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RESUMEN

Muchos depositos minerales sulfurados de oro y plata, considerados no
econdmicamente factibles por las bajas recuperaciones por el proceso de
cianuracion convencional y por el alto consumo de cianuro de sodio, en estos
momentos pueden ser econOmicamente rentables aplicando un tratamiento

alcalino previo a la cianuracion a presion con oxigeno.

Existen minerales con altos contenidos de arsénico, que viene principalmente
en forma de arsenopirita, el cual es necesario remover, ya que, si el porcentaje
va de 0.5 % a 2.0% se reciben castigos econémicos y a mayores porcentajes
simplemente son rechazados para las fundiciones. Por flotacion no se puede
eliminar el arsénico, pero en medios alcalinos se puede lixiviar a hidréxidos

férricos y arseniato.

En este trabajo de investigacion, un concentrado de flotacion de un mineral de
Au y Ag, con alto contenido de arsénico (11.2%), fue lixiviado con hidroxido de
sodio y sulfuro de sodio, se realizd la experimentacion a base de un disefio
factorial de 2%, con un total de 16 experimentos, los cuales se realizaron por
duplicado, variando las concentraciones de los reactivos, asi como temperatura
y presion de oxigeno, para determinar las condiciones éptimas del tratamiento

previo a la cianuracion.

Al final, se obtuvo un concentrado con menos contenido de arsénico, y se

obtuvieron recuperaciones mas altas de los metales preciosos.
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I.INTRODUCCION Y OBJETIVOS



I. INTRODUCCION

.1 Justificacion

En este trabajo de investigacion, se encuentra clasificado dentro del campo del
pretratamiento hidrometalUrgico de un mineral con caracteristicas refractarias,
con altos valores de arsénico, para posteriormente obtener la recuperacion de
metales preciosos, que no se pueden recuperar con facilidad por medio de los

lixiviantes convencionales.

Debido al decremento de las reservas de minerales de alta ley, se ha
despertado un gran interés por la recuperacion de oro y plata de los minerales

considerados como “refractarios”.

Un problema bastante comun que provoca la refractariedad de tales minerales,
es la distribucion del oro y plata en sulfuros de hierro, formados principalmente
por las especies de pirita, arsenopirita o ambas a la vez. Para liberar los
metales preciosos contenidos en estos minerales, es necesario realizar un
pretratamiento previo de oxidacién o reduccién de la matriz sulfurosa, que
permita la destruccion o desglose de esta matriz que permita la eliminacién del
arsénico y a la vez el contacto directo de los metales con el reactivo de

lixiviacion [1].

De una forma general, el proceso de cianuracién es el mas ampliamente
conocido para la extraccidbn de oro y plata a partir de sus minerales. Este
proceso convencional utiliza oxigeno, que se encuentra en el aire como
oxidante y al ion CN" como agente acomplejarte [2]. Este método se basa en
qgue el oro y la plata, se disuelven facilmente en una solucién acuosa diluida de
cianuro de sodio o de potasio, con relativa facilidad si se mantienen

condiciones oxidantes favorables [3].

Dentro de las tecnologias que se pueden usar como pretratamientos previos a
la cianuraciéon, encontramos la tostacion, la lixiviacion acida-basica, disolucién

en autoclave, electro oxidacién, ultrasonido y la biolixiviacién, pero el



problemas es aun mayor cuando estos minerales son refractarios, pero que
contienen arsénico, los cuales por pirometalurgia no se pueden tratar por
problemas técnicos y, medio ambientales por las emisiones de arsénico en los
gases. Dichas tecnologias de una u otra manera, facilitan la conversion de los
compuestos presentes que acomparfian al oro en las especies refractarias, de
manera que faciliten la liberacion de las particulas de oro; para luego, entrar en
contacto intimo con la solucién cianurante y/o ser colectado en un lecho de

fusion [4].

Razones para la eliminacion de arsénico.

e En una fundicion, el arsénico se reparte en todos los productos formados
en cada una de las etapas metalurgicas.

e EIl arsénico es un elemento en el cual muchos de sus compuestos
constituye tanto un problema medioambiental como un problema de

calidad de los productos finales.

e Preparar los concentrados para un tratamiento pirometaldrgico o

hidrometaldrgico.

e Liberar el oro cuando existe en forma de particulas finas o compuestos

refractarios.

e Como se trabaja a temperaturas moderadas, se evita la formacién de

As,0O3 como vapor que constituye un riesgo medioambiental.

e Después de este tratamiento se pueden lixiviar metales preciosos.



[.2 Objetivo General

Establecer una metodologia alterna que sea técnicamente factible y amigable

con el medio ambiente, para el procesamiento tanto de minerales como de

concentrados auriferos, con alto contenido de arsénico, en particular de

arsenopirita.

[.3 Objetivos Especificos

Para lograr tal objetivo se plantean los siguientes objetivos particulares:

Caracterizacion del concentrado con alto contenido de arsénico, y

refractario ala cianuracién convencional.

Determinar el impacto de los factores en el proceso del
pretratamiento alcalino, como son la concentracion del reactivo, pH,
temperatura y presion del oxigeno en el sistema, para eliminar el
arsénico, previo a la cianuracién del concentrado refractario a

presion oxidante.

Determinar las condiciones 6ptimas de operaciéon en el pretratamiento
del concentrado de oro refractario, para la eliminacion del arsénico e
incrementar la recuperacion de los metales preciosos en la cianuracion

a presion oxidante.



En la Figura 1 se muestra el diagrama de flujo del proceso, que podria ser

aplicado a nivel industrial.

Mineral Reactvos de
flotacién

Flotacion

Colas de

Acondicionador flotacion

Concentrado

Noc: ¥ : d- flotacion
Conc '
Colasde oxidado @ « Sulfure de Sodic
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Solucion rica s Pretratamiento
(Au, Ag)

Figura 1. Diagrama de Flujo Propuesto para el Procesamiento de Menas con

Pretratamiento
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II. REVISION BIBLIOGRAFICA

II.1 Historia de la Hidrometalurgia

Las primeras aplicaciones de la hidrometalurgia registradas histéricamente,
fueron conocidas en el Lejano Oriente con una antigliedad relativa. La méas
antigua referencia se encuentra en China, Lui-An, rey de Huainan, reportaba la
transformacién del hierro en cobre metalico, al ponerlo en contacto con sulfato
de cobre natural o chalcantita. Sin embargo, la lixiviacibn de minerales
propiamente tal, como proceso para la produccion del cobre precipitado por
cementacion sobre hierro metalico, fue aplicada mucho tiempo después (siglos
VIl'y VII DC).

En Occidente, no fue hasta el siglo VII, que los alquimistas de inicios de la
Edad Media, se apasionaron con la aparente transmutacién del hierro en cobre,
al poner en contacto una solucion de sulfato de cobre con algun trozo de hierro.

Hoy sabemos que esto describe al proceso de cementacion.

El descubrimiento en el siglo VIII, por parte de Jabir Ibn Hayyan, del “agua
regia”, como unico solvente liquido capaz de disolver el oro, marca esta fecha

como el inicio de la hidrometalurgia cientifica actual.

En el siglo XVI, la extraccién de cobre por métodos humedos recibié alguna
atencion, como lo atestiguan los primeros libros de metalurgia de la época. Asi,
la lixiviacion en pilas fue usada en las montafias de Hartz, en Alemania, y en

las minas de Rio Tinto, en Espaa.

En el siglo XVIII, la produccion de potasa en Quebec, que se exportaba para la
industria del jabén y del vidrio en Francia, se realizaba lixiviando intensamente
con agua las cenizas de los hornos de lefia y de la quema de bosques

virgenes.

Sin embargo, el nacimiento de la Hidrometalurgia moderna se puede sefalar

recién a partir de 1887, cuando se inventaron dos procesos de gran relevancia:



1. Proceso de cianuracion para minerales de oro, desarrollado por John

Stewart MacArthur y los hermanos Robert y William Forrest.

2. Proceso inventado por Karl Joseph Bayer, para la produccion de un

precipitado cristalino y puro de Al(OH)s;, mediante la lixiviacion alcalina

en caliente de minerales de bauxita.

A inicios del siglo XX, es posible distinguir algunos hitos histéricos relevantes:

Los desarrollos tecnologicos para la produccidon masiva de energia
eléctrica, permitieron remplazar la cementacion con chatarra de Fe e
iniciar el uso de la electrolisis, para la obtencion del cobre desde
lixiviacion.

La sintesis del amoniaco, en Alemania, durante la primera guerra
mundial, permiti6 su uso en la forma de hidroxido de amonio en la
lixiviacion de cobre nativo.

De igual manera, la lixiviacion acida de zinc, desde minerales oxidados,
permitié su recuperacion masiva por electrolisis, con la recuperacion de

cadmio como subproducto.

De manera semejante, ya a mediados del siglo XX se produjeron otros

desarrollos trascendentes:

En la década de los 40 se desarrollaron los procesos de extraccion por
solventes y de intercambio i6nico con resinas solidas.

En la década de los 50, se desarroll6 la lixiviacion amoniacal a presion
de concentrados sulfurados de niquel, y su recuperacion por
precipitacion con gas de hidrogeno.

En la década de los 60, se comenz6 a entender el rol de las bacterias en
la disolucion de algunos minerales sulfurados.

En los 70, se desarrollaron nuevos reactivos de extraccion por solventes
de cobre, y se procedié a la aplicacion masiva de esta técnica, unida a la
recuperacion del cobre como catodos por electro-obtencion, asi mismo

se establecieron los mecanismos electroquimicos que gobiernan la



disolucién de los sulfuros, permitiendo el tratamiento hidrometallrgico de
concentrados sulfurados.

e En la década de los 80, se produce una aplicacion generalizada de la
tecnologia de carbon activado, unida a la préactica de la lixiviacion en
pilas con aglomeracion previa, [5].

[I.2 Ocurrencia Mineralégica del Oro

El oro esta ampliamente esparcido en la naturaleza, aunque se le encuentra
generalmente en muy pequefias cantidades. Se ha detectado su presencia en
una gran diversidad de materiales, tales como granito, carbdn, caliza, arcilla,
rocas acidas e incluso en el agua de mar. En general, se le encuentra en forma
de oro nativo, ya sea en la superficie o diseminado a través de la matriz de otras
particulas de mineral.

A continuacién se presenta una clasificacion de los diversos minerales de oro de

mayor importancia econdmica en la actualidad [5]:

Minerales de Oro Nativo: Son aquellos en los cuales el oro estad en su estado
elemental (Au®), y no esta atrapado en particulas de sulfuros u otros minerales.
Una vez liberadas mediante un proceso de molienda, las particulas del oro, que
poseen tamafos relativamente gruesos, pueden recuperarse mediante diferentes

equipos de separacion gravimétrica.

Oro asociado con sulfuros: En la mayoria de los minerales de oro, se
encuentra presente en la pirita (FeS;). También es muy frecuente observar otros
sulfuros como son: arsenopirita (FeAsS), calcopirita (Cu FeS,), y otros. El oro
también se puede encontrar en piritas auriferas, en las cuales el oro se encuentra
finamente diseminado en la matriz de la pirita y/o arsenopirita. Este tipo de
minerales requieren una pre-oxidacion de la matriz del mineral sulfurado, y puede
realizarse, ya sea a temperatura y presion normales, o a presiones y
temperaturas moderadas o elevadas, dependiendo la naturaleza y el grado de la

refractariedad del mineral.



Teluros de Oro: Generalmente se encuentran asociados con oro nativo y a
sulfuros. A estos minerales pertenecen la calaverita (AuTey), y krennerita
((Au.Ag)Te,), los cuales tienen alrededor de 40% de oro, y la silvanita (AgAuTey),

gue también contiene plata y que presenta alrededor de 25% de oro.

11.3 Minerales Refractarios de Oro

Se denominan refractarios, aquellos que no permiten conseguir valores
rentables de recuperacion de metales preciosos por el método convencional de
cianuracion (es menor del 60%) [6]. Estos recursos pueden ser minerales,
concentrados de flotacidén, relaves y otras reservas. Frecuentemente, los
metales preciosos estan encapsulados, y diseminados finamente en minerales

de sulfuros de hierro (principalmente pirita y arsenopirita), [7].

La naturaleza de la refractariedad puede ser variada, y es consecuencia de

diversas causas [8]:

1. Encapsulamiento fisico: Encapsulamiento de particulas
submicroscopicas de oro en la matriz de sulfuros, lo que impide el
contacto entre el cianuro y el oro. Este tipo de oclusién es comun en

menas portadoras de sulfuros tales como pirita y arsenopirita.

2. Consumo excesivo de cianuro: La presencia de sulfuros vy
compuestos cianicidas propicia la pasivacion de la reaccién durante la

cianuracion, ya que consumen excesivo cianuro y oxigeno.

3. Limitacion 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 materiales carbonosos en el mineral: Residuos de
hidrocarburos pesados, carbdén lignitico, carbén grafitico o amorfo, entre

otros, tienen la capacidad de absorber los complejos solubles de oro y
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perjudican asi la recuperacion del metal.

5. Revestimiento de la superficie de las particulas de oro: Debido a la
formacion de capas de diversos compuestos, principalmente oxidos de

hierro, antimonio o plomo, lo que impide la disolucién del metal.

II.4 Caracterizacion Mineral6gica de Minerales Auriferos

Antes de realizar algun proceso de lixiviacion de estos minerales es necesario 0
de gran ayuda realizar un estudio mineralégico, ya que las caracteristicas
mineralogicas van a determinar su respuesta a las varias opciones de proceso

e indican el impacto medioambiental potencial de su tratamiento.

[1.4.1 Difraccién de Rayos-X

Es uno de los fendmenos fisicos que se producen al interaccionar un haz de
rayos-X, de una determinada longitud de onda, con una sustancia cristalina, se
basa en la dispersion coherente del haz de rayos-X, por parte de la materia y en
la interferencia constructiva de las ondas que estan en fase, y que se dispersa en

determinadas direcciones del espacio, [9].

Los cristales estan formados por atomos y moléculas, distribuidos regularmente
en el espacio tridimensional y con periodos de identidad caracteristicos, a lo largo
de los ejes cristalograficos. Cuando un haz de rayos-X, con longitud de onda
(lambda A) bombardea un cristal, los elementos de los atomos que encuentra en
su trayectoria difunden los rayos-X en todas las direcciones, vibran con una
frecuencia igual a la incidente, absorben parte de la energia y actian como
fuentes de nuevos frentes de onda coherentes (misma frecuencia y longitud de

onda), difunde la energia como radiacion X, [10].

[1.4.2 Microscopio Electronico de Barrido (MEB)

El microscopio electrénico de barrido es, en esencia, un equipo disefiado para

gue un fino haz de electrones, haga una exploracion (barrido) sistemética de la
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muestra en observacion, produciéndose asi electrones secundarios, que una
vez recogidos por un detector, son empleados como una sefial a partir de la
cual se obtiene, en la pantalla de un tubo de rayos catédicos, una imagen
“tridimensional” aumentada de la superficie de la muestra. La imagen
“tridimensional” es en realidad una pseudovision ya que la imagen que

obtenemos en la pantalla es bidimensional [11].

Los dos componentes principales de un MEB, son la columna de electrones y
la consola de control (Figura 2). La columna de electrones consiste en un
cafion de electrones y dos o més lentes electromagnéticas, que influyen en
las trayectorias de los electrones, ademéas cuenta con bombas de vacio que
producen un vacio de aproximadamente 10 Pa (aproximadamente 10° torr, o
aproximadamente mil millonésimas partes de una presidn atmosférica). La
consola de control se compone de un tubo de rayos catodicos (TRC), pantalla
de visualizacion, botones y un teclado de computadora con el cual se controlan

los pardmetros de operacion, [12].

™~ Filamento

Consola de Control

Columna del Microscopio /i

Caiidn de Electrones

Haz de Electrones |

Bobina de Barrido f pantallas de Visualizacién

Lentes Electromagnéticas

Muestra
Porta muestras

Detector de Electrones Controles

Figura 2. Microscopio Electrénico de Barrido y sus componentes principales [12]
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I1.5 Lixiviacion

Se conoce con el nombre de tratamiento por lixiviacién, a todo proceso
metalargico en el que el metal o minerales beneficiables, se recuperan
reaccionando con un reactivo selectivo adecuado, que no disuelva a la ganga o
material residual, recolectando los valores minerales disueltos en forma de una

solucion rica[13].

11.5.1 Cianuracioén

Es un proceso hidrometalirgico basado en la utilizacion de soluciones de
cianuro alcalino como medio quimico para lixiviar (o disolver) el oro y la plata

contenidos en menas auriferas/argentiferas.

Para que esta lixiviacion se produzca, la solucion lixiviante debe contener tres

componentes quimicos esenciales. Estos son:

* El'ion cianuro (CN").
* El oxigeno disuelto en la solucién (O,).
* El ion hidroxilo (OH").

Los dos primeros (CN™ y Oy), son los reactantes quimicos que disuelven a los
metales preciosos en la forma de complejos y el Ultimo es un componente
esencial que le da el caracter alcalino a la solucién, permitiendo el accionar
quimico del ion cianuro en forma mas eficiente, menos riesgosa y una
operacion econémica debido a los siguientes aspectos positivos:

+ La lixiviacidon en ambiente alcalino es mas selectiva respecto a la ganga.

* Las soluciones alcalinas corroen menos a los materiales de los equipos

utilizados (acero, madera, hormigoén, etc.).

« Evita la formacion de &cido cianhidrico (HCN), altamente téxico.
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» Facilidad de la deposicion de los relaves y efectuar un mejor control de la

contaminacion ambiental. [14]

El desarrollo de este proceso se atribuye al Inglés John Stewart McArthur, en
colaboracién con los hermanos Forrest. El método fue introducido al sur de Africa
en 1890, y desde ahi fue divulgado a Australia, México y Estados Unidos, y ahora
se usa practicamente en la mayoria de los campamentos mineros del mundo.

11.5.2 Variables del Proceso de Cianuracién

Las principales variables que gobiernan el proceso de cianuracion de las

menas auriferas, entre otras las mas importantes son las siguientes:

a) Tamafio de particula.

b) Naturaleza fisica de los sdlidos (6xidos, sulfuros, etc.).

c¢) Condiciones de superficie.

d) Velocidad de difusion con que el lixiviante penetra y sale de la particula del

mineral.

e) Concentracion del lixiviante. Mientras mas fuerte es el reactivo, el tiempo para

una determinada recuperacion es menor.

f) Temperatura. Generalmente un incremento de temperatura dara como

resultado altas recuperaciones para el mismo tiempo de contacto.

g) Tiempo. Mientras mayor es el tiempo de lixiviacion mejor es el porcentaje de

extraccion.
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[1.5.3 Reacciones Quimicas

A la ecuacion que representa la disolucion del oro y la plata en una solucion de

cianuro se le nombra ecuacion de Elsner, y esta dada:

para el oro:

4Au+8NaCN + O, +2 H,0 = 4NaAu(CN), + 4NaOH (1)
para la plata:

4Ag+ 8NaCN + O, +2 H,0 = 4NaAg(CN), + 4NaOH )

La ecuacién 1y 2, nos dice que el oxigeno es esencial en la reaccion de

lixiviacion, [15].

11.5.4 Cianuro

El compuesto de cianuro mas utilizado en la lixiviacion del oro es el NaCN. Se

presenta en tambos o contenedores de acero en forma peletizada.

El cianuro se disuelve facilmente en agua, sin embargo la cantidad que se queda

en la solucion es muy dependiente del pH de la misma.

pH =11 Todo el cianuro permanece en solucion.

pH=7 No gueda nada del cianuro, transformandose en HCN.

El consumo por lo general estd en el rango de 0.2 a 0.5 kg/t lixiviada, y

generalmente se usa una solucion con 1 parte por peso de cianuro a 2000 o

10000 partes por peso de agua, [16].
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I1.5.5 Lixiviacion de Sulfuros

Las especies minerales denominadas como minerales sulfurados, comprende
aquellas especies que, ademas de su contenido de azufre en la forma de sulfuro

tienen la particularidad de estar exentos de oxigeno.

En la Tabla I, se muestra una lista de las especies minerales de la familia de

sulfuros:

Tabla I. Listado de las Especies Minerales de la Familia de los Sulfuros que son

mas Comunes [5].

Especie y su composicion Especie y su composicion Especie y su composicion
Argentita Ag)S Pirrotina Feg.xS Rejalgar AsS
Calcosina Cuy$s Pirita FeS, Oropimente  AsyS;
Covelina CuS Marcasita FeS, Arsenopirita  FeAss
Digenita Cuy S Pentlandita (Fe,NiJgSg | Cobaltina (Co,Fe)AsS
Bornita CusFeS, Millerita NiS Niquelina NiAs
Calcopirita ~ CuFeS, Greenockita Cds Estibina Sb, S,
Idaita CuyFeS, Blenda o Esfalerita  Zn$ Bismutina Bi»S,
Enargita Cu,AsS, Marmatita (ZnFe)S Skutterudita  (Co,Ni,Fe)As,
Estannina CuyFeSns, Galena PbS Calaverita AuTe,
Tetraedrita ~ CuyShSy 55 Linneita CoyS, Silvanita (Au,Ag)Te
Tenantita CuyAsS; 25 Molibdenita Mo$5, Proustita Ag3AsS,
Calcostibita ~ CuSbS, Cinabrio HgS Discrasita AgaSb

Existen en la practica industrial, dos grandes modalidades para el tratamiento de

estos minerales:

a) Tratamiento directo de los minerales sulfurados, ya sea in situ, en terreros, o

en pilas.
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b) Tratamiento de concentrados sulfurados, producidos generalmente por

molienda y flotacion desde los minerales.

En la Figura 3, se aprecia un esquema que resume los distintos procesos de
lixiviacion de especies minerales sulfuradas, desde la perspectiva del azufre

involucrado en el sulfuro de partida [5]:

Lixiviacion de especies minerales sulfuradas

en ausencia de agentes oxidantes en presencia de agentes oxidantes

4 A

medio acido medio alcaling medio acido medio alcalino
1 1 T |
1 | I 1

Figura 3. Tratamiento de Lixiviacion de Sulfuros [5]

[1.6 Posibles Tratamientos de Minerales Refractarios

Los tratamientos pueden ser clasificados en dos grupos: Los pirometallrgicos,
que incluyen el método de tostacion tradicional de sulfuros, y los
hidrometallrgicos, como la oxidacién quimica y la biolixiviacion [7].

11.6.1 Tostacion

En este proceso los sulfuros son convertidos en 6xidos altamente porosos. Esto a

menudo se lleva a cabo en un lecho fluidizado circulante a 800-900°C. Este es un

proceso costoso y los gases efluentes deben de ser tratados. El tratamiento de
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minerales con alto contenido de sulfuros (azufre), implica la produccién de acido
sulftrico. En minerales con bajo contenido de sulfuros, se requiere un equipo
purificador de gases. En algunos casos, este método de pre-oxidacion puede
resultar en una recuperacion baja del metal, particularmente de plata, debido a
los compuestos de fusion que consumen cianuro en la etapa de cianuracion. Por
lo tanto las investigaciones se han enfocado considerablemente en los

pretratamientos hidrometaldrgicos.

Figura 4. Horno de Tostacion [20]

[1.6.2 Oxidacion Quimica a Presion Atmosférica

En este proceso los sulfuros son transformados en sulfatos o azufre elemental.
Varios oxidantes, como 0zono, permanganato, cloro, hipoclorito, oxigeno, acido
nitrico y hierro se han estado usando para la etapa pre-oxidante de minerales
refractarios de oro. La disponibilidad, el costo de reactivos, materiales de
construccion, y el progreso con el medio ambiente contribuyen a la aplicaciéon de

estas técnicas.
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11.6.3 Oxidacién a Presion

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

entre otros, se han desarrollado:

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

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

3. Lixiviacion a presion bajo condiciones alcalinas, este se lleva a cabo bajo
condiciones ente 100 y 200°C, [19].

Estos procesos de pretratamiento han sido exitosos, para metales preciosos

refractarios con un tiempo de residencia entre 45-200 min.

Figura 5. Autoclave Industrial [24]
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11.6.4 Oxidacion Bacteriana

Otra alternativa para los métodos anteriormente mencionados, podria ser la

oxidacion bacteriana, proceso biologico por el que la lixiviacion de minerales de

sulfuros es catalizada por microrganismos como se observa en la Figura 6.

L 4

Figura 6. Bacteria Thiobacillus Ferrooxidans [25]

[1.6.5 Ventajas y Desventajas de los Tratamientos

Las ventajas de la oxidacion a presion y bioxidacion, incluyendo la tostacion se

han comparado, los resultados se pueden observar en las siguientes Tablas:

Tabla ll. Ventajas y Desventajas del proceso de Tostacion [21].

Ventajas

Desventajas

Provee tecnologia

Preocupaciones ambientales

Relativamente de bajo costo

La recuperacion del oro es mas baja

que en los otros procesos.

Eliminacion completa del material

carbonoso.
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Tabla lll. Ventajas y Desventajas del proceso de Oxidacion a Presion [21].

Ventajas

Desventajas

Tecnologia probada

Se lleva a cabo a altas presiones

Tiempo de residencia corto

Requiere un alto control de proceso

Alto grado de oxidacion de sulfuros y

azufre

Una planta de oxigeno se requiere

para suministrar el oxigeno necesatrio.

Alto grado de precipitacion del arsénico

dentro de la etapa de oxidacién

Tabla IV. Ventajas y Desventajas del proceso de Bioxidacion [21].

Ventajas

Desventajas

Proceso que requiere bajas

temperaturas.

El tiempo de Residencia es muy largo,
incluso para la oxidacion parcial de los

sulfuros.

Se lleva a cabo a presion atmosférica.

Solo se ha ejecutado correctamente a
escala de planta.

Bajo grado de control de proceso

requerido.

Bajo grado de precipitacion del
arsénico dentro de la etapa de

Oxidacion.

Es posible controlar el grado de

oxidacion de los sulfuros.
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I1.7 Oxidacién Alcalina de Sulfuros

11.7.1 Oxidacién Alcalina de Minerales Refractarios de Oro

Uno de los principales retos que actualmente tiene la industria del oro, es la
recuperacion eficiente de los metales preciosos, a partir de minerales

refractarios que contienen arsenopirita (FeAsS) y pirita (FeS5).

El oro se produce normalmente en forma de particula discreta, con tamafio de
particula de 200 micrones a fracciones de una micra. En minerales de
arsenopirita, el oro puede ser invisible como solucién sdlida, incluso cuando
estan presentes en niveles del 1% (Craig y Vaughan, 1990; Vaughan et al,
1989).

El tratamiento de los depdsitos de sulfuros, ha sido de gran interés en los

ultimos afios, debido al agotamiento continuo de minerales oxidados de oro.

El oro puede ser recuperado a traves de cianuracion directa, si existe como
particulas liberadas (libres) o expuestas. Pero el oro dentro de la solucion
sélida o como inclusiones en sulfuros, no responde satisfactoriamente a la
cianuracion convencional o a cualquier otro lixiviante alternativo, incluso
después de una molienda ultra-fina, de minerales a 5 micrones. Por lo tanto, la
recuperacion del oro de los minerales de pirita y arsenopirita, requiere ataque
para el desglose de la estructura cristalina de los minerales de matriz, lo que se
puede obtener por la oxidacién en medio alcalina, seguida por una cianuracion

convencional.

[1.7.2 Quimica de la Oxidacion

Los procesos quimicos de oxidacion, utilizan oxidantes quimicos solubles para
oxidar al azufre de los minerales, de manera mas rapida que la oxidacion
bacteriana. El mas conocido es la oxidacion en medio acido a presion, que
utiliza altas presiones y temperaturas para aumentar la solubilidad del oxigeno,
y la velocidad de oxidacion de minerales de sulfuro. La oxidacion en medio

acido a presion, generalmente tiene un costo aceptable de funcionamiento,
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pero el costo y la complejidad de una planta de lixiviacibn a presién, la
convierten en una opcién mas costosa. También requiere el uso de cal para
elevar el pH a los niveles de cianuracion. Por lo tanto, los procedimientos
alternativos que han sido desarrollados, incluyendo los procesos de oxidacion
Cashman, Arseno y Nitrox ninguno de los cuales se han aplicado con éxito

comercial [1, 28].
11.7.3 Oxidacién Alcalina

La Oxidacion alcalina fue propuesta por primera vez, y se uso industrialmente a
finales de 1950 para el tratamiento de materiales arsénico sulfurosos. La
oxidacion alcalina a presion también se utilizd, para el tratamiento de mineral
sulfuroso de oro. Mas recientemente, nuevos procesos han sido propuestos
para la oxidacion del arsénico, en minerales sulfurosos de oro en soluciones
alcalinas, para extraer el oro, ya sea en uno o dos pasos. El uso de
pretratamiento de oxidacion alcalina, tiene varias ventajas técnicas como el uso
de temperaturas mas bajas, menos problemas graves de corrosién, aunque los

costos de los reactivos pueden ser considerados como una desventaja [1, 28].

[1.7.4 Sulfuros Solubles al Formar Complejos con Sulfuro de Sodio

En este caso se usa sulfuro de sodio, la reaccion general termina en la formacion

del tiocomplejo del metal correspondiente, y es la siguiente:

MeS + S* + 2Na' — MeS,* + 2Na* —Na,MeS; (3)

Se debe de agregar NaOH para evitar la hidrolisis del Na,S:

Na,S +H,0 — NaHS + NaOH (4)
NaHS +H,0 — H,S  + NaOH (5)

Si bien no es muy conocido, este es un proceso sumamente interesante en sus

potencialidades para limpiar concentrados sulfurosos de contaminantes minerales
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indeseables como puede ser cualquiera de los indicados mas arriba. Con la
arsenopirita se lleva a cabo la siguiente reaccion:

FeAsS + NaHS + NaOH — Na,AsS + FeS + H,0 (6)

En este sentido existe una aplicacion comercial de este proceso. En efecto, la
presencia de arsénico y antimonio en los concentrados sulfurosos de cobre y
de oro, es un problema complejo ya que, después y durante el procesamiento
hidrometalUrgico o pirometaltrgico de los concentrados, el As y el Sb
constituyen impurezas dificiles de manejar y controlar. De ahi se deriva el
interés de limpiar los concentrados previamente a su proceso en la fundicion o

en la lixiviacion.

La ruta propuesta aqui, ha sido usada en la operacion de la mina de Equity Silver
Co., en British Columbia, Canada. Donde, un concentrado sulfuroso de cobre
contiene 4% de arsénico y 7% de antimonio. Para limpiarlo se le lixivia, por 16

horas, a 110°C, para solubilizar los sulfuros de As y de Sb, segun las siguientes

reacciones:
As;S; + 3S% +6Na” — 2AsS;¥+ 6Na* — 2NasAsS; 7)
Sh,S; + 3S% +6Na’ — 2SbS;¥ + 6Na” — 2Sb3AsS; (8)

El precipitado de arseniato de calcio, Caz(AsQ,),, es filtrado y se empaca para su
descarte. Las soluciones remanentes se evaporan para cristalizar
Na,SO4+10H,0. En caso de quedar algo de arsénico en los cristales de sulfato, este
se redisuelve y se vuelve a tratar con cal en el autoclave para precipitar el arsénico

remanente.

Después de filtrar los concentrados son embarcados a la fundicion y la solucion
contiene alrededor de 30 g/l de As y 53 g/l de Sb. La solucion se puede tratar por

dos rutas:

. Electrolisis en una celda de diafragma para recuperar el Sb y regenerar el

reactivo:
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SbS;* + 3e —» Sb°+38% (9)

. Tratamiento con oxigeno en una autoclave a 150°C y 550 kPa (5,5 atm)

para descomponer el tiocomplejo de antimonio:

NasSbS; + 4 NaOH + H,O + 13/2 O, — NaSb(OH)s + NaxSO4 (10)

En el evaporador flash que va a salida del autoclave, se produce la precipitacion del
antimoniato de sodio, NaSb(OH)e, que se filtra y recupera. El arsénico remanente en
la solucién es precipitado como arseniato de calcio, usando cal, en otra autoclave

a 1,600 kPa (16 atm) de presion de oxigeno:

2NazAsS; + 3C&(OH)2 + 130, — Cag(ASO4)2 + 3 Nay,SO4 + 3 H,SO,4 (11)

El precipitado de arseniato de calcio, Caz(AsQOy),, es filtrado y se empaca para su
descarte. Las soluciones remanentes se evaporan para cristalizar
Na,SO,10H,0. En caso de quedar algo de arsénico en los cristales de sulfato, este
se redisuelve y se vuelve a tratar con cal en el autoclave para precipitar el arsénico

remanente. Finalmente el sulfato de sodio se precipita puro por cristalizacion [5].
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[1.8 Arsenopirita

[1.8.1 La Naturaleza de la Arsenopirita

La arsenopirita 0 pirita arsenical es el mineral mas comun que contiene
arsénico, y se produce en todo el mundo, en abundancia considerable en
muchas localidades. Su composicién en general, se obtiene de su formula
tedrica de FeAsS, con algunas variaciones en cuanto a S y contenidos que van
desde FeAs,9Si11 a FeAsi1 Spo (Morimoto y Clark, 1961). Tiene una masa
molecular de 162.83 con una composicion quimica teérica 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 dianidnico por la uniéon covalente entre As
y S. El arsénico esta presente como As’, predominando As’. La mayoria de
azufre estd presente como S (78%) con S* (15%) y S,> como especies
menores. La separacion del arsénico del azufre es mas dificil que la separacion

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 formacién es -109,6 kJ mol™.

La arsenopirita tiene una importancia econdmica 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 arsenopirita en relacién 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

Sobre la oxidacién de arsenopirita en soluciones acidas y alcalinas.
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Figura 7. Arsenopirita [23]

[1.8.2 Termodinamica de la Oxidacion de Arsenopirita

La oxidacion en medio alcalino es ventajoso, porque termodindmicamente se
requieren potenciales menores para oxidar arsenopirita, como se indica en el
diagrama Eh-pH para el sistema Fe-As-S-H,0O, se muestra en la Figura 8. El
rango del potencial de estabilidad de la arsenopirita es de alrededor de -0,6 a
0,2V. Por lo tanto, en medios alcalinos es factible oxidar la arsenopirita a
hidréxidos férricos, arseniato (HASO4% o AsO,> en funcién del pH), y sulfato
con hidroxidos de hierro y arsenitos como productos intermedios. La reaccion
global para la oxidacion alcalina de la arsenopirita puede ser descrita por la

siguiente reaccion (12):

2FeAsS + 100H + 70, — Fe,03 + 250, + 2AsO,> + 5H,0 (12)
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Figura 8. Diagrama Eh-pH para el Sistema Fe-As-S-H,0 a 25°C [22]
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[1.9 Pirita

11.9.1 La Naturaleza de la Pirita

La pirita es el mas abundante de los sulfuros de metal que ocurre
naturalmente. Se representa quimicamente por el FeS,, formula y es un sulfuro
de metales de transicion binario que se encuentran en asociacion con diversos
minerales. EI componente de pirita de hierro tiene un estado de oxidacién de
+2. En consecuencia, se puede deducir que el azufre piritico, estd presente
como el S,* sulfuro de di-anién. La pirita se produce en dos estructuras
cristalinas diferentes, y romboidal y cubicas, que responden de manera muy
diferente a la oxidacion (Lowson, 1982;. Mishra y Osseo-Asare, 1988). La
forma romboidal se descompone facilmente, mientras que la estructura cubica
es mas estable. EI mineral de pirita tiene un caracteristico color bronce y

amarillo, y es un semiconductor diamagnético.

Figura 9. Pirita [23]
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11.9.2 Termodindmica de la Oxidacién de Pirita

El comportamiento de la oxidacion de la pirita es determinado tanto por
consideraciones de equilibrio y cinéticas. El diagrama Eh-pH, como se indica
en la Figura 10 para el sistema FeS,-H,O puede ser usado para determinar la
relacion tedrica del comportamiento termodinamico de la pirita en un sistema
acuoso (Tao et al, 1994). Se puede observar que la pirita es estable en un

rango relativamente amplio de alrededor de pH 1 a pH 13.

El potencial para la estabilidad de la pirita es de alrededor de -0,6 a 0,3V. Es
interesante notar que por encima de pH 13, la pirita ya no es
termodinamicamente estable. Por lo tanto, oxidantes como el oxigeno
normalmente puede oxidar a la pirita, en medios alcalinos produciendo
hidréxidos de hierro, ademas de iones sulfato. A valores de pH alto, el hierro

existe en forma de especies de Oxido de hierro hidratado.
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Figura 10. Diagrama Eh-pH para el sistema FeS, y H,O a 25°C [22]

El azufre elemental se puede obtener como producto final de la disolucion de la

pirita en soluciones acidas, pero no es estable en medios alcalinos.
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[1.9.3 La Oxidacion de la Pirita por el Oxigeno en Soluciones Alcalinas

La oxidacion de la pirita acuosa por el oxigeno molecular, ha atraido el interés
cientifico por mas de 100 afios. Se cree generalmente que la estequiometria
global de la oxidacion por el oxigeno molecular en soluciones alcalinas puede

ser representada como (13):

AFeS, + 150, + 160H — 4Fe(OH); + 850, + 2H,0 (13)

El hidroxido de hierro puede formar goethita (FeOOH) y, a continuacién
hematita (Fe,O3), como el agua de hidratacion se elimina a altas temperaturas
(Marsden y House, 1992; Goldhaber, 1983). En medio de hidroxido, la hematita
es el principal producto de la oxidacion del hierro, mientras que en contraste, el
componente principal es ferrihidrita en medio de carbonato (Caldeira et al,
2003).

La formacion de capas de hidroxido de hierro, impide incrementar la velocidad
de oxidacion por el oxigeno. En medios alcalinos las particulas de pirita son
inicialmente cubiertas por una capa delgada de 6xido de fierro, discontinua que
crece con el tiempo de reaccién. En las soluciones de carbonato, las particulas
de pirita después de la oxidacion son inicialmente cubiertas por una capa de
oxido discontinua que crece con el tiempo de reaccion, lo que aumenta la

cobertura de la superficie de la pirita en general.

Los pasos siguientes ec. 14, 15, 16 y 17, se han sugerido para la oxidacion

anddica de pirita en soluciones acuosas:

FeSysy + HO — Fe(OH)Sys + H' + € (14)
Fe(OH)Sys—FeS,(OH)s) (15)
FeSy(OH)s) + 3HO — Fe(OH),Sy(OH)ys) + 3H' +  3e (16)
Fe(OH)2S2(0OH); () — Fe**aq + S2057@dsy + 2H' + H,O + 2 (17)
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lll. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Para el desarrollo de la parte experimental del presente estudio, se utilizd un
concentrado de flotacion de sulfuros, en el que se predomina principalmente la
pirita y arsenopirita, proporcionado por la Compaiia Minera Williams ubicada
en el Estado de Durango. A dicho material se le realiz6 un andlisis quimico
general, para conocer el contenido de metales preciosos, arsénico, azufre,
entre otros y también fue caracterizado previo al proceso de preoxidacion,

estos resultados se encuentran en el capitulo IV.

[1l.1 Diseiio de Experimentos
Se realiz6 la experimentacion a base de un disefio factorial 2¢ con una réplica,
con valores altos y bajos en cada una de las variables, donde k sera el nimero
de factores, en este caso k=4.

Tabla V Disefio de Experimentos 2*

FACTORES

Corrida A B C D
1,17 ) ] ] )
2,18 Tl
3,19 T
4,20 Lt
5,21 " T
6,22 Tl T
7,23 Tt
8 24 + + + -
9,25 T
10,26 Tt
11,27 Tt
12,28 LTt
13,29 T
14,30 Tl Tt
15,31 T Tt
16.32 + + + +

34



Dénde:

A: Concentracion de Na,S [g/l]
B: Temperatura [°C]
C: Presion del sistema [abs]

D: Concentracion de NaOH [g/l]

Tabla VI Condiciones de las Variables en Estudio del Disefio de

Experimentos.

Variable Condicion alta (+) | Condicién baja (-)
A 178 35.6
B 120 60
C 100 60
D 106.8 21.36
[11.2 Materiales

Para el pretratamiento del concentrado de flotacion de sulfuros, se utilizaron los

siguientes reactivos:

1. Sulfuro de Sodio [Na,S] hidratado, en escamas al 60%.

2. Hidroxido de Sodio [NaOH]

3. Oxigeno Gaseoso [O;]

Para la Cianuracién de las muestras pretratadas se utilizaron los siguientes

reactivos:

1. Cianuro de Sodio [NaCN]

2. Hidréxido de Sodio [NaOH]

3. Oxigeno Gaseoso [O9]
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Tabla VII Condiciones de Operacion en la Cianuracion del Concentrado

Previamente Tratado.

NaCN 10 g

Temp. 60°C

Presion 60 abs
pH 11

[11.3 Metodologia

El pretratamiento del concentrado de flotacién, y la cianuracion de las muestras

pretratadas fue realizado en un reactor de 1 litro de acero inoxidable marca

Parr, como se muestra en la Figura 11, equipado con:

Un mecanismo de agitacion con control de la misma, sistema de calentamiento

y control de la temperatura, por un mecanismo de recirculacion de agua, y

control de la presion interna del reactor, en este caso la presion del oxigeno

Figura 11. Reactor de Acero Inoxidable marca Parr
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I11.3.1 Tratamiento del Concentrado de Refractario con Na,S

Para el tratamiento del concentrado se desarrollaron las etapas siguientes:

)] Pesar 125 g del concentrado.

1)) Preparar 712.5 ml de solucion con Na,S y NaOH.

Las concentraciones dependen de la prueba a realizar segun el disefio de

experimentos.

Figura 12. Solucion de Na,S

iii) Agregar la solucion preparada a los 125 g de concentrado en el

reactor de 1L.

iv) Colocar el reactor, agregar el O, a presion y la temperatura

determinada en la prueba, y esperar un tiempo de residencia de 1 hr.
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V) Filtrar.

Figura 13. Ejemplo del Filtrado para la Obtencién del Concentrado Tratado

Vi) Secar y pulverizar el concentrado tratado.

4

Figura 14. Ejemplos del Concentrado Tratado en Seco

38



I11.3.2 Cianuracion a Presion del Concentrado Pretratado

Para la cianuracién del concentrado pretratado se siguid la siguiente

metodologia:

ii)

Pesar 100 g del concentrado previamente tratado con Na,S.

Preparar la soluciéon con 10 g de NaCN en un volumen de 570 ml,

agregando NaOH para mantener un pH entre 10.5y 11.

Agregar el concentrado pretratado y la solucion con NaCN en el reactor
de 1L.

Colocar el reactor, agregar O, a presion (60 abs) y fijar la temperatura
(60°C), durante un tiempo de residencia de 1 hr.

Filtrar, y guardar la solucion para después analizar Au y Ag.
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Preparar solucién de Na,S
y NaOH en un
V=712.5 ml

|

Pesar 125 g del Concentrado refractario
y agregar la solucion.

v

Tratamiento el autoclave con un tiempo
de residencia de 1hr.

{

'

Concentrado Oxidado

v

Preparar solucién con 10 g
de NaCN y agregar NaOH
enun V=570 ml

{

Filtrar y secar —

Liquidos

Pesar 100 g del Concentrado Oxidado y
agregar la soluciéon de NaCN

{

Cianuracién a Presién con tiempo de
residencia de 1hr.

Colas de
cianuracion

{

Solucién Rica (Au, Ag)

Figura 15. Diagrama de Flujo para el Tratamiento y Cianuracién del

Concentrado Refractario

40



IV.RESULTADOS Y DISCUSION

41



IV. RESULTADOS Y DISCUSION
IV.1 Resultados preliminares
IV.1.1 Resultados de la Cianuraciéon Convencional

Durante la primera etapa de la investigacion se realizo la prueba de cianuracion
convencional agitada, bajo las siguientes condiciones: 100g de muestra, 0.10%
de NaCN, pulpa al 15% de solidos. pH=11 (ajustado con cal) y 72 horas de
tratamiento. La agitacion fue proporcionada por medio de un agitador mecanico
aproximadamente a 750 RPM, en la Figura 16 se muestran los resultados

obtenidos.

35,00
30,00 A
25,00 1

20,00 4

@9 Exfraccion Au
% ExtraccionAg

15,00

% Extraccion

0,00 E T T T T T T T 1
a 10 20 30 47 50 60 70 &0

Tiempo (hr)

Figura 16. Extraccion de los Metales Preciosos del Concentrado de Flotacion

por Cianuraciéon Convencional

Como se puede observar, después de las 72 horas la maxima recuperacion de
Au fue de aproximadamente un 6%, lo que claramente demuestra que se esta
hablando de un concentrado refractario, en cual las particulas de oro se
encuentran encapsuladas. . EI comportamiento de la plata es de un maximo del
30%, observandose una disminucion de la plata entre las 20 y 40 horas, esto

se puede deber, a que se esta produciendo azufre elemental por la
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cianuracion-oxidacion y reacciona con la plata disuelta, dando el proceso de re-

precipitacion de la plata como sulfuro de plata.

IV.1.2 Comparacién de la Cianuracion Convencional y Cianuracion a

Presion Oxidante

Se realiz6 una prueba de cianuracion a presion oxidante en la autoclave marca
Parr, con un tiempo de residencia de 1 hora, con la cual se extrajo una mayor
cantidad de metales preciosos comparada con la cianuracion convencional,

como se puede observar en la Figura 17.

50 ~

\C) w o
o = o
1 1 1

PORCENTAJE DE EXTRACCION

=
o
1

Figura 17. Recuperacion de Oro del Concentrado:
(1) Cianuracioén convencional y (2) Cianuracién a presion
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IV.1.3 Tratamiento y Cianuracién a Diferentes Condiciones

Se llevaron a cabo tres pruebas de la siguiente manera:
a) Tratamiento y cianuracion a condiciones ambientales.
b) Tratamiento a condiciones ambientales y cianuracion a presion.

c) Tratamiento con condiciones bajas y cianuracion a presion.

Obteniéndose los siguientes resultados, para la prueba (a) apenas se logré en
el tratamiento una eliminacion de arsénico de 1.6% y en la cianuracién una
extraccion de Au de 2.1%, en la prueba (b) se logré una eliminacion de As de
1.8% y una extracciéon de Au de 10.2% y en el dltimo experimento (c) una

eliminacién de 11.8% y una extraccion de 28.01%. Los resultados se pueden
observar en la Figura 18:

30

25 4

=]
=]
1

b
u

H Eliminacion de As

& Extraccion de Au

Porcentaje (%)

b
Q
I

a b C

Figura 18. Tratamiento y cianuracién; (a) Condiciones ambientales; (b) Tratamiento a
condiciones ambientales y cianuracién a presion y (c) Tratamiento con condiciones bajas y
cianuracion a presion

Se puede concluir con estos resultados que la presidon ejerce un papel
importante en el tratamiento y la cianuracion, ya que el porcentaje de

eliminacion de arsénico y la extraccion de Au aumentaron significativamente.
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IV.1.4 Comportamiento del As y Au con el Tiempo

Antes de comenzar con las pruebas de acuerdo al disefio factorial, se
realizaron dos experimentos para determinar el comportamiento del
concentrado con el tiempo, bajo las siguientes condiciones; el tratamiento se
llevé a cabo con 118.66 g de Na,S y 21.36 g de NaOH, una temperatura de
120°C y presién de 100 lb/plg® para después pasar a cianuracién, con un

tiempo de residencia de 1 hora y 3 horas.

En el tratamiento al tiempo de 1h se obtuvo una eliminacion de As de 16.95% y
en 3h un valor de 17.4%, y después del proceso de cianuracion se obtuvieron
extracciones de Au con valores de 31.82% a 1h y 33.71% a 3h. Como se
observa en la Figura 19, hay una diferencia aproximadamente del 2%, entre los
resultados de 1h y 3h para la extraccion del oro y de 0.9% en la eliminacion del
arsénico, que son diferencias muy pequenfias, por lo que se puede concluir que,
el tiempo no es una variable para nuestra investigacion ya que al aumentar el
tiempo de 1 a 3 horas, se obtiene practicamente la misma eliminacion de As y

la misma extraccion de Au.

M Eliminacion de As

= Extraccion de Au

Tiempo (h)

Figura 19. Eliminacion de Arsénico y Extraccion de Oro
alhy3h
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IV.1.5 Analisis Granulométrico del Concentrado Refractario

Se desarrollé también un andlisis granulométrico, con la finalidad de obtener la
distribucion por tamafio de las particulas presente en el concentrado

refractario.
Para obtener la distribucion de tamafos, se emplearon tamices normalizados y

numerados, dispuestos en orden creciente. Los resultados se pueden observar

en la Tabla VIl y la Figura 20.
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Figura 20. Andlisis granulométrico del Concentrado Refractario
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IV.2 Resultados de Caracterizacién Mineraldgica

IV.2.1 Determinacion de Metales por Analisis Quimico del Concentrado

Refractario

Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla VIII.

Tabla VIII Resultados del Analisis Quimico del Concentrado Refractario de

Flotacién de sulfuros

ELEMENTO Au Ag As S Cu Zn Fe Mn Pb

CANTIDAD 18.80 | 155 | 11.20 | 36.0 | 0.14 | 1.12 | 39.49 | 14.20 | 0.60
git git % % | % % % % %

IV.2.2 Caracterizacion Mineraldgica del Concentrado Refractario

El concentrado de flotacion aurifero fue caracterizado mineralégicamente
mediante: el microscopio electronico de barrido (Figura 21), asi como por
Difraccion de Rayos-X, donde se encontraron las principales especies

mineralégicas como se muestra en la Figura 22:

! 100um : 350X 20kV BEI

Figura 21. Imagen en MEB del Concentrado Refractario
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Figura 22. Difractograma de Rayos-X con las Especies Mineraldgicas
Encontradas en el Concentrado Refractario: AsP= Arsenopirita (FEAsSS);
W=Waurtzita (ZnS); E=Esfalerita (ZnS); P=Pirita (FeS,); T=Tenantita
(Cu,Fe)12As,4S3); D= Domeykite- # (CusAs) y Tr= Trechmannite (AgAsS,)
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IV.2.3 Caracterizacién Mineralégica del Concentrado Refractario después

del Tratamiento con Na,S

Después de que el concentrado fue tratado con Na,S, se tomaron muestras
para observar el efecto del tratamiento sobre la superficie de las particulas,
entonces se volvi6 a caracterizar mineraldogicamente, mediante MEB y
difraccion de Rayos-X. Obteniéndose las particulas que se muestran en las
imagenes de la Figura 23, en las cuales se puede observar como cambia la
superficie del concentrado al oxidarse y al formar las especies estables (Figura
24).

*BEC 2
Samplg

BE? 20KV
[ Sample

Figura 23. Imagenes en MEB de Diferentes Muestras Tratadas con Na,S
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Figura 24. Difractograma de Rayos-X con las Especies Mineraldgicas
encontradas en una Muestra Tratada con Na,S: 1= Pirita (FeS,);
2=Trechmannita (AgAsS,); 3=Arsenopirita (FeAsS); 4=Sulfato de Hierro
(FeSO,); 5=Hidroxido de Hierro (Fe (OH)s)
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IV.3 Resultados de la Determinacion de As, Au y Ag por Analisis Quimico

del Concentrado Refractario Tratado

Una vez que se dio el tratamiento a las 16 muestras del concentrado

refractario, se procedid a analizar la cantidad de Arsénico para calcular la

eliminacion de este con respecto al porcentaje de As inicial. Y posteriormente

se pas6 a la etapa de cianuracion a presion del concentrado previamente

tratado con Na,S, para después analizar la solucién rica en Ag y Au mediante

absorcion atémica. Los resultados obtenidos se muestran en la Tabla IX.

Tabla IX Eliminacion de As 'y % de Extraccion de Ag y Au.

Eliminacién de As Extraccion de Au Extraccion de Ag
Exp. | Replical |Replica2|Replical|Replica2|Replical|Replica?2

1 11.4 12.2 27.91 28.12 80.24 78.3
2 20.4 21.8 34.68 33.23 87.28 87.1
3 16.7 17.2 29.35 32.32 84.5 82.92
4 25.5 26.5 38.56 39.21 88.73 85.19
5 14.7 15.6 30.9 32.83 87.86 87.49
6 22.7 23.9 39.43 40.17 90.89 88.11
7 19.7 20.1 32.32 32.91 85.06 86.78
8 36.5 37.7 48.38 49.32 89.88 90.02
9 28.5 29.8 31.04 32 89.48 88.31
10 35.5 36.1 36 35.71 90.81 90.31
11 33.5 34.1 32.89 31.78 88.05 91.02
12 42.3 43.9 42.87 43.8 89.66 92.19
13 34.4 33.7 34.94 33.3 86.13 88.64
14 41 42.9 43.88 42.44 86.66 84.55
15 41 40.7 45.29 46.87 90.22 89.3
16 45 46.1 52.93 54.04 90.13 91.22
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IV.4 Andlisis de Resultados del Modelo Factorial

Los resultados de esta parte de la investigacion se presentan mediante el
desarrollo del disefio factorial 2%, con el objeto de analizar el comportamiento
de las variables méas importantes del proceso de eliminacion de arsénico de la
matriz sulfurosa, tales como: Concentracion de Na,S (A), Temperatura (B),

Presion de oxigeno (C) y Concentracion de NaOH (D).

La Tabla X muestra la matriz del disefio experimental, los resultados
individuales para cada una de las réplicas, los resultado promedio y su
desviacion estandar. En esta tabla se aprecian los porcentajes de eliminacion

de arsénico obtenidos, con valores de desviacion estandar pequefios.

IV.4.1 Anélisis Gréafico de Resultados

Con la finalidad de apreciar los efectos individuales y combinados de las
variables analizadas, se realiz6 un andlisis grafico el cual ofrece la siguiente

informacion:

Las Figuras 25 y 26 muestran el efecto de cada factor sobre la variable de
respuesta, la eliminacién del arsénico de la matriz de sulfuros (arsenopirita y

pirita), y la desviacion estandar respectivamente.

Como se puede observar en la Figura 24, los 4 factores: A (Concentracion de
Na,S), B (Temperatura), C (Presion de Oxigeno) y D (Concentracion de NaOH)
tienen un efecto significativo en el proceso de eliminacion del Arsénico, las

interacciones de los factores muestran un impacto insignificante.

En este caso el Na,S tiene un alto potencial para limpiar concentrados
sulfurados, de minerales indeseables como sulfuros de hierro y metales bases
de minerales de arsénico, que hacen complejo el proceso de cianuracion, ya
que estos o los productos de su descomposicion, pueden reaccionar con el
cianuro causando un excesivo consumo del citado reactivo y reaccionar con el

oxigeno de la soluciéon de cianuro, y desde luego reducir la velocidad de
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disolucion de los metales preciosos. Ademas, como era de esperar a una
concentracion mas alta de Na,S, aumentd el porcentaje de eliminacion del

arsénico.

La concentracion del NaOH es una de las variables con mayor importancia ya
que se debe agregar a la solucion para evitar la hidrdélisis del Na,S, y también
se ha demostrado que tiene un gran efecto para disolver el arsénico de la

arsenopirita, como se muestra en la reaccion siguiente.

3FeAsS + 9NaOH + 40, — 2NaszAsS; + NazAsS; + 3Fe (OH) (18)

La presion 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 como el oxigeno nos permite
un alto grado de oxidacién de sulfuros y azufre, por lo que es factible oxidar la
arsenopirita a hidroxidos férricos, sulfatos, y arsenito como productos.
Tomando en cuenta que el oxigeno disuelto en soluciébn aumenta con la
presion, y que es parte esencial en la oxidacion de la arsenopirita, por lo tanto
el manejar un proceso a presion nos facilita el proceso de la propia reaccion,
ademas a medida del avance de la reaccion, sobre la superficie de los solidos
se produce la formacion de capas de hidroxido de hierro, lo que disminuye la
velocidad de oxidacion 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 solucion la solubilidad del oxigeno

disminuye.

Una de las variables que tienen importancia en la cinética de una reaccion
guimica es la temperatura, ya que la velocidad de la mayoria de las reacciones
es muy sensible a ella, observandose experimentalmente que dicha velocidad
aumenta con la temperatura, y este caso no es la excepcion, como se puede
observar cuando se pasO de un nivel bajo a uno alto, se tuvo una mejor
respuesta en la destruccion de la matriz, causando esto la eliminacion del
arsénico del sdélido, se observa que la cantidad de oxigeno, que disminuye al

incrementar la temperatura, no afecté a que se notara el efecto positivo en la
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eliminacion del arsénico.

En cuanto a la desviacién estandar promedio, la Figura 26 muestra mayores
cambios para el efecto individual A, sin embargo dichos cambios presentan en
todos los casos valores de desviacion estandar pequefios en relacion con los

valores de porcentaje de eliminacién del arsénico.

Tabla X Matriz de Datos Experimentales de la Eliminacion de As para el

Modelo Factorial 2%.

Conc. a
Corrida| Conc. T P de Y, Yo Y S
de Na,S| (°C) | (Ib/plg?) | NaOH | (%) %) | (%)

1 ) ) ) ) 11.40 | 122 | 11.8 | 0.56
+ - - -

2 204 | 218 | 21.1 | 0.99
- + - -

3 16.7 | 17.2 | 16.95 | 0.35
+ + - -

4 255 | 265 | 26 |0.71
- - + -

5 147 | 15.6 | 15.15 | 0.64
+ - + -

6 227 | 239 | 233 | 085
- + + -

7 19.7 | 201 | 19.9 | 0.28
+ + + -

8 36.5 | 37.7 | 37.1 | 0.85
- - - +

9 285 | 29.8 | 29.15 | 0.92
+ - - +

10 355 | 36.1 | 358 | 0.43
- + - +

11 335 | 341 | 33.8 | 0.42
+ + - +

12 423 | 439 | 431 | 1.13
- - + +

13 34.4 | 33.7 | 34.05 | 0.49
+ - + +

14 41 429 | 41.95 | 1.34
- + + +

15 41 40.7 | 40.85 | 0.21
+ + + +

16 45 46.1 | 4555 | 0.78
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Los valores de los efectos para cada factor e interacciones se presentan en la
Tabla XI:

Tabla Xl. Efectos de los Factores Principales y de las Interacciones.

Factor/Interaccion Efecto
A 9.03

B 6.37

C 4.99

D 16.62
AB 1.03
AC 0.46
AD -1.56
BC 0.86
BD -0.78
CD 0.12
ABC 0.43
ABD -3.20
ACD -1.30
BCD -1.26
ABCD -1.90

Otra manera de visualizar los efectos de cada factor e interacciones sobre la
variable de respuesta eliminacién de arsénico, es construir un diagrama de
Pareto, donde se grafican los factores e interacciones con respecto a la mitad
del efecto |A/2], el cual representa el valor absoluto de la diferencia entre los

promedios para los niveles alto y bajo.

|A| Y -Y)

217 2
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Figura 25. Efectos de los Factores sobre la Variable de Respuesta para la
Eliminacién de As.
A: (Concentraciéon de Na,S), B (Temperatura), C (Presion) y
D (Concentracion de NaOH)
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Figura 26. Efectos de los Factores sobre la Desviacion Estandar en la
Eliminacion de As.
A: (Concentraciéon de Na,S), B (Temperatura), C (Presion) y
D (Concentracion de NaOH)
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En la Figura 27 se ilustra el diagrama de Pareto, en el cual se grafican los
valores absolutos (|A/2]), para destacar la importancia de los factores
principales sobre la respuesta, eliminacién de arsénico.

Esta Figura muestra que el factor con mayor efecto o impacto es la

concentracion de NaOH, seguido por la concentracion de Na,S, temperatura y
por ultimo la presion del oxigeno.

10

14/2]
vl

D A B C
EFECTOS PRINCIPALES

Figura 27. Diagrama de Pareto para el modelo factorial 2*
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IV.4.2 Formulacion de la Ecuacién de Prediccion

Con la informacién anterior se obtuvo la ecuacion de prediccién en la cual se
expresa la variable de respuesta (Y), en funcion de los factores significativos, la

cual se muestra a continuacion:

Y =Y + (Aa/2) A+ (As/2) B + (Ac/2) C + (Ap/2)D (19)

Dénde:

Y = Valor calculado por la correlacion.

Y = Promedio global de las respuestas.
A, B, C, D = Factores codificados en los dos niveles.
A = Diferencia entre los promedios de la respuesta en los niveles bajo y alto de

cada factor codificado.

Las variables se codificaron segun los datos de la Tabla VI, de la siguiente
manera: se codifica la variable D, (concentracion de NaOH) en sus dos niveles:

106.8 gy 21.36 g, se utiliza la relacion siguiente:

Donde, X es la variable codificada, ¥ es el promedio entre los dos niveles, X,
es el nivel alto, X, es el nivel bajo y X es el valor que se desea codificar.

Sustituyendo se tiene para el nivel bajo de 21.36 g.

_ 2(21.36—64.08) _
 106.8-2136

Y para el nivel alto de 106.8 g.

_ 2(106.8—64.08) _
~ 106.8-—12136

59



Con esta informacion, resulta la siguiente ecuacion de prediccion:

Y=29.72 + 451A + 3.18B + 2.49C + 8.31D (20)
A partir de los resultados del andlisis y el criterio de maximizacion de la
respuesta de eliminacién de arsénico y minimizacion de la desviacidén estandar,
se determind que el mejor tratamiento dentro del intervalo de niveles

estudiados es A (+), B(+), C(+) y D(+).

Sustituyendo los factores codificados en la ecuacién de prediccién, se obtuvo el

estimado de respuesta de eliminacion de arsénico representada por Y:
Y=29.72 + 4.51 (+1) + 3.18 (+1) + 2.49 (+1) + 8.31 (+1)

Y=29.72 +4.51 +3.18 + 2.49+ 8.31

Y=48.21%

Este valor es muy cercano al valor experimental de la respuesta promedio
(Y= 45.55%) 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 XII.
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Tabla Xll. Comparacion de los Resultados Obtenidos Mediante la Ecuacion de

Prediccion y los Datos Experimentales.

Diferencia
Eliminacién de entre la
Eliminaciéon de| As calculada Eliminacion
As con la experimental y
Corrida Experimental ecuacion de la Eliminacién
prediccion. calculada.
(%) (%)
1 11.8 11.23 0.57
2 21.1 20.25 0.85
3 16.95 17.59 0.64
4 26 26.61 0.61
5 15.15 16.21 1.06
6 23.3 25.3 2

7 19.9 22.57 2.67
8 371 31.59 551
9 29.15 27.85 1.3
10 35.8 36.87 1.07
11 33.8 34.21 0.41
12 43.1 43.23 0.13
13 34.05 32.83 1.22
14 41.95 41.85 0.10
15 40.85 39.19 1.66
16 4555 48.21 2.66

Esto demuestra que la correlacibn 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.
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Adicional a estos datos de eliminacion de arsénico, tenemos en la Tabla XllI
los datos de extraccion de metales preciosos (oro y plata), que se obtienen en
la cianuracion a presion 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.

Tabla XIll. Extracciones de Metales Preciosos y Eliminacion de As.

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

de As. de Au. de Ag.

1 11.8 28.01 79.27

2 21.1 33.95 87.19

3 16.95 30.83 83.71

4 26 38.88 86.96

5 15.15 31.86 87.67

6 23.3 39.8 89.50

7 19.9 32.61 85.92

8 37.1 48.85 89.95

9 29.15 31.52 88.89

10 35.8 36.85 90.55

11 33.8 35.33 89.53

12 43.1 44.33 90.92

13 34.05 34.12 87.38

14 41.95 43.16 85.60

15 40.85 46.08 89.76

16 45.55 53.48 90.67
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Tabla XIV. Algoritmo de Yates para el Disefio Factorial 2*.

FEV GDL SDC CM F Fa
A 1 65251 | 65251 | 1457 33 8.531
B 1 32448 | 32448 | 57303 8.531
AB 1 8.51 8.51 15.02 8. 531
C 1 201.50 | 20150 | 355 g5 8.531
AC 1 1.66 1.66 2.93 8.531
BC 1 6.04 6.04 10.66 8.531
ABC 1 1.49 1.49 2.63 8.531
D 1 2209.46 | 2209.46 | 3901 91 8.531
AD 1 28.69 28.69 50.66 8.531
BD 1 4.88 4.88 8.61 8.531
ABD 1 10.93 10.93 19.30 8.531
CD 1 0.11 0.11 0.19 8.531
ACD 1 13.39 13.39 23.65 8.531
BCD 1 12.62 12.62 22.28 8.531
ABCD 1 28.69 28.69 50.66 8.531

ERROR

SGDL | TOTAL e=
16 9.06 0.56625
Total 31 3504.96

Para obtener Fa (F de Fisher), se considera a= 0.01 y un grado de libertad, se
tiene que Fa=Fpo1,116 = 8.531. Comparando la F calculada con la Fa de
Fisher, podemos observar que la F de A, B, C y D son las mas significativas.
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V.CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES
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V.CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

Con los resultados obtenidos a través del disefio de experimento 2* en el

tratamiento a un concentrado refractario, a partir de soluciones con Na,S y

NaOH en un reactor a presion, se concluye lo siguiente:

La caracterizacion fisicoquimica y mineralégica del concentrado de
flotacion, permite afirmar que el oro se encuentra asociado en sulfuros
de hierro, formados principalmente por las especies de pirita,

arsenopirita o ambas a la vez.

En la cianuracién convencional del concentrado de flotacién de sulfuro,
con una duracién de 72 horas se obtuvo una baja recuperacion de oro,
igual al 6%, por lo que es necesario aplicar un pretratamiento previo a la

cianuracion para recuperar el metal precioso.

Se logré una gran disminucion de Arsénico, provocando un incremento
en la extraccién de los metales preciosos en el proceso de cianuracion a

presion.

La ecuacion de prediccién resultante con este disefio factorial es la

siguiente:

Y=29.72 + 4.51A + 3.18B + 2.49C + 8.31D

Resultando muy buena correlacion con los datos obtenidos experimentalmente,

lo cual nos da un alto grado de confiabilidad al momento de utilizarla para

predecir porcentajes de eliminaciéon de arsénico a diferentes condiciones de

operacion.
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Es evidente que la concentracion de Na,S tuvo un efecto significativo
sobre la eliminacién del arsénico del complejo del concentrado de
sulfuro. Después de 1h de lixiviacion, aproximadamente se eliminé 20%
de arsénico con 35.6 g de Na,S y cuando la concentracion de Na,S se

aumentd a 178 g, la eliminacioén fue casi un 50%.

Para este disefio factorial 2% la mejor prueba tomando el criterio de
maximizacion de la respuesta y minimizacion de la desviacion estandar
resulto ser: Concentracién de Na,S (178g), presién (100 Ib/plg?),
temperatura (120°C) y por ultimo la concentracién de NaOH (106.89),
con una reduccion de As de 45.55%.

Se puede inferir que la presion y la temperatura de reaccion tiene un
efecto significativo sobre la eliminacion de arsénico, se puede deducir
gue la velocidad de lixiviacibn aumenta rapidamente con el incremento

de estas variables.

Este analisis muestra que el Na,S junto con NaOH, es adecuado para

pretratar, complejos de arsénico que contienen los minerales de sulfuro.
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RECOMENDACIONES

Se recomiendan estudios, para la eliminaciéon del arsénico de los efluentes del
tratamiento, ya que es considerado peligroso desde un punto de vista
medioambiental. Una de las opciones podria ser, precipitar el arsénico a la
forma de arseniato de calcio agregando cal a la solucién, o precipitandolo como

arseniato de fierro con sulfato férrico.

Ademas se propone el uso de nuevos reactivos o combinaciéon de ellos, para
pre tratamientos, como por ejemplo hidréxido de sodio como disolvente de
arsénico, ademas se recomienda utilizar valores altos de concentraciones,

temperatura y presion para observar efectos en la eliminacion de As.
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VI.ANEXOS:

Técnica para determinacion del Arsénico por espectrofotometria de

absorcion atémica:

Reactivos:
Acido Nitrico Concentrado [HNO3]
Acido Sulfarico Concentrado [H2S04]
Clorato de Potasio [KCIO3]
)] Pesar 0.5000 +- 0.0001 g de muestra molida a un tamafio menor de

100 mallas y colocarla en un vaso precipitado.

1)) Anadir 20 ml de Acido Nitrico Concentrado y colocar en parrilla

durante 15 min.

i) 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 sulfirico 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 #42 y aforar.

% A SOIC )] 100

W) (F)

Donde:

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

W= Peso de la muestra [g].

F= Factor de 1x1076 para convertir g a mg.
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Determinacion Gravimétrica de Azufre Total en Minerales Sulfurosos

Reactivos:
Acido Nitrico Concentrado [HNO3]
Acido Sulfarico Concentrado [H2S04]
Clorato de Potasio [KCIO3]

i) Pesar 0.5000+- 0.0001 g de muestra de un tamafio menor de 100 mallas

(0.149 mm) y colocarla en un vaso de precipitado de 400 ml.

i) Afadir 20 ml de &cido nitrico concentrado. Colocar el vaso de
precipitado en la parrilla de calentamiento y calentar suavemente hasta

gue desaparezcan los vapores rojizos de 6xido de nitrogeno.

iii) Afadir 100 mg de clorato de potasio y seguir calentando hasta reducir el
volumen aproximadamente a 3 ml. Llegue a sequedad total (nota 1).

Enfriar a temperatura ambiente.

iv) Afadir 10 ml de 4&cido clorhidrico concentrado y evaporar por

calentamiento hasta reducir a 5 ml.

v) Afadir nuevamente 10 ml de acido clorhidrico concentrado y continuar
calentando por 10 minutos, evitando que la solucion llegue a hervir (Nota
2). Diluir con agua deionizada hasta un volumen aproximado entre 70 a

80 ml. Enfriar a temperatura ambiente.

vi) Filtrar la muestra empleando papel filtro Whatman #40, recibiendo el
fitrado en un vaso de precipitado de 400 ml. Con la ayuda de un
gendarme y un poco de agua deionizada talle las paredes del vaso de
digestion y agregue los lavados al embudo de filtracion. Lave el

precipitado de 3 a 5 veces con agua deionizada caliente.
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vii) A la solucidn filtrada agregue papel indicador. Precipite el hierro y el
aluminio en solucion agregando hidréxido de amonio concentrado hasta

el vire del papel tornasol (Nota 3).

viii) Tape el vaso de precipitado con un vidrio de reloj y calentar a ebullicion
por un tiempo de 4 a 5 minutos. Enfriar y filtrar la solucién a través de un
filtro Whatman #40. Repetir el proceso de lavado del paso 6 recibiendo

el filtrado en otro vaso de precipitado de 400 ml.

iX) A la solucion filtrada afiadirle 3 a 4 gotas del indicador de anaranjado de
metilo al 0.1 % y neutralizar con acido clorhidrico concentrado, hasta el
vire de indicador. Agregue 1 ml de acido clorhidrico concentrado en

exceso (Nota 4).

X) Calentar la solucidbn a una temperatura entre 70 a 80 °C, afadir
lentamente y con agitacion constante 20 ml de una solucion caliente de
cloruro de bario al 10% (Nota 5).

xi) Continuar el calentamiento evitando que la muestra llegue a ebullicion,
por un tiempo minimo de 3 horas, de preferencia toda una noche (Nota
6).

xii) Filtrar la muestra a través del papel Whatman #42. Talle las paredes del
vaso con un gendarme y pase los lavados a través del papel filtro con la
ayuda de un poco de agua deionizada. Lave el precipitado de 5 a 6
veces con agua destilada caliente (Nota 7).

xiii) Colocar el papel filtro que contiene el precipitado lavado en un crisol de
porcelana. Introducir el crisol a una mufla y quemar el filtro a una

temperatura entre 550-600 °C durante 20 minutos.

Continuar el proceso de calcinacion elevado la temperatura a 900 °C por un

tiempo de una hora. Después de este tiempo, sacar el crisol y colocarlo en un

desecador. Enfriar a temperatura ambiente.

Y por dltimo pesar el calcinado.
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Calculos:

(Factor gravimetrico)(Peso Calcinado)
%S = * 100
Peso Muestra

Factor gravimétrico= 0.1374.



Técnica para Determinacion del Cianuro Libre

El cianuro libre se define como el cianuro que esté disponible para realizar el

trabajo de lixiviacion, y se determina de la siguiente forma:

)] Se prepara una solucion estandar de plata disolviendo 4.33 g/l de
nitrato de plata (AgNO3) aforando a 1 litro y se almacena en botella
obscura.

1)) Se toman 25 ml de la solucién lixiviante (sin diluir) en un vaso de
precipitado de 400 ml, se le agregan varias gotas de fenolftaleina y
se titula con la solucion estandar de plata hasta que alcance un
punto final rosa tornasol.

i) Un ml de AgNO3 equivale a 0.01% de NaCN o 0.1 kg/ton.

La reaccion quimica que se lleva cabo es la siguiente:

AgNO3 + 2 NaCN = Na(Ag)(CN), + NaNO3

En donde un exceso de AgNOg3 precipita como plata metélica.
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Balance de masa en el proceso de lixiviacion

Ejemplo de Balance realizado para calcular el porcentaje de Extraccidon de
Oro:

Ton
18.80 -2 41

Ton 106g

* 125 g = 0.00235 g = 2.35mg

121.5g9-2.35mg
100 g—-1.94 mg
myg

1.30 7 0.5701 = 0.741 mg

0.741m
% Extraccion = ngg *100 = 38.19
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