL de acido sulfurico (10%).

Como se puede observar se tenian mejores resultados al momento de adicionar
15 mL de acido sulfurico, pero aun quedaba poca concentracion en la solucion

problema.

Se hizo también una comparacion con los diferentes acidos utilizados y diferentes
volumenes, todos a las mismas condiciones de temperatura y usando 20 minutos

como referencia:
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Extraccion a 20 minutos
300
280
250 250
230
200 200
IS
o
2 150
Z
O
100
80
50
0
sin Acido 10 mL AC 15 mL AC 10 mL AS 15 mL AS
Tipo de &cido utilizado

Figura 19. Comparacion de resultados de extraccion con diferentes acidos.

Al observar la Figura 19 se pueden comparar los resultados que se han estado
obteniendo y efectivamente es recomendable usar el &cido sulfdrico por su mejor

extraccion debido a que degrada al cianuro de manera eficiente.

e Prueba 3: Acido sulfarico con 10 mL H,SO, al 15%

A pesar de tener buenos resultados con 10% aun faltaba extraer la concentraciéon
gue le quedaba a la solucion problema y con menor tiempo por eso se realizaron

pruebas aumentando la concentracion del acido sulfarico.

Las pruebas que se realizaron fueron con una solucién problema con 290 ppm,
pero durante la experimentacion en las pruebas 4 y 5 se tuvo que cambian a una

solucion de 330 ppm debido a que se me termind la solucién pasada.
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En los resultados se notaron algunas pérdidas (falta de cianuro) debido a varios

factores como posible contaminacion, pero era mas por la accion del acido asi

gue se optod por usar 30 ml de la solucion alcalina (NaOH a pH 12) esto se puede

notar en las pruebas 4 y 5 en la Figura 20.

Tabla VI. Resultados de las pruebas con adicion de 10 mL de &cido sulfarico al

15%.

1 10 290 230 60 0

2 15 290 220 50 20
3 20 290 250 30 10
4 25 330 250 50 30
5 25 330 270 40 20
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10 mL de H,SO, (15%)

350 330 330

300 290 2900 290

270

Solucion original

® Recuperacion

m Solucién posterior
m Pérdidas

No. Prueba

Figura 20. Resultados de las pruebas con adicion de 10 mL de acido sulfarico al
15%.

Se hizo una comparacion de la extraccion del cianuro conforme el tiempo (Figura
21) en donde se notd que el tiempo Optimo es de 10 minutos ya que si se
aumentaba el tiempo, no era muy representativo, ademas que causaba

alteraciones como pérdidas o aumento de cianuro.
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10 mL de H,SO, (15%)
300
t 270
250 —250 +—250
W
e 200
o
2 150
zZ
© 100
50
0
0 5 10 15 20 25 30
Tiempo, min

Figura 21. Concentracion de cianuro extraido contra tiempo a temperatura
constante de 10 mL de acido sulfarico (15%).

e Prueba 4 con 15 mL H,SO, al 15%

La extraccion mejoraba notablemente conforme el tiempo, pero para fines de
mejorar el proceso y que se obtuvieran resultados en menor tiempo, se aumento
de 10 a 15 mL. En estas pruebas se uso una solucién problema de 330 ppmy en
el matraz de recuperacion se usaron 38 mL de solucion alcalina (NaOH a un pH
de 12), tomandose esta cantidad para aumentar la cantidad de acido para que se

compense Yy no se produzcan alteraciones.
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Tabla VII. Resultados de las pruebas con adicion de 15 mL de &cido sulfarico al

15%.

300

250

200

CN, ppm

100

50

330 330

330

No. pruebas

10 330 320 20 10 0

10 330 300 20 10 0

15 330 290 30 10 0

20 330 300 20 10 0

25 330 280 20 30 0
15 mL de H,SO, (15%)

350

2 Solucion original
= Recuperacion

= Solucién posterior
m Pérdidas

= Extra

Figura 22. Resultados de las pruebas con adicion de 15 mL de acido sulfarico al

15%.
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15 mL H,SO, (15%)

305

Concentracién CN (ppm)
N N w
(o] (o] o
o o1 o
<#

N N

[05) [09)

o ol
L
N
©
(@)

275
0 5 10 15 20 25 30

Tiempo (m)

Figura 23. Concentracion de cianuro extraido contra tiempo a temperatura

constante de 15 mL de acido sulfurico (15%).

Como se puede notar la extraccion mejoraba en menos tiempo, pero adn
guedaba solucién y pérdidas, que pudo ser ocasionada por agentes indeseables

(sulfuros, nitratos, formacion de acido cianhidrico o tiocianato).

e Prueba5con 5 mL de H,SO, al 50%

En estas pruebas se usé una soluciéon de 350 ppm, e igual con una solucion
alcalina (NaOH con un pH de 12), un calentamiento de 30°C, pero se not6 que
habian muchas alteraciones con los resultados lo cual pudo ser causado por el

aumento de concentracion del acido.
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Tabla VIII. Resultados de las pruebas con adicién de 5 mL de &cido sulfurico al

50%

450

450

No. pruebas

1 10 350 360 10 0 10
2 10 350 450 0 0 100
3 10 350 260 10 80 0
4 10 350 200 10 140 0
5 10 350 450 0 0 100
5 mL H,SO, al 50%
500

= Solucién original

H Recuperacion

u Solucién posterior

m Pérdida

m Extra

Figura 24

. Resultados de las pruebas con adicién de 5 de mL de &cido sulfarico

al 50%.
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e Prueba 6 con 3 mL de H,SO, al 50%

Se observaron muchas alteraciones con 5 mL de H2S0O4 al 50%, debido a esto se

experimento con una adicion de 3 mL de H2SO4 con la misma concentracion y se

obtuvieron los siguientes resultados (todas estas pruebas se hicieron a 10

minutos y a una temperatura de calentamiento previo a 30°C, una solucion

alcalina con un pH de 12):

Tabla IX. . Resultados de las pruebas con adiciéon de 3 mL de &cido sulftrico al

50%
Tiempo Solucién Recuperacion Solucién Extra
Prueba| (min) original (ppm) (ppm) posterior (ppm) | (ppm)
1 10 350 360 0 30
2 10 350 450 0 100
3 10 350 400 0 50
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500
450
400
350
300

o
2 250

Z
© 200
150
100
50

3 mL de H,SO, (50%)

450

Solucion original

® Recuperacion

m Solucién posterior

m Extra

No. Pruebas

Figura 25. Resultados de las pruebas con adicion de 3 mL de acido sulfarico al

50%.

Como se nota en la Figura 25, no habia pérdidas, pero se generaba cianuro en

las recuperaciones, esto es debido a que se hizo una investigacion que mostré

gue el acido es demasiado fuerte y puede alterar resultados ya que generaba

tiocianato (esto hace que aumente el cianuro), debido también a que faltan

sustancias para que la destilacibn se haga de manera correcta (cloruro de

magnesio).

Se optd por regresar el acido sulfurico al 15 %, dado que no se presentaban

tantas alteraciones junto con la solucion alcalina de NaOH 1 N (pH de 12).
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e Retomando pruebas de 15 mL de H,SO415%

Se optd por regresar a la concentracion de 15 % (Figura 26), y se puede notar

gue extrae pero aun queda poca en la solucién. (Pruebas a misma temperatura

30°C, 10 minutos y un pH de 12 de solucién alcalina).

Tabla X. Resultados de las pruebas con adicion de 15 mL de acido sulftrico al
15%.

1 10 350 360 10 10
2 10 350 330 20 0
3 10 250 220 30 0
4 15 350 320 30 0
5 15 350 340 10 0
6 10 250 230 20 0
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15 mL de H,SO, (15%)

400

3§8 0 350 350 3%%0
320

350

250 250
220 230

Solucién original

® Recuperacion

u Solucién posterior

m Extra

100

50

No. Pruebas

Figura 26. Resultados de las pruebas con adicion de 15 mL de acido sulfarico al
15%.

Se concluyo que con las herramientas con que se cuentan en el laboratorio, éstas

son las condiciones adecuadas para la destilacion para soluciones cianuradas.

IV.4 Experimento 4: Pruebas Con Muestras de Suelo o Sélidos Cianuradas.

De la misma manera se realizaron experimentos con muestras (ya sea tierra o

suelo) contaminado con cianuro.

Para fines experimentales se extrajeron rocas y se bafi6é con cianuro (210 ppm)

dejando que se mezcle la muestra.
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Después se realizaron las pruebas y para ello se empled el método que ya se

hacia en el laboratorio siendo el siguiente:

Se toman muestras de 500 g humedo y se deposita en 500 mL de solucion
alcalina (11-12 pH), se agita por 30 minutos, en la tabla agitadora, se esperan 15
minutos a que se asiente, se centrifuga y por ultimo se analiza por volumetria el

cianuro libre.

Para el destilador (usando 15 mL de acido sulfdrico 15 %) se realiza lo mismo
solo que se experimenta con y sin centrifugar, en donde los resultados fueron
parecidos compararlos con el método anterior, se not6 que habia una

recuperacion mas alta de cianuro.

Recuperacion
140

120

120

100

80

® Metodo Lab
B Destilacion

CN (ppm)

1 2 3 4 5 6
No. Pruebas

Figura 27. Comparacién de las pruebas con método de laboratorio y destilacion.
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Como se puede observar en las pruebas se pudo recuper6 el doble, no se
recupero su totalidad debido a que se ha de haber perdido cianuro al momento
de mezclar en las muestras o que el cianuro se haya quedado impregnado al
solido.

IV.5 Problemas Planteados Para Resolverlos al Momento de la

Experimentacion

Uno de los problemas que se presentaron fue que algunas muestras de solucion
contenian sulfuros o nitritos, estos alteran los resultados al momento de
determinar el cianuro (formacion de tiocianato o acido cianhidrico), se formaban
al aumentar la concentracion del acido sulfurico. Para evitar esto se opto por usar

concentraciones bajas.

Al matraz de destilado se debe de colocar la solucidén exacta de NaOH asi como

monitorear pH y concentracion, ya que puede formarse acido cianhidrico.

Hay unas piezas rotas del equipo que posiblemente hayan alterado los resultados
entre los cuales se encuentran el tubo Thistle roto, el tubo de vidrio en donde se
succionaba el aire tenia partes rotas, pero con un acomodo con las mangueras

se logro arreglarlo.

La bomba de vacio a veces se llevaba cianuro, esto se corrigié agregandole mas

solucion de NaOH al matraz de destilado.

El acido sulfurico colorea la muestra a un color marrén, se debe titular con
cuidado al momento de agregar el nitrato de plata ya que cambia a marrén rosado

y puede que se exista dificultad al observar el cambio.

Se debe tener cuidado con las concentraciones que se utilicen en el acido
sulfurico debido a que puede alterar resultados. En este caso se opt6 a usar 15
mL de acido sulfarico (15%) en muestras de 50 mL de solucién de riego

cianuradas.
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IV.6 Alcances y Limitaciones en la Solucién de los Problemas de

Experimentacion

Al momento de destilar se debe de cuidar el uso de la mantilla de calentamiento
debido a que no se ocupa temperaturas altas, se debe poner a un nivel moderado

para asi tener la temperatura deseada.

Se utilizé un termémetro convencional, lo cual puede determinar la precision de

las medidas de temperatura.

Al momento de destilar se vari6 la concentracion del acido sulfdrico
(10%,15%,50%), se realizaron varias pruebas hasta que se optd a usar el de
15%.

También se experimento con el acido clorhidrico 10% al y se tuvieron buenos
resultados, pero requiere mucho tiempo para poder extraer y pintar la solucién
haciendo dificil el momento al determinar el cianuro y se opto por usar el acido

sulfdrico.

En el equipo de destilacion, existen conexiones de vidrio esmerilado que se

deben lubricar para evitar que se peguen al momento de usar la bomba de vacio.

El volumen de acido sulfurico a utilizar dependera de la cantidad de muestra de

la solucion cianuradas que se tratara.

Faltaron algunos reactivos como cloruro de magnesio, este compuesto ayuda a

disminuir interferencia de tiocianato.
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5. CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

V.1 Conclusiones

De acuerdo a los resultados obtenidos, se puede ver que la utilizacién del método
de destilacién es factible para la extracciébn de cianuro siempre y cuando se
utilicen concentraciones bajas del acido sulftrico (10 % y 15 %), adicionalmente
se debe asegurar que el equipo este bien limpio pare evitar cualquier tipo de

contaminacion.

Cerciorarse que la solucion alcalina a usar este en un pH adecuado (mayor de
11) y que la succion de la bomba sea la Optima para asi evitar pérdidas o

alteraciones posibles.

Se podria mejorar el proceso adicionando reactivos especificos para minimizar

alteraciones.

V.2 Recomendaciones

En base a los resultados obtenidos de las diferentes pruebas e investigaciones
de diferentes articulos se pudo observar que la destilacion si es efectiva, pero se
necesitan algunas sustancias para eliminacion de los siguientes compuestos

para que no existan alteraciones en los resultados o minimizarlos:

e Sulfuros: son una interferencia habitual en los efluentes mineros con un
pH elevado y un contenido deficiente de oxigeno. El sulfuro puede ser
destilado junto con el acido cianhidrico, esto puede colorear la solucion y
alterar resultados y para prevenir esto se usa un papel de nitrato de plomo
si colorea negro significa que contiene sulfuros y en este caso se le agrega
a la muestra nitrato de bismuto. Otra alternativa es colocar una trampa

como sal de plomo o una disolucién de acetato de plomo (PbOAc) al 3 %
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para capturar sulfuros previos a la disolucién alcalina. Si la cantidad de
sulfuros es grande, es mejor adicionar carbonato de plomo (Pb (COs3)2)
para evitar que disminuya considerablemente el pH de la solucién.

e Nitratos: son compuestos que pueden formar &cido cianhidrico con los
compuestos organicos durante la destilacidon. Para evitar esto se adiciona
acido sulfamico antes de la destilacion.

e Tiocianato: puede transformarse en cianuro bajo condiciones acidas de la
destilacion y aumentar la cantidad original de cianuro. Para evitar la
interferencia del tiocianato después de afadir el acido sulfarico, se le
agrega cloruro de magnesio que serviria como un catalizador para
descomponer los complejos metalicos como viene siendo el tiocinato.

e Se puede sustituir el acido sulfarico por el acido fosforico para disminuir la
cuantificacion de cianuro en la destilacion por el tiocianato en las
muestras, ademas que tendria mejores resultados, no se experimento con

el porque no se contaba con dicho acido y tiene mas alto el costo.

De acuerdo a los resultados obtenidos, se puede observar que la utilizacion del
método de destilacion, aun sin eliminar los compuestos anteriores, es factible
siempre y cuando se utilice concentraciones bajas del acido sulfarico (10 % y 15
%). Adicionalmente se debe asegurar que el equipo esté bien limpio, seleccionar
adecuadamente la solucién alcalina a usar y que la succion de la bomba sea la

Optima para asi evitar pérdidas o alteraciones posibles.
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