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RESUMEN

Se realiz6 la evaluacion del proceso de preparacion y analisis de
muestras, para la determinacidn del contenido de oro, en un laboratorio
quimico industrial. Dicha evaluacion consistié, primeramente en la
reproduccién de un procedimiento experimental para la preparacion y analisis
de muestras; luego se estudio la operatividad de los equipos utilizados en el
proceso de preparacion de muestras, donde se examino la humedad en
funcién del tiempo, para los hornos de secado, mediante la construccion de
las curvas de velocidad secado, y se obtuvo un tiempo de secado de 4 h
para las muestras analizadas. Se analiz6 a través del porcentaje de pérdidas,
la etapa de trituracion y pulverizacion; el tiempo recomendable de
pulverizacion fue de 3 min, también se determiné la desviacion estandar del
proceso de cuarteo, siendo esta de 16,8335 g. Posteriormente se realizé un
estudio de las condiciones de operacion de los equipos pertenecientes al
area de analisis de muestras, correspondiente a los procesos de fundicion,
copelacion, gravimetria y absorcion atomica. Durante el estudio, sélo los
resultados obtenidos de la trituradora, el cuarteador, el pulverizador y la
balanza microanalitica, fueron sometidos a un control estadistico, calculando
su varianza y desviacion estandar. Como etapa final, con la ayuda del
departamento de planificacion de la empresa, se realiz6 el manual de

procedimientos del laboratorio quimico industrial La Emilia.
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CAPITULO 1
INTRODUCCION

1.1 Resena histérica de la empresa

La empresa Mineria MS (Minerias del Sur) C.A, inscrita en el Registro
Mercantil 1l de la Circunscripcion Judicial del Distrito Federal y Estado
Miranda, anotada en el libro de registros de comercio bajo el N° 73, Tomo 69-
A- Pro, en fecha 17 de Junio de 1987 celebrando su ultima acta de la
asamblea General extraordinaria de accionistas en fecha 13 de marzo del
2002, segun consta en el Registro Mercantil Primero de la Circunscripcion
Judicial del Distrito Capital y Estado Miranda, inscrita en el registro de
comercio bajo el N° 77, Tomo 40-A-Pro de fecha 15 de Marzo del 2002, esta
es la titular de la concesion minera de oro de veta denominada El Placer,
segun consta en Aviso Oficial N° 260 de la fecha 18 de Junio de 1992 y
publicado en la Gaceta Oficial de la Republica Bolivariana de Venezuela N°
35.008 en fecha 17 de Julio de 1992.

La concesién recibid varias prorrogas del titulo minero hasta el afo
1997, cuando la compania concesionaria sometidé ante el Ministerio de
Energia y Minas, una nueva solicitud de prérroga por diez afios, solicitud
reiterada en los afios 2000 y 2001. Fue hasta el 23 de Octubre del 2002,
donde el Ministerio de Energia y Minas accede a la reconsideracion de
Mineria MS, C.A. Posteriormente el Ministerio de Energia y Minas, aprob¢ el

traspaso de la concesion a la empresa Mineria MS, C.A.



Mineria MS, C.A, es una empresa privada que tiene como finalidad el
desarrollo de la mineria subterranea, en la rampa principal la cual va en el
Nivel 65, donde esta el frente de perforacion, explotacion del mineral
aurifero, beneficiando sus resultados desde el punto de vista econdmico,
tanto a la empresa como al personal que en ella labora asi como a las
mejoras de las condiciones de vida de las localidades adyacentes a la
empresa, logrando con ellos el desarrollo de las actividades mineras de una
manera tecnificada, rentable y segura para el aprovechamiento racional y
sustentable de los recursos, consolidando la productividad legitima para un

incremento de las reservas probadas.

Para finales del ano 2008, la empresa Mineria MS, pasa a ser posesion
de Rusoro Mining, que es una empresa de capital ruso, que en Venezuela
tiene su oficina principal en la urbanizacién El Rosal en Caracas. Tiene una
posicidn significativa en todos los terrenos de los distritos mineros de oro
en el estado Bolivar, Venezuela, por lo tanto posee varias unidades de
trabajo ubicados en esta zona; dentro de esas unidades de trabajo se
encuentra Mineria M.S, la cual posee un laboratorio quimico industrial,

ubicado en la zona de la Emilia, en El Dorado.
1.2 Ubicacion geografica de la empresa
En la figura 1.1 se muestra la ubicacion geografica de Mineria M.S. esta

se encuentra ubicada al sur de Venezuela, en la ciudad del Dorado, en el

estado Bolivar.



GARACAS . El Dorado

COLOMBIA

% Zona Guayan&

BRASIL

Tumeremo *
55 km |

T‘ha Em;lm Belkys
Veta Oy
Vi,
iy
n?-ns\‘ Nifa Vi
L-x.. }1.% Nifa IV
oy, o
i \{_‘f -
S

Medusa

Rio Cuyunt

Canaima

- -~
Emilia \
I 294
El Placer X S |

h\' La Camorra
NS

San Rafael | punis s Gamems

Nifial

Sudor

ﬁ Niia lll

=/

£l Dosado Nifial
10Km

D 1000 D00 30 4000 SO0

.

Figura 1.1 Ubicaciéon geografica de Mineria M.S

1.3 Planteamiento del problema

El laboratorio quimico industrial La Emilia, dispone de una sala de

preparacion de muestras y un area de analisis quimico, donde se llevan a

cabo los distintos procesos, estas areas poseen los equipos necesarios para

cumplir el fin esperado.

Actualmente en el laboratorio se analizan muestras, para determinar la

cantidad de oro por via seca en minerales de explotacion minera. Las

muestras de minerales llegan al area de recepcion del laboratorio, donde se

realiza su respectiva identificacién y codificacion, de acuerdo a la secuencia




establecida por el laboratorio. Seguidamente son llevadas al area de
preparacion mecanica, donde se someten a un proceso de secado, triturado,
cuarteo y pulverizado, donde se espera que el resultado de esta preparacion,

sea un tamafo de particula de 75 ym aproximadamente.

Luego pasan a la sala de analisis de muestras, en la cual esta ubicada
el area de pesaje. Aqui se toma una pequeia porcion de la muestra inicial, y
se prepara junto con distintos reactivos quimicos (fundente, nitrato de plata y
boérax), para ser llevada al proceso de fundicién. El producto de la mezcla
fundida es un botdn de plomo, plata y oro en estado solido; luego el botdn es
llevado a copelar (donde se elimina el plomo de la muestra), obteniéndose de
este proceso, los dores de oro y plata que es la mezcla de estos metales
nobles; posteriormente estos dores se llevan a la sala de analisis quimico,
donde se separa la plata y el resto de impurezas del oro, para luego calcular

la cantidad de oro por los métodos de gravimetria o absorcion atémica.

La cantidad del oro en la muestra de mineral debe ser lo mas confiable
posible, es por ello, que se debe contar con un buen control en cada una de
las etapas del proceso, como lo son: recepcion y codificacion de muestras,
secado, trituracidon, cuarteo, pulverizacion, pesaje, fundicidon, copelacién,
gravimetria y absorcidn atémica; para asi garantizar la veracidad de los
resultados. En la actualidad el laboratorio no dispone de un procedimiento de
analisis estadistico, o alguna certificacion que permita corroborar los

resultados.

Con base a lo expuesto anteriormente, surgidé la necesidad de realizar
una evaluacion del proceso de preparacion y analisis de muestras de
minerales, para la determinacion del contenido de oro. Para ello se realizara

en primer lugar la recopilacion de los datos de funcionamiento de los



diferentes equipos; seguidamente se reproducira un procedimiento
experimental para la preparacion y analisis de las muestras que recibe el
laboratorio. Luego se analizaran las condiciones de operacién de los
equipos, estudiando la humedad del solido en el proceso de secado, se
calcularan las pérdidas por carga en el area de trituracion y pulverizacion, se
obtendra la desviacion estandar del proceso de cuarteo y se estableceran
controles de operatividad en los diferentes equipos utilizados en el proceso
de preparacion y analisis de muestras. Como todo esta enfocado en mejorar
las condiciones de operacién, se analizara estadisticamente la eficiencia de
los procesos de preparacion y analisis, y como etapa final se disehara un

manual de procedimiento, para un mejor funcionamiento en el laboratorio.

La importancia de este proyecto es que permitira obtener resultados lo
mas confiables posible, generando una mayor credibilidad en las diferentes
minas que envian sus muestras a analizar en el laboratorio, por lo que, los
resultados de la cantidad de metal en la muestra de mineral sirven de base
para el calculo de las reservas de minerales contenidos en las zonas

auriferas que estan siendo explotadas actualmente.

1.4 Objetivos

1.4.1 Objetivo general

Evaluar el proceso de preparacion y anadlisis de muestras, para la

determinacién del contenido de oro, en un laboratorio quimico industrial,

ubicado en El Dorado, estado Bolivar.



1.4.2 Objetivos especificos

1. Reproducir un procedimiento experimental para la preparacion vy
analisis de las muestras que recibe el laboratorio.

2. Estudiar las condiciones de operacion de los equipos utilizados en el
proceso de preparacidon de muestras: secado, trituracion, cuarteo,
pulverizacion y pesaje.

3. Estudiar las condiciones de operacién de los equipos utilizados en el
proceso de analisis de muestras: gravimetria y absorcidén atomica.

4. Analizar estadisticamente la eficiencia de los procesos de preparacion
y analisis.

5. Disefar un manual de procedimiento, para un mejor funcionamiento

del laboratorio quimico industrial.



CAPITULO 2
MARCO TEORICO

2.1 Antecedentes

Guerra (2006), realizé la evaluacion del método de espectrofotometria,
método gravimétrico y el método de fluorescencia de rayos X, que se utiliza
para la determinacion del contenido de silice en muestras de mineral de
hierro, en la empresa CVG Ferrominera Orinoco C.A, encontrando que el
método mas idoneo para el anadlisis de estas muestras fue el de
espectrometria, no solo porque reduce en un 50 % los costos de los
reactivos empleados con respecto al método gravimétrico, sino también por
la aceptabilidad de sus analisis. También construyo las curvas de calibracion
en funcién del tipo de material analizado y de las absorbancias, para las
cuales fueron obtenidas las llamadas curvas de calibracién promedio del

método de espectrofotometria.

Martinez (2006), realizé una evaluacién del sistema de preparacion y
analisis de muestras de azufre y petcoke en un laboratorio de minerales.
Haciendo pruebas para analizar las condiciones de operacion de los
sistemas de homogeneizado, triturado y pulverizado, encontré que los
homogeneizadores de muestras funcionaron adecuadamente, en el caso de
los trituradores se observo que operan bajos las exigencias requeridas por el
laboratorio, y para el pulverizador se obtuvo que el mejor tiempo de
pulverizado fue de cuatro minutos. Establecié que es posible la normalizacién
de todos los analisis efectuados al azufre y al petcoke, como lo son en la

determinacién del contenido de humedad superficial, porcentaje de humedad



residual, porcentaje de azufre, porcentaje de materia volatil y porcentaje de

ceniza, aplicando las normas ASTM.

Gonzalez (2004), realizé una evaluacion de la preparacion y analisis del
mineral de hierro en un laboratorio de la gerencia de calidad. Identificé los
procedimientos no normalizados y normalizados del sistema de calidad ISO
17025 en la preparacion y analisis del mineral de hierro, seguidamente
formulé balances de materia en las etapas de molienda y secado, en el
proceso de preparacion de las muestras. Luego estudié las condiciones de
operacion de los equipos en los procedimientos normalizados del sistema
ISO 17025 para analisis quimico de mineral de hierro. Como ultimo elabor6
el manual de procedimientos normalizados SO 17025 para analisis quimico

del mineral de hierro.

Reyes (2002), realizdé la evaluacién de los procesos de muestreo,
preparacion y analisis de coque de petréleo realizado en un laboratorio de
minerales. Estudiando las condiciones de operacion de los equipos, el
calorimetro y la maquina de HGI fueron sometidas a un control estadistico,
obteniéndose los correspondientes graficos de control de dichos equipos y se
determiné si el tamafo de particular obtenido en los trituradores y
pulverizadores era el requerido. También observdé que los estandares
aplicados para la operacidn de los equipos de preparacion y analisis, se
ajustan a las especificaciones técnicas del fabricante; el cumplimiento de los
procedimientos de control y el uso de estandares certificados, permiten
mantener el proceso bajo control estadistico. Finalizo con la elaboracion del

manual de procedimientos y de calidad del laboratorio.

La diferencia del presente trabajo, con respecto a los mencionados

anteriormente, es que las muestras que seran analizadas contienen oro y el



proceso de preparacion y analisis es diferente, ya que se incluye la fundicién
y copelacion, que son procesos caracteristico s6lo del procesamiento del oro,

y por lo tanto incluye una metodologia distinta.

2.2 Yacimientos de minerales auriferos

Son cuerpos geolégicos mineralizados, de los cuales se pueden extraer
el oro como un metal nativo, formando aleaciones con el cobre, la plata, el
osmio, el indio y otros elementos, en diferentes proporciones. Las diferentes

formas en que se encuentra el mineral de oro en los yacimientos son:

2.2.1 Vetas y filones de cuarzo aurifero

Es una masa tubular de material mineral, depositada en fisuras, grietas
o hendiduras de un cuerpo rocoso, y de composicion distinta a la sustancia
en que esta incrustada. El contenido de oro en las vetas es muy variado,
tanto que dentro de una misma veta se puede encontrar zonas ricas y zonas

pobres.

2.2.2 Placeres o depositos aluviales

Son aquellas que se presentan en forma de, limo, arena, arcilla, grava o
material suelto depositado por corrientes de agua, que contienen muy
pequefas cantidades de oro nativo y otros minerales pesados. Los depdsitos
aluviales se localizan en las llanuras de inundaciones de los valles, de los
rios en medio de deltas o en donde los arroyos de montafia desaguan en

lagos o pasan a fluir por un terreno mas llano.
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2.2.3 Depésitos diseminados de oro

Estos yacimientos han estado recientemente en explotacién. Son
cuerpos minerales de forma asimétrica o irregular, en donde el oro se
encuentra en numerosas vetillas entrecruzadas o en forma diseminada, por
lo general son cuerpos de dimensiones considerables que estan vinculados
principalmente a la actividad volcanica. Aqui el oro se encuentra distribuido

muy irregularmente formando dentro del mismo cuerpo, zonas estériles.

2.3 El oro, propiedades y usos

El oro es un metal de color amarillo, el mas ductil y maleable de todos
los metales; casi tan blando como el plomo, su peso especifico es 19,25.
Posee un peso atémico de 197,2; un punto de fusién de 1063 °C™', un punto
de ebullicién de 2530 °C, coeficiente de expansién lineal (40°C) 1,443 x 10,
una resistencia especifica de 2,25 microhmios y un calor de fusién de 16,30

cal/g. (Bray, Bermudez y Mosquera, 1968).

No se volatiliza con el alto calor de los hornos. No se altera en contacto
con el aire, ni se combina con el oxigeno a ninguna temperatura; de todos los
metaloides solo le atacan a la temperatura ordinaria el cloro y el bromo. El
mejor disolvente del oro es el agua regia (combinacion de acido nitrico con
acido clorhidrico), que lo convierte en cloruro. Los alcalis no tienen accion

sobre el oro.

El oro puro en lingotes sirve como garantia de divisas. Como el oro es
muy blando se utiliza casi siempre aleado con plata, cobre o niquel y con él

se hacen objetos de joyeria y monedas. En el oro chapado, se lamina una
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aleacion de oro sobre otro metal (generalmente como latén). (Leyensetter,
20006).

Debido a la gran resistencia a la corrosién, se aplica en odontologia, en
el acufhado de monedas y en el recubrimiento de otros metales. Los
recubrimientos de oro encuentran muchas aplicaciones en el campo de la
industria electronica y para proteger componentes de vehiculos espaciales.
La aleacion Au/Pt (70/30) (g/g) se emplea para fabricar hileras destinadas a
la obtencion de filamentos muy delgados de vidrio y fibras artificiales. (Pere,
1990).

2.4 Analisis quimico del oro

En los programas de geologia-minera, como en el control de los
diversos procesos metalurgicos, el analisis quimico del oro es una practica
indispensable. Una de las diversas labores empleadas en la extraccion de
oro, dentro de la mineria subterranea y/o en la mineria a cielo abierto, se
lleva a cabo a través del analisis de muestras de material extraido, esto es
con el fin de evaluar el yacimiento en las diversas etapas de su extraccion.
Las muestras que son recibidas en un laboratorio de analisis quimico, se le
destinan diferentes propdsitos y son tratados de acuerdo al anélisis requerido
por el gedlogo o empresa solicitante. Los datos arrojados por el laboratorio,
proporcionan una estimacion acerca de su composicidon mineraldgica, la

mineralizacion y/o el tenor (g/ton) del yacimiento.

Los analisis realizados en los laboratorios de analisis quimicos, son una
de las claves principales para la toma de decisién, al momento de invertir en

la explotacién de un determinado yacimiento. Diversos estudios en material
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aurifero pueden diferir en su resultados, lo que requiere efectuar los analisis
del tipo quimico, analitico e instrumental en los laboratorios, estos reportan
un menor rango de error. Los analisis de laboratorio constituyen uno de los
pasos previos antes de invertir en un yacimiento, aunque luego se sigue
efectuando regularmente pruebas, para medir el tenor de oro extraido o por

extraer.

El laboratorio quimico industrial La Emilia, ubicado en El Dorado, estado
Bolivar y en el cual se realiz6 el presente trabajo, analiza muestras
provenientes de: minas, cabeza (mineral sin proceso de concentracion, solo
triturado), concentrados (mineral expuesto a un agente concentrador), colas
(mineral que sobra al finalizar el proceso de concentracién) y muestras de
carbén activado (agente que actua como recuperador de oro en la etapa de
adsorcion). Este laboratorio realiza analisis quimico del tipo analitico,
mediante el proceso de ensayo al fuego, con fin para gravimetria o para

absorciéon atémica.

2.5 Etapas de preparacion fisica de muestras de minerales

Una adecuada preparacion de una muestra de mineral, garantiza que
éste se encuentre distribuido uniformemente, en funciéon del tamafio de
muestra requerido para cada ensayo. Las muestras no deben estar, ni ser
contaminadas, no deben contener elementos, compuestos o productos que
puedan alterar el analisis o ensayo. Para esto se han implementado rutinas
especificas e internacionalmente aceptadas para la preparaciéon de muestras,
ya sean: fragmentos de roca, testigos de perforacion, sedimentos o arenas.
Una adecuada preparacion fisica de las muestras que contienen oro,
proporciona un buen resultado de analisis quimico. Debido a Ia

heterogeneidad del material, el muestreo debe realizarse con equipos que
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garanticen que la muestra sea la media del mineral y en consecuencia, se

debe asegurar la mejor representatividad de la muestra.

2.5.1 Secado de muestras

El secado de materias solidas se realiza generalmente por via térmica
con ayuda de diferentes aparatos y comprende no solamente la eliminacion
del agua, sino también la eliminacién de restos de disolvente, como liquidos
organicos. Segun como se encuentre el liquido en el material, el proceso de
secado puede realizarse facilmente o presentar muchas dificultades. Puesto
que cada sustancia esta dotada de propiedades especificas determinadas,
las condiciones de secado son también muy diversas. La forma vy la textura
del material, la velocidad del aire seco y su temperatura, son factores que

influyen en la velocidad de secado.
2.5.1.1 Terminologia de secado
Como es conveniente hacer referencia, se van a resumir a continuacion
ciertos términos que se utilizan para describir el contenido de humedad de
las sustancias.
e Sdlido humedo
Solido que contiene liquido en su interior, o también se dice del sdlido

que contiene humedad. Al secarse, la cantidad del sélido sera la misma, lo

que cambia es la cantidad del agua. (Geankoplis, 1998).
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e Soblido seco

Solido que contiene una cantidad muy pequefia de liquido en su interior,

y aun asi esta seco.
e Solido totalmente seco
Es aquel sélido que no contiene nada de liquido en su interior.
e Humedad no limite
Se refiere a la humedad contenida en una sustancia que ejerce una
presion de vapor en el equilibrio, igual a la del liquido puro a la misma
temperatura. Es la humedad superficial, la primera que se evapora, también
denominada agua no ligada.
e Humedad limite
Se refiere a la humedad contenida en una sustancia que ejerce una
presion de vapor en el equilibrio, menor que la del liquido puro a la misma
temperatura. Esta humedad la tienen los solidos que son higroscopicos,
también se denomina agua ligada.
e Humedad de equilibrio, X*
Es el contenido de humedad de una sustancia que esta en el equilibrio

con una presion parcial dada del vapor. Es la humedad que el material

contiene, una vez que alcance el equilibrio.
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e Contenido de humedad en base humeda, W

El contenido de humedad en base humeda, es la relacion entre la masa
de agua, contenida en un sélido a la masa del solido humedo y se expresa

como:

(mA )

W =
(msh ) (Ec. 2.1)

Donde:

W: humedad en base humeda (kg agua / kg Sh)
mA: masa de agua (kg de agua)

mSh: masa del solido humedo (kg Sh)

e Contenido de humedad en base seca, X

Es la relacion entre la masa de agua, contenida en un sélido a la masa

del sélido totalmente seco y se expresa como:

(mA )

X =
(msts ) (Ec. 2.2)

Donde:
X: humedad en base seca (kg agua/kg Ss)

mSts: masa del sélido totalmente seco (kg Ss)

La masa del sélido humedo se puede expresar como:



mSh = (mA + mSts)

Despejando mA de la ecuacion 2.3, se obtiene:

mA = (mSh — mSts)

Al sustituir la ecuacion 2.4 en las ecuaciones 2.1

reordenandolas, se obtiene:

W =1- @
mSh
x — msh _
mSts

16

(Ec. 2.3)

(Ec. 2.4)

y 22y

(Ec. 2.5)

(Ec. 2.6)

Y por ultimo se relaciona humedad en base humeda y en base seca,

obteniéndose:

_ (X))
W_(1+x)
_ W)
*Taw)

e Humedad libre, X

(Ec. 2.7)

(Ec. 2.8)

Es la humedad contenida por una sustancia en exceso, de la humedad

en el equilibrio. Se define como:

X, = Xt—X*

(Ec. 2.9)
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Donde:

X.= humedad libre (kg agua/kg Ss)

Xt = humedad total (kg agua/kg Ss)

X* = humedad de equilibrio (kg agua/kg Ss)

2.6 curvas de secado

Durante un experimento de secado por lotes, los datos que se obtienen,
generalmente se expresan como peso total del sdélido humedo (Sh) a
diferentes tiempos (t) en el periodo de secado, con los cuales se puede
realizar un grafico del contenido de humedad en funcién del tiempo, el cual
sera util, para la determinacion directa del tiempo necesario, en el secado
discontinuo de grandes lotes de muestras, bajo las mismas condiciones de

secado.

A medida que transcurre el tiempo en el proceso de secado, el
contenido de humedad disminuye, generalmente como se muestra en la
figura 2.1, que representa el caso en que los sdlidos pierden humedad
después de un corto periodo de tiempo, en el que se calienta el sélido
humedo hasta la temperatura de vaporizacion, luego la representacion
grafica se hace lineal, posteriormente se curva hacia al eje de abscisas, que
es cuando el material llega hasta su contenido de humedad de equilibrio y
finalmente se hace horizontal. Esto indica que la velocidad de secado esta
sujeta a variar con el tiempo o el contenido de humedad, es decir, a medida
que transcurre el tiempo en un secador, el contenido de humedad del sdlido

disminuye.

Para determinar experimentalmente la velocidad de secado de un

material se procede a colocar una muestra en una bandeja. Si se trata de un
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material solido se debe llenar por completo la base de la bandeja, de manera
que solo quede expuesta a la corriente de aire de secado la superficie de
dicho sdlido. La pérdida de peso de humedad durante el secado puede

determinarse a diferentes intervalos sin interrumpir la operacion.

Los valores del s6lido humedo y del tiempo, se pueden convertir a datos
de velocidad de secado por los siguientes procedimientos. Primeramente al
obtenerse los datos de sdélido humedo en base seca, se determina el
contenido de humedad en equilibrio, luego se procede a calcular el contenido
de humedad libre para cada valor del solido humedo en base seca, se traza
una grafica del contenido de humedad libre en funcién del tiempo, tal como
se muestra en la figura 2.1. Luego para obtener la curva de velocidad de
secado a partir de esta grafica, se miden las pendientes de las tangentes a la
curva de la mencionada grafica, lo cual proporciona valores de dX/dt para

ciertos valores de t.
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Figura 2.1 Humedad libre en funcion del tiempo
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Figura 2.2 Curva de velocidad de secado en funciéon del contenido de

humedad libre
Se calcula entonces la velocidad N para cada punto con la expresion:

_ Ls dX

A (Ec. 2.10)

Donde:
N: velocidad de secado (kg agua evaporada / h.m?)
Ls: masa de sélido totalmente seco (kg Sts)
A: area superficial expuesta al secado (m?)

dX/dt: cambio de humedad libre en funcion del tiempo (kg agua / kg Sts . h)
2.7 Equipo de secado
Las operaciones de secado pueden clasificarse ampliamente segun

sean por lotes o continuas. Estos términos pueden aplicarse especificamente

desde el punto de vista de la sustancia que se esta secando. El producto que
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se seca puede soportar temperaturas elevadas o bien requiere un
tratamiento suave a temperaturas bajas o moderadas. Esto da lugar a que en
el mercado exista un gran numero de tipos de secaderos comerciales. Las
diferencias residen fundamentalmente en la forma en que se mueven los
soélidos a través de la zona de secado y en la forma en la que se transmite

calor.

Los equipos de secado usados en la sala de preparacion del laboratorio
quimico industrial La Emilia, son hornos de secado por circulacion de aire, se
utilizan para secar grandes cantidades de material. Las muestras a secar, se
introducen en dichos secadores en bandejas sobre las que va el material. El
ventilador aspira aire nuevo que se calienta al pasar a través del dispositivo
de calefaccion. El aire caliente pasa entre las bandejas sobre el material
humedo, se carga de humedad y finalmente sale por la chimenea. Una parte
del aire caliente se envia de nuevo al ventilador para ser recirculado y el

resto sale por la chimenea, mientras es reemplazado por aire nuevo.

A continuacién se muestran las caracteristicas de los equipos que se
usan para el secado de las muestras de minerales, en el laboratorio quimico

industrial La Emilia:

e Estufa de secado marca Quincy

Este equipo esta hecho de acero inoxidable; puertas blindadas; con una
fuente de energia eléctrica; su interior esta dividido por siete anaqueles;
opera con una maxima temperatura de 176,66°C (350 F); contiene un
regulador digital de temperatura, flujo de aire horizontal y aislamiento térmico

del piso. Este equipo se puede apreciar en el anexo A, figura A.1.
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e Horno de secado marca Grieve

Este equipo posee un ventilador de recirculacion de aire; un flujo
horizontal de aire de lado a lado; su interior esta dividido por diez anaqueles
hechos de acero inoxidable; con persianas de posicidn ajustable para un
graduable suministro de aire, facilitando el retorno; acceso lateral a un panel
de control donde se ajusta la alimentacién de aire de entrada; control digital
de temperatura; opera con una maxima temperatura de 176,66°C (350 F);
tiene un motor de arranque y controladores de calentamiento para apagar los
calentadores si la energia se interrumpe al ventilador, su fuente de energia

es eléctrica. Este equipo se puede apreciar en el anexo A, figura A.2.

2.8 Reduccion de tamaino de la muestra (molienda)

Es la operacion unitaria en la que el tamafio medio de los soélidos es
reducido a piezas mas pequefias. En la industria quimica la reduccion de
tamano se efectua normalmente para aumentar la superficie, ya que en la
mayoria de las reacciones en las que intervienen particulas sodlidas, la

velocidad es directamente proporcional al area de contacto.

Por otra parte se puede conseguir una mezcla mucho mas intima de
sélidos si el tamafio de las particulas es pequefio; ademas las propiedades
de un material pueden depender en gran manera del tamano de las
particulas; por ejemplo, la reactividad quimica de las particulas finas es
superior a la de las particulas gruesas. Es interesante la utilizacion de un
cierto numero de unidades de reduccion de tamafo, cuando debe reducirse

considerablemente el tamafo de las particulas, ya que generalmente no
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resulta econdémico efectuar una gran relacién de reduccién en una sodla

magquina. (Coulson, 2003).

En el laboratorio quimico industrial La Emilia, las muestras de minerales
son pasadas a través de trituradoras de mandibulas, primarias y secundarias,
donde se espera un tamafo de particula de 2 mm, estas trituradoras estan
compuestas por dos mandibulas de hierro fundido, un volante pesado
permite que trabajen suavemente; la trituracion se obtiene por el roce de la
mandibula de movimiento excéntrico contra la mandibula fija. Luego las
muestras de minerales, pasan a través de pulverizadoras de anillo,
reduciéndolas hasta un tamano de particula de 75 pym aproximadamente,
estas pulverizadoras incorporan un mecanismo motorizado vibratorio, con

adaptaciones para usar platos de diferentes tamanos.

El proceso de reduccion de tamafo es extraordinariamente complejo.
Los sélidos pueden romperse de muy diferentes formas, pero solamente
cuatro de ellas se utilizan habitualmente en los equipos de reduccién de
tamafo: compresion, impacto, frotacion o rozamiento, y corte; donde la
compresion se utiliza para la reduccién gruesa de solidos duros, dando lugar
a relativamente pocos finos; el impacto genera productos gruesos, medios o
finos; la frotacion conduce a productos muy finos a partir de materiales
blandos no abrasivos. El corte da lugar a un tamano definido de particula, y a
veces también de forma, con muy pocos o nada de finos. (McCabe, Smith y
Harriott, 1999).

2.8.1 Trituradoras

Son aquellos equipos que se utilizan para la reducciéon de tamafo de

grandes cantidades de sdlidos, son unidades que operan a baja velocidad,
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de los cuales existen varios tipos comunes. Los principales tipos son, las
trituradoras de rodillos lisos y las dentadas, las primeras operan por
compresion y pueden romper grandes trozos de materiales muy duros, como
es el caso de la reduccion primaria y secundaria de rocas y minerales. Las
trituradoras dentadas trocean y separan la alimentacién; pueden tratar
alimentaciones blandas como carbén y huesos. En el laboratorio quimico

industrial La Emilia se encuentran las siguientes trituradoras:

e Trituradora de mandibula primaria marca Marcy Jaw Crusher

Esencialmente constan de dos placas de hierro instaladas de tal
manera que una de ellas se mantiene fija y la otra tiene un movimiento de
acercamiento y alejamiento a la placa fija, durante el cual, se logra
fragmentar el material que entra al espacio comprendido entre las dos placas
(camara de trituracién). EI nombre de estas trituradoras, viene del hecho de
que la ubicacion y el movimiento de las placas se asemejan a las mandibulas
de un animal, por eso, la placa fija suele llamarse mandibula fija y la otra
placa, mandibula mavil; esta trituradora opera con un voltaje de 440 y gira a

1750 rpm. En la figura A.3, del anexo A, se muestra esta trituradora.

e Trituradora secundaria marca Engineering LTD

Este equipo es una trituradora de mandibula que fragmenta el producto
de la trituracién primaria; opera con un voltaje de 220 y con 1740 rpm. Se
espera que el material saliente de este equipo, tenga un tamafo de particula
de 2 mm aproximadamente. Este equipo se puede apreciar en el anexo A,
figura A.4.



24

2.8.2 Pulverizadoras

Es un equipo de reduccion de tamaio, estos generalmente reducen el
producto de las trituradoras hasta formar un polvo. Todas las pulverizadoras
contienen un rotor que gira a alta velocidad en el interior de una carcasa
cilindrica. El eje generalmente es horizontal. Un anillo ligeramente concavo
gira a alta velocidad, siendo la alimentacion lanzada hacia el exterior por la
acciéon de la fuerza centrifuga, bajo los anillos de trituracién, cuya forma es
parecida a la de conos truncados. Existe siempre una cierta separacion entre
los rodillos y el anillo, de forma que no se produzca desgaste de las

superficies molturadoras, obteniéndose un funcionamiento silencioso.

e Pulverizadora de anillo marca Lab Tech Essa

Es una adaptacion confiable y comprobada de las pulverizadoras de
anillos tradicionales, el cual incorpora una plataforma vibratoria, que es
manejada directamente por un eje a través de correas en forma de V, desde
un motor trifasico de 2,2 KW. Son adecuadas para trabajo de laboratorio,
también ofrece la posibilidad de uso de platos de mayor capacidad, para
preparar grandes lotes de muestras homogéneas. Este modelo puede
acomodarse con una gran variedad de anillos tradicionales, de discos
giratorios y también con el plato de gran capacidad. Contemplan un mueble
tipo estandar de fibra de vidrio. Opcionalmente podria incluir una caja de
control montada en un pedestal, mueble de acero y abrazadera para

contenedores. Posee una cubierta para disminucion de ruido.

El molino se utiliza para pulverizar los minerales, las muestras

metalurgicas, o particulas similares. Normalmente, las muestras se pueden
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moler hasta menos de 93 % pasante por el tamiz de malla 200, con un
tamafo de particula menor a 75 pm, en aproximadamente 3 min,
dependiendo de su masa y las caracteristicas fisicas. Este equipo se puede

apreciar en el anexo A, figura A.7.

e Pulverizadora de anillo marca Mixer Mill

Esta pulverizadora tiene caracteristicas similares a la pulverizadora
expuesta anteriormente. Este equipo se puede apreciar en el anexo A, figura
AT.

2.9 Tamizado de muestras

El tamizado es una operacién unitaria, utilizada para separar mezclas
sélidas, practicamente se hace pasar una mezcla de particulas sélidas por un
tamiz de diferentes tamafios. Las particulas de menor tamafo pasan a través
de las aberturas del tamiz y las grandes quedan retenidas por el mismo. Por
lo cual, para determinar el tamafio y realizar una distribucién de las particulas
de una muestra sometida a un proceso de reduccion de tamano, se realiza

un analisis por tamizado.

En el laboratorio quimico industrial La Emilia, para verificar el tamafo
de particulas salientes de las trituradoras secundarias, se utilizan tamices de
malla numero 10 y malla numero 200 para verificar el tamafo de particula del

producto de pulverizacion.
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2.10 Cuarteo de muestras

La divisibn manual o cuarteo, consiste en formar con la muestra un
cumulo (montén), procurando que no tenga lugar la segregacion de los
materiales por tamano; tras lo cual se aplana la parte superior del camulo y

se divide en cuatro partes iguales. (Buscarons, 2005).

El cuarteo es la base fundamental de toda preparacién y analisis de
muestras, es uno de los pasos mas importantes en el procesamiento de
solidos o suspensiones, este proceso siempre se realiza para reducir la
primera muestra total, a una cantidad mas pequefia, mientras la muestra
mantiene todas sus propiedades fisicas y quimicas. Sélo entonces, se puede

obtener un resultado de analisis confiable y significativo.

Entre las herramientas utilizadas en el laboratorio quimico industrial La
Emilia, para el proceso de cuarteo de muestras, se encuentra el cuarteador
de rifles o cuarteador Jones, que se muestra en el anexo A, figura A.8, el
cual se utiliza para separar en dos partes, la muestra de manera homogénea,
durante las veces que sea necesaria para lograr una cantidad determinada, a
fin de que el material sea uniforme y representativo. Entre los métodos

manuales de mezclas y division, el cuarteo es el mas aceptado.

Los cuarteadores estan disefados para reducir una cantidad de
muestra a no mas de la necesaria, de tal manera que pueda ser utilizada en
los analisis granulométricos y/o quimicos, conservandose la
representatividad de las muestras. El fondo del buzén o tolva del equipo, esta
dividido en varios compartimientos de igual tamafo. El equipo esta
construido en acero inoxidable AISI 304 de 1 mm de espesor y consta

fundamentalmente de la tolva descrita anteriormente y de tres bandejas



27

receptoras elaboradas en el mismo material, que permiten recoger la muestra

ya dividida en dos, por la parte inferior del equipo.

La tercera bandeja, facilita al operador realizar reducciones sucesivas
sin necesidad de cambiar de recipiente, para alimentar la tolva (entrada del
cuarteador). La operacion de homogeneizacion y division se realiza dos
veces para cada muestra, adicionando nuevamente en la tolva el contenido
de una de las bandejas, tomando luego de cada muestra la porcion
representativa que se procesa para el analisis de laboratorio. Estas muestras
deben ser de 200 a 250 g aproximadamente, de acuerdo a la especificacion

establecida por el laboratorio.

2.11 Etapas de analisis de muestras de minerales que contienen oro

2.11.1 Pesaje

Esta etapa consiste en determinar el peso de una muestra por medio de
una balanza o de otro instrumento equivalente. Un laboratorio de analisis de
muestras de mineral, dispone de las balanzas analiticas adecuadas para los
ensayos, y sostiene programas de calibracion y verificacion de equipo con
pesas certificadas para su control, ademas de programas de mantenimiento

MiNnuciosos.

En esta area de pesaje, se toma una pequefia porcion de la muestra
bajo estudio (30 g), que es una medida estandar establecida directamente
por el analista, esta porcion es preparada junto con distintos reactivos
quimicos (fundente, nitrato de plata y borax), colocados en unos crisoles

(envase refractario de arcilla), para ser llevada al proceso de fundicion. El
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resto de muestra no utilizada, se conserva, y se les llama muestras de testigo

o pulpa.

e Balanza analitica marca Sartorius

Este modelo, proporciona caracteristicas, que ofrece una precisién que
quizas otros modelos de bascula no puedan ofrecer. En un laboratorio, este
instrumento es esencial, se cree que la mayor parte de los resultados
analiticos que se buscan, depende de esta operacion. Este modelo de
balanza posee una plataforma de pesada hecha de acero inoxidable, patas
de ajuste, la funcion de tara va a estar siempre disponible para su utilizacion,
cuenta un reporte técnico de calibracidn y pantalla electrénica. Este equipo

se puede apreciar en el anexo A, figura A.9.

2.11.2 Ensayo al fuego

Se conoce con este nombre al método de determinacion cuantitativa,
por el cual los metales son separados de sus impurezas por accion del calor
y reactivos especificos. Este método consiste en producir una fusion de la
muestra usando reactivos fundentes para obtener dos fases liquidas: una
escoria (residuos de 6xidos metalicos) constituida por silicatos complejos y
una fase metalica, constituida por plomo, el cual colecta los metales nobles
de interés (Au y Ag). Los liquidos se separan en fases, debido a su
respectiva miscibilidad y diferencia de densidad, y luego solidifican al enfriar.
El plomo sélido (metales nobles colectados) es separado de la escoria como
un régulo (fase metalica constituida por plomo, el cual colecta los metales

nobles de interés Au y Ag).
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Este régulo de plomo obtenido, es oxidado en caliente en copelas
(pequenio crisol) de magnesita y absorbido por ellas, quedando en su
superficie el botdbn de oro y plata, elementos, que se determinan
posteriormente por métodos gravimétricos (por peso) o mediante
espectrometria de absorcion atdmica (absorcién atomica).

En el laboratorio quimico industrial La Emilia, este proceso se separa en

dos partes:

e Fundiciéon de las muestras

La fundicion es el proceso de obtener piezas a partir de licuacion de
metales (aleacion) que luego pasara a un molde debidamente preparado
donde se solidificara y tomara la forma deseada (colada). En el proceso de
fundicion de muestras, el metal fundido fluye por gravedad u otra fuerza
dentro de un molde donde se solidifica y toma la forma de cavidad del molde.
El término fundicion se aplica también a la parte resultante de este proceso.
Es uno de los mas antiguos procesos que se remonta seis mil afios atras. El
principio de la fundicién es simple; se funde el metal a una temperatura
ligeramente mayor que su punto de fusion, se vacia en un molde y se deja
enfriar. En esta operacion de fundicion, se calienta primero el metal a una
temperatura lo suficientemente alta para transformarlo completamente al
estado liquido, después se vierte directamente en la cavidad del molde, el

metal liquido se vacia simplemente hasta llenar la cavidad abierta.

Tan pronto como el material fundido en el molde empieza a enfriarse, y
conforme desciende la temperatura lo suficiente (al punto de congelacion de

un metal puro), empieza la solidificacion que involucra un cambio de fase del
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metal, se requiere tiempo para completar este cambio de fase, porque es

necesario disipar una considerable cantidad de calor. (Groover, 1997).

En el laboratorio quimico industrial La Emilia, se utiliza el horno de
crisoles marca Furnace, que se muestra en el anexo A, figura A.10, donde se
funde el metal, sin entrar en contacto directo con los gases de combustion.
Por esta razén se llaman hornos calentados indirectamente; los crisoles se
colocan en el horno que usa combustible liquido para fundir la carga
metalica. Cuando el metal se funde, el crisol se saca del horno y se usa

como cuchara de colada.

Para efectuar un buen analisis por ensayo al fuego, es necesario que se
adicione a la muestra una serie de reactivos en proporciones adecuadas y
establecidas (fundentes), de modo tal que, se permita obtener tanto una
escoria adecuada como un peso del régulo de plomo especifico. Debido a
que la temperatura que se usa es alta, ocurren varias reacciones entre los
constituyentes de la muestra y los reactivos adicionales. Si la proporcion de
los fundente es adecuada, los resultados de fundicion seran dos 0O tres
liquidos inmiscibles consistentes en una aleacion de plomo metalico con oro
y plata, una escoria conteniendo oxidos provenientes de la muestra y los
reactivos adicionados, en forma ocasional una fase separada de sales de

cloruros y sulfatos.

La formacion de escoria es considerada necesaria para descomponer la
muestra y permitir que el plomo mantenga colectado al oro y a la plata. Asi,
se necesita una escoria fluida para permitir una buena separacion y
recuperar el plomo metdlico de la mezcla de reactivo y muestra. Las

muestras para analisis generalmente son mezclas de minerales u otros
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materiales que varian considerablemente en composicion y, van desde el

cuarzo puro a caliza, incluyendo oxidos y sulfuros.

Esto hace necesario conocer los distintos reactivos que se usan y el
efecto global que tienen en la fusién. Los principales reactivos que se usan

son los siguientes:

Fundente

Un fundente es una sustancia que al ser calentada, facilita el proceso
de fundicion, éste se pone en contacto con los minerales para rebajar su

punto de fusion.

Litargirio

Se conoce con el nombre de litargirio a una de las formas del mondxido
de plomo (PbO). Este reactivo tiene varias funciones en ensayo al fuego. Es
asi, que es un flujo basico que funde a 888 °C, formando varios tipos de
silicatos y mezclas de ellas, todos con punto de fusion de alrededor de 750
°C (incluso en algunos casos a menores temperaturas). Estos silicatos
cuando son mezclados en una escoria con otros componentes, tienden a
bajar su punto de fusion. También es muy posible, puede formar plumbatos
con los oOxidos metalicos. Es un buen fundente, en exceso previene la

reduccion de otros metales como antimonio, bismuto, cobre, hierro, zinc.

Es el reactivo mas importante en la fundicién. Una parte del litargirio de
reduce a plomo metalico mediante el almidon o cualquier otro reductor. Este

plomo desempefa el papel de colector de oro y la plata contenida en el
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mineral. El resto de litargirio actua en parte oxidando las impurezas o bien

pasa a formar la escoria en estado de silicato de plomo. (Misari, 1993).

Bajo estas condiciones las reacciones quimicas involucradas son las

siguientes:

2PbOs) + C(s) — 2Pb(s) + CO, () (oxidante) (Ec. 2.11)
4PbO + ZnSs) — 4Pbs) + ZnOys) + SO3s) (desulfurante y oxidante) (Ec. 2.12)
4PbO + PbS(s) — 4Pbs) + PbOs) + SO3(s) (desulfurante y oxidante) (Ec. 2.13)

El litargirio comienza a volatilizarse a 800 °C; cuando se encuentra con
mezclas de silicio, permite la formacién de un eutéctico con punto de fusion

de aproximadamente 700 °C.

Carbonato de sodio anhidro

Es un poderoso reactivo basico que actia como fundente y que
transforma los sulfuros alcalinos, a sulfatos en presencia de aire. Su punto de
fusion es 851 °C. Es un poderoso fundente combinandolo con silice del
mineral y alumina dando silicatos de sodio y aluminatos fusibles, con
desprendimiento del CO,. (Misari, 1993).

A la temperatura de fusion, este reactivo reacciona con la silice de

acuerdo con la siguiente reaccion:

Nach:;(s) + SiOZ(s) — NaQSiOQ,(S) + COy Q) (EC. 214)

Este silicato de sodio resultante, funde a 1088 °C; sin embargo por

cada cuatro partes de este compuesto que se mezcle con una de silicato de
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calcio, se forma una mezcla eutéctica que funde a 950 °C. Cuando esta
fundido tiene la propiedad de retener en suspension o disolver una gran
cantidad de material ganga refractaria (materia inutil que acompafia a los

minerales), eliminandose estos compuestos en la escoria.

El bicarbonato de sodio se comporta como el carbonato de sodio
anhidro, puesto que por la accidon del calor se desdobla de acuerdo con la

siguiente ecuacion:

2NaHCO3(s) — N82C03(S) + CO» @t H,O () (EC. 2.15)
N32C03(s) + SiOz(s) — N828i03(3) + COs () (EC. 2.16)

La accion del bicarbonato de sodio produce grandes cantidades de
gases, por cuya razon la mezcla fundente tiende a subirse, proyectando
particulas de la masa fundida sobre las paredes del crisol o fuera de él. Se
evitan agregando sal comun en la fundicion misma. El carbonato de potasio
(punto de fusién 894 °C), tiene la misma funcién que el carbonato de sodio,
pero su costo es mayor. En algunos casos se usa un carbonato mixto

(NaKCO3) que reduce el punto de fusion a 500 °C.

Silice

Es un fundente acido, escorificarte que se combina con los Oxidos
metalicos (del hierro principalmente), y al mismo tiempo forma silicatos,
material predominante en todas las escorias. Su adicion se controla en base
a la cantidad de SiO, que contiene la muestra. Las reacciones involucradas

son las siguientes:

SiOz(s) + FeO(S) — FeSiO3(s) (EC. 2.17)
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SiOz(s) + PbO(S) — PbSiOg(s) (EC. 218)
SiOs + Na,CO3 — Na,SiOs + COs (EC. 2.19)

La silice origina una mejor fluidez a la escoria y ayuda a proteger el
crisol en el caso de corrosion que origina el litargirio. Un exceso de SiO,, por
ejemplo adicion extra de silice a un material con alto contenido de silice,
provoca una escoria viscosa la que provoca pérdida de metales nobles por

oclusién mecanica.

Borax

Es un fundente acido, con temperatura de fusién de 742°C. El bérax
fundido disuelve, un gran numero de oOxidos metalicos, tanto acidos como
basicos, como por ejemplo: FeO, Al,Os, Cr,Og, etc. Como fundente de baja
temperatura facilita la escorificacion de los minerales y al mismo tiempo baja
el punto de fusiébn de todas las escorias, y ademas disuelve grandes
cantidades de silice. Se explica el poder de disolucién si se examina la
férmula del borax constituida por dos moléculas de metaborato y una de
anhidrido bérico:

NazB4O7(S) — ZNGBOZ(S) + B,O3 (s) (EC. 2.20)

Un exceso de bdérax debe ser evitado porque la plata tiende a perderse
hacia la escoria bajo estas condiciones. El borax también hace la escoria
menos viscosa y deja al plomo caer a través de ella. También es importante
de considerar que la adicion de bérax a la muestra produce una fusion quieta

y ordenada, (sin proyecciones).
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Harina

La harina de maiz comun se utiliza como reductora y su adicion regula

el tamano del régulo de plomo.

Nitrato potasico

El nitrato potasico se usa como oxidante en los minerales piritosos y
carbonosos. El nitrato potasico tiene un punto de fusion de 340°C vy, a
temperaturas sobre 400°C comienza a descomponerse para reaccionar con
los otros materiales, tanto oxidandolos directamente o generando oxigeno

disponible para la oxidacion. Algunas reacciones se muestran a continuacion:

4KNO3(S) + 5C(S) — 2K>,CO3+ 3CO, @ T N, () (EC. 221)
2KNO3(S) + 2S(S) — K2804(s) + SOQ(S) + N> (@) (EC. 222)

La adicién de nitrato potasico provoca una variacion del tamano del
régulo de plomo obtenido. Se prefiere siempre el nitrato potasico, al nitrato
sddico por no ser higroscopico.

e Copelacion de muestras de oro

Este proceso es aquel que tiene por objeto la oxidacion del plomo y de
las otras impurezas metalicas existentes, que mezcladas con mayor o menor
cantidad de PbO, son absorbidas por un envase hecho de magnesio, de
paredes porosas conocido como copela, son fabricadas de cenizas de hueso

y magnesita. Se utilizan para separar el oro y la plata del plomo que ha
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actuado como colector, y ademas de las otras impurezas metalicas que

generalmente acompanian al boton auro-argentifero.

Para esta operacion es indispensable que la copela este bastante
caliente, para lo cual el horno de mufla es encendido conjuntamente con el
horno de fundicion. De esta manera mientras se funde el mineral, la mufla va
tomando la temperatura necesaria que debe variar entre 800 °C y el punto de
fusién de la plata y el oro, mas o menos 1100 °C. El plomo funde a los 327
°C, pero solamente entre 800 y 850 °C aparece la superficie brillante y el
plomo empieza a volatilizarse. Esta temperatura se denomina temperatura
minima de copelacion o temperatura critica, la cual aumenta con presencia

de impurezas metalicas. (Misari, 1993).

Cuando en el interior de la mufla se observe un color rojo, indica que la
temperatura es necesaria para comenzar esta operacion, y en estas
condiciones es colocado el botén de plomo auro-argentifero, el cual se llama
asi porque contiene todo el oro y la plata existentes en la cantidad de
muestras tomada. Cuando se ha fundido y se observa su superficie brillante,
se entre abre la puerta y se deja que se efectua el proceso de copelacion. El
mayor y mas efectivo control de la temperatura es la observacion de los
cristales de litargirio el cual es mondxido de plomo, que se depositan en los
bordes de la copela a una temperatura de 800°C mas o menos, es decir, a la

temperatura critica de copelacion.

Algunas impurezas como cobre, hierro, cadmio, etcétera, son
eliminadas totalmente por absorcién de la copela, siempre que se encuentren
en cantidades que no impidan la realizacion del proceso de copelacion. En
cambio otras, como el bismuto, arsénico, zinc, etc. se eliminan en parte por

absorcion de la copela y en parte por volatilizacion al estado de 6xido. Segun
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las impurezas metalicas varian algunas propiedades reconocidas de
inmediato, como son: dureza, maleabilidad, etc. Al ubicar el boton de plomo a

fin de eliminar la escoria adherida, se puede observar:

Botén quebradizo: indica que contiene zinc, arsénico, antimonio, azufre,
PbO (por fusion a baja temperatura). O bien que contiene mas del 30 % de

oro o plata.

Botdn duro: indica que contiene cobre, en cantidad apreciable, hierro,

etc.

Cuando se acerca el final de la copelacién se forman irisaciones sobre
la superficie del boton, que van desapareciendo, poco a poco y que se deben
a capas tenues de 6xido de plomo que recubren el botén de plata y oro.
Llegan un momento en que estas desaparecen y unos instantes después se
desprende un destello llamado relampago y sigue brillando con viveza, esto
indica que la operacion ha terminado y que se encuentra con un botoncito

que solamente contiene oro y plata. (Misari, 1993).

2.11.3 Ataque quimico en las muestras

Es el proceso de limpieza de superficies, en la mayoria de los casos,
metal, por abrasion de capas de oxido superficiales o capa pasiva. El ataque
quimico se hace por inmersion en soluciones acidas o alcalinas, o por medio
de tratamientos con un gas de proceso adecuado. En un laboratorio de
analisis de muestras de minerales, para determinar el contenido de oro, se

lleva a cabo dos métodos de ataque quimico
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e Proceso de particion

Es la rotura o desprendimiento de la plata del oro, esto se hace por
medio de acido nitrico concentrado y diluido, el oro precipita como un
compuesto poco soluble. Este precipitado se lava para quitar las impurezas,
se transforma en un producto de composicion conocida mediante el
tratamiento térmico adecuado, y por ultimo se pesa para un acabado por
gravimetria para tenores altos. El resultado es expresado en g de oro/ton de

muestra de mineral.

e Proceso de digestion

Es el proceso que consiste en usar agua regia que disuelve el oro y
hace decantar la plata, y asi tener una disolucion de estos metales nobles y

tener un acabado por absorcion atdbmica para tenores bajos.

2.11.4 Gravimetria

Es la parte de la quimica analitica que estudia aquellos procedimientos
analiticos basados en mediciones de peso. En el método gravimétrico de
precipitacion, el precipitado obtenido se pesa en una balanza de precision,
después de un lavado y un tratamiento térmico adecuado. Se basa en la
relacion del peso del precipitado, de composicion conocida, con la cantidad

del constituyente de interés en la muestra analizada. (Riafo, 2007).

Idealmente, un agente precipitante gravimétrico debe reaccionar
especificamente, o al menos, selectivamente, con el analito (especie quimica

cuya presencia 0 concentracion se desea conocer) para dar un precipitado
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cristalino facilmente filtrable y lavable, de solubilidad baja, que no reaccione

con los componentes atmosféricos y que tenga una composicion conocida.

Entre los factores que favorecen la formacién de precipitados cristalinos
debe destacar: el empleo de disoluciones diluidas, la adicidon lenta y con
agitacion constante del reactivo precipitante, la precipitaciéon en caliente y el
ajuste del pH del medio de precipitacion cuando la solubilidad del precipitado
depende de éste. Sin embargo, en las condiciones normales de laboratorio,
en lugar de los precipitados cristalinos muchas veces se forman sélidos
coloidales, que no se pueden utilizar para el analisis gravimétrico porque sus

particulas son demasiado pequefas para filtrarlas facilmente.

Después de la filtracion, el precipitado se lava, preferentemente con una
disolucién que contenga un electrolito, que se elimine facilmente al calentar
el precipitado, y se calienta hasta peso constante. Algunos precipitados
deben calcinarse para descomponer el sélido y formar un compuesto de
composicién conocida, que sera la especie pesada. La temperatura elegida

en cada caso depende del precipitado formado. (Sierra, 2007).

La preparacion de la muestra muchas veces no requiere tratamiento,
pero cuando la muestra es sodlida hay que disolverla (por via seca o
hameda). El reactivo debe anadirse lentamente, siempre se aflade un exceso

de éste, y asi se disminuye la solubilidad por la presencia de ion comun.

e Lavado

Es el paso donde se eliminan el resto de las impurezas. Es la fase mas

delicada de la gravimetria. El liquido o solucién de lavado no ha de ser volatil,
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que no aumente la superficie del precipitado y que no transforme al
precipitado en coloide. Son disoluciones de lavado no volatiles: el agua,
disolventes organicos, acidos y sales anionicas y amoniaco como unico alcali
utilizable. Son disoluciones que no aumentan la superficie del precipitado: el
agua, disolventes organicos (acetona, metanol, alcoholes de alto peso
molecular). El liquido de lavado ha de dividirse en numero de porciones lo
mas grande posible para eliminar las impurezas. La eficacia del lavado se
puede comprobar quimicamente ya que en las gravimetrias siempre se usa

un exceso de agente precipitante. (Bermejo, Colon y Jaramillo, 2003).

El dore de plata y oro se coloca en unos crisoles de porcelana de 25 ml,
se le agrega acido nitrico al 20 %, y se calienta. En esta etapa ocurre la

siguiente reaccion:

Ag s) T Au Ok 2HNO3 n— AgNO3 + Au o+ H,O o T NO, (@) (EC. 223)

e Balanza micro analitica marca Sartorius

Este equipo, posee platillo de pesada, protector contra corrientes de
aire interno, anillo apantallador, placa apantalladora, nivel de burbuja, pata
regulacion, tapa protector contra corrientes de aire, interfaz de
comunicacion, interfaz de impresora, tecla de tara, tecla abrir protector en
sentido contrario agujas reloj, teclado decimal, ajustes previo, tecla On/Off,
tecla de conmutar para entrada de letra, tecla abrir protector en sentido
agujas de reloj, teclas de funcién, lectura, dispositivo para la fijacién de un
seguro antirrobo. La balanza se compone de célula de pesada, unidad de
indicacion y manejo. Ademas de la alimentacion de tension de red o

funcionamiento por baterias, la balanza dispone de interfaz para la conexion
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de dispositivos adicionales, como por ejemplo: impresora, ordenador,
interruptor universal, etc. Este equipo se puede apreciar en el anexo A, figura
A.11.

2.11.5 Absorcion atomica

Es un método para la deteccion y la determinacién de elementos
quimicos, particularmente de elementos metalicos. Los compuestos para su
examen, se tienen que romper en los atomos que los constituyen. Ello se
realiza por pulverizacion en una llama a alta temperatura. Un rayo luminoso
de cierta longitud de onda, producida por un tipo especial de lampara, se
dirige a lo largo del eje longitudinal de una llama plana y hacia un
espectrofotometro. Simultaneamente, la solucién de la muestra es aspirada
hacia el interior de la llama. Antes de la muestra entrar en la llama, la
solucion es dispersada formando una niebla de gotitas muy finas, que se
evaporan en la llama dando inicialmente la sal seca y luego el vapor de la
sal, la cual se disocia, por lo menos en parte, en atomos del elemento que se
desea determinar. (Walton, 2005).

En un atomizador de llama, la disolucidon de la muestra es nebulizada
mediante un flujo de gas oxidante, mezclado con el gas combustible donde
se produce la atomizacidén. Una serie de procesos encadenados tiene lugar
en la llama. El primero es desolvatacién, que es aquel proceso en el que se
evapora el disolvente hasta producir un aerosol molecular sélido finamente
dividido. Luego la disociacion de la mayoria de estas moléculas produce un
gas atomico. La mayoria de los atomos asi formados de ionizan originando
cationes y electrones. Una fraccion de las moléculas, atomos e iones también
se excitan por el calor de la llama, produciéndose asi espectros de emision

moleculares, atdbmicos e idnicos.
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e Fuentes de radiacion

Los métodos analiticos basados en la absorcion atdomica son
potencialmente muy especificos, ya que la linea de absorcion atomica es
considerablemente estrecha (de 0,002 a 0,005 nm) y la energia de transicion
electrénica es Unica para cada elemento. Para que exista una relacion lineal
entre la sefal analitica (absorbancia) y la concentracion, es necesario que la
anchura de banda de la fuente sea estrecha respecto a la anchura de un pico
de absorcion. Sin embargo, incluso los monocromadores de buena calidad
tienen anchura de banda efectiva, que es significativamente mayor que la
anchura de las lineas de absorcion atdmica. En consecuencia, al hacer
medidas de absorbancia atomica utilizando un espectrofotometro normal
equipado con una fuente de radiacion continua, inevitablemente se obtienen

curvas de calibrado no lineales.

2.12 Técnicas analiticas de absorcion atomica

Desafortunadamente, muchos materiales de interés, tales como, suelos,
tejidos, animales, plantas, derivados del petréleo y minerales, no son
directamente soluble en los disolventes habituales, y con frecuencia
requieren de un tratamiento previo laborioso para obtener una disolucién del
analito adecuada para la atomizacion. De hecho las etapas de
descomposicidn y disolucion a menudo consumen mas tiempo e introducen

mas errores que la propia medida espectroscdpica.
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2.12.1 Calibracion de los métodos instrumentales

e Curvas de calibrado

En cuanto la absorcion atémica, Skoog, Holler, y Nieman, (2001), dicen
que la absorbancia debe ser directamente proporcional a la concentracion,
por lo cual deberia cumplirse la ley de Beer. Sin embargo, se encuentran
frecuentemente desviaciones en la linealidad. Por consiguiente, se deberia
preparar periédicamente una curva de calibrado que cubra el intervalo de
concentraciones correspondiente a la muestra. Ademas, en la atomizacién y
en la medida de la absorbancia, existen un gran numero de variables
incontrolables que justifican la medida de una disolucion patron, cada vez
que se realiza un analisis (incluso mejor si se utilizan dos patrones cubriendo
un intervalo de concentraciones que englobe a la concentracion del analito).
Cualquier desviacion del patron respecto a la curva de calibrado original

puede utilizarse para corregir el resultado analitico.

e Meétodo del patrén interno

Es una sustancia que se afiade a una serie de muestras, blancos y
patrones de calibrado en una cantidad fijja. También puede ser un
componente mayoritario de las muestras y los patrones, pero que esta una
concentracion dentro del rango de los valores que se obtienen, en este caso
el calibrado es una representacion grafica del cociente entre la sefal del
analito y la sefal del patrén interno en funcion de la concentracion de analito
de los patrones. Si se elige y se usa adecuadamente un patrén interno, se

puede compensar algunos errores aleatorios o sistematicos.
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e Meétodo de duplicados

Para compensar los errores que se producen en la preparacion de las
muestras, se realizan duplicados de muestras cada cierta cantidad de
muestras, estos se afaden a la serie de muestra en distintos pasos de
preparacion mecanica, y cada uno tiene un objetivo en especifico. El llamado
duplicado de pulpa (DP) es adicionado por el pulverizador y es el doble de
una de las muestras pulverizadas, tiene como objetivo evaluar la técnica del
pulverizador; el duplicado de cuarteo (DC) lo adiciona el cuarteador y es
tomar aproximadamente la misma cantidad dos veces de una misma muestra
cuarteada, tiene como objetivo evaluar la técnica del cuarteador. Ambos DP
y DC, de acuerdo a su muestra correspondiente, deben dar valores
parecidos con un 10 % de desviacién para DP y un 15 % de desviacion para
DC.

Al inicio de cada serie se coloca un blanco (COURSE BLANK), es un
material estéril, mayormente cuarzo, posee todos los demas componentes,
menos el analito, y se adiciona para verificar que no estén contaminado el
equipo. También se adiciona un blanco de fundente (BLANK BLANK) a la
serie de muestras, que es un material compuesto por todos los materiales
que se adicionas para fundiciéon, menos la muestra de estudios, a través de

esto se verifica que el horno de fundicion no esté contaminado.

En general
- Analisis en duplicado para verificar la precision
- Analisis de muestras estandares para verificar la exactitud.

- Analisis de blancos de reactivos para monitorear la contaminacion.
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2.13 Caracteristicas de funcionamiento de los instrumentos
2.13.1 Precision

Describe la reproductibilidad de los resultados; es decir, la concordancia
entre los valores numéricos, de dos o mas medidas replicadas o medidas
que se han realizado exactamente de la misma forma. En general, la
precision de un método analitico se obtiene facilmente mediante la simple
repeticion de la medida. Habitualmente se utilizan tres términos para describir

la precision de un conjunto de datos de replicados que incluye:
e Desviacién estandar

La desviaciéon estandar para una muestra de datos de tamano limitado
es una medida de dispersion alternativa, expresada en las mismas unidades

de los datos de la muestra. (Skoog y colaboradores, 2001)

Viene dada por la ecuacion:

o [ (xi-x)
o N-1 (Ec. 2.24)

Donde:

S: desviacion estandar

X;. valor de cada una de las muestras

N: cantidad de muestras

Y: media de la muestra
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Es la media o promedio de un conjunto de finito de datos, esta definida

por:

o X

i=1

Donde:
X;: valor de cada una de las muestras

N: cantidad de muestras

e Varianza

(Ec. 2.25)

Proporciona medida estadisticamente significativa, de la precision de

los datos de una muestra, es el cuadrado de la desviacién estandar (S?),

posee las unidades de los datos, pero al cuadrado. (Skoog et al. 2001).

g3 (=X

4 N-1

Donde:
S?: varianza
X;. valor de cada una de las muestras

N: cantidad de muestras

(Ec. 2.26)
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e Graficos de control

Una gréfica de control consiste en una linea central, un par de limites
de control, uno de ellos colocado por encima de la linea central y otro por
debajo, y en unos valores caracteristicos registrados en la grafica que
representa el estado del proceso. Si todos los valores ocurren dentro de los
limites de control, sin ninguna tendencia especial, se dice que el proceso
esta en estado controlado, sin embargo, si ocurren por fuera de los limites de
control 0 muestran una forma peculiar, se dice que el proceso esta fuera de
control. (Kume, 1987).

2.14 Ley mineria

Es una medida que describe el grado de concentracion de recursos
naturales valiosos, disponibles en una mena (minerales del que se puede
extraer un elemento). Se utiliza para determinar la viabilidad econdmica de
una operacion de explotacion minera: el costo de extraer recursos naturales
desde su yacimiento se relaciona directamente con su concentracion. Por
ello el costo de extraccién debe ser menor que el valor comercial del material
que es extraido para que la operacion sea econdmicamente factible. Las
leyes de oro se expresan siempre en gramos por tonelada

Para las gemas, conocidas como metales preciosos, se expresan
generalmente en una cantidad de material por tonelada de mena, mientras
que para otros metales y los minerales industriales se expresan como
porcentaje. Para efectos del laboratorio y con acabado por gravimetria se

aplica la siguiente ecuacion de la ley del oro:
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Ley de oro = (peso botén oro x 1000) (Ec. 2.27)

Peso tierra

Peso tierra es aquella muestra sin fundir.

Para acabado por absorcion atdmica, se aplica la siguiente ecuacion de

la ley del oro:

(Ec. 2.28) Ley de oro = (lectura x 10)

Peso tierra

2.15 Manual de procedimientos

Un manual es una recopilacion en forma de texto, que recoge
minuciosa y detalladamente las instrucciones que se deben seguir para
realizar una determinada actividad, de una manera sencilla, para que sea
facil de entender, y permita al lector, desarrollar correctamente la actividad
propuesta. Los procesos y los procedimientos, conforman uno de los
elementos principales del sistema de control interno; por lo cual, deben ser
plasmados en manuales practicos que sirvan como mecanismo de consulta
permanente, por parte de todos los trabajadores de la empresa,

permitiéndoles un mayor desarrollo en la busqueda del calidad.
2.15.1 Estructura de un manual
e Objetivos

Es el fin o meta que se pretende alcanzar con la utilizacion del

procedimiento, y/o la necesidad que mejorara con la utilizacién del mismo;
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expresandolo en forma resumida y concreta, en lenguaje sencillo y preciso.
Haciendo que la actividad sea mas rapida y sin complicaciones, mejorando la

productividad de la organizacion.

e Alcance

Indica el ambito de aplicacion, desde el inicio hasta la finalizacién de un
proceso. Indica el area, departamento, grupo o personal al que se aplica el

procedimiento.

e Referencia

Se utiliza para indicar otro u otros documentos vinculados, ya sean
procedimientos, normas y otros documentos a los cuales debe remitirse el
lector para complementar la comprension del procedimiento; pueden

contener elementos regulatorios.

¢ Unidades responsables
Se indican los cargos o unidades administrativas que intervienen en el
procedimiento y/o que son fundamentales para que el procedimiento se
cumpla exitosamente, formalizando las responsabilidades del mismo en el

cumplimiento de las diferentes fases del proceso.

e Normas generales

Son cdédigos normativos que ordenan el cumplimiento de disposiciones

de diversas materias y grados de complejidad en una organizacion.
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Describen las regulaciones, restricciones y lineamientos técnicos, legales y
administrativos que regulan el cumplimiento del procedimiento. Deben
escribirse siguiendo un orden logico y secuencial. Deben redactarse en

forma presente imperativo e impersonal.

e Descripciones de actividades

Describe los pasos a seguir para efectuar las acciones, en una
secuencia logica, interrelacionando las unidades con las actividades que
cumplen.

Para ello, se consideran los siguientes criterios:

- La redaccion debe ser fluida, con lenguaje sencillo, directo y
comprensible, evitando ambiguedades.

- En cada paso se indica al responsable directo de la accién o actividad
descrita, cumpliendo con la forma dada a continuacion:

- Especificar en los pasos o acciones, cuando se requiera, la

vinculacion con otros procedimientos, formatos u otros documentos.

e Otras actividades

Este punto se utiliza para definir cualquier otra actividad que

complementan el procedimiento.

e Documentos de entrada

Describe los documentos necesarios para iniciar las actividades.
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e Documentos de salida

Describe los documentos resultantes de las actividades.

e Glosario

Describe las palabras que son necesarias para la comprension total del

procedimiento.

e Anexo

En esta seccion se incluyen formatos, instructivos, tablas, graficos u

otros que soporten o complementen la informacion dada en el procedimiento.

¢ Firmas de aprobacion

Todo procedimiento debe llevar firmas de revisidén y aprobacién en sus

paginas.



CAPITULO 3
DESARROLLO DEL TRABAJO

Con la finalidad de lograr un trabajo mas eficiente en el laboratorio
quimico industrial La Emilia, se realizaron una serie de pruebas a los
procesos de preparacion y analisis de muestras de minerales, para asi
garantizar a las diferentes minas que envian sus muestras a analizar al
laboratorio, una mayor credibilidad en los resultados. La metodologia
aplicada, se baso en el analisis de funcionamiento de los distintos equipos
que operan en estas areas, como también el disefio de un manual de
procedimientos, que incluye cada etapa del proceso. A continuacidon se
detallan las etapas de procedimientos, utilizadas en cada objetivo planteado

en este trabajo.

3.1 Reproduccion de un procedimiento experimental para la preparacion

y analisis de muestras que recibe el laboratorio

Para el desarrollo de esta etapa, se realizd una recopilacion general de
todos los procedimientos, formatos e instrucciones que se ejecutan en el
laboratorio quimico industrial La Emilia. También se buscd informacion
aplicada a un laboratorio de minerales, en diferentes bibliografias. A
continuacion se describe cada procedimiento experimental, empleado en el
estudio de las condiciones de operacion, de los diferentes equipos que

operan en las areas de preparacion y analisis de muestras.
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3.1.1 Procedimiento en la etapa de secado

a. Utilizar una muestra de tamano de particula menor que 75 pm,
procedente de una preparacion diaria de la produccion del laboratorio.

b. Mezclar completamente la muestra y pesar 10 g.

c. Pesar un numero determinado de muestra, para realizar el analisis por
duplicado.

d. Colocar todas las bandejas con muestra en el horno de secado en
diferentes niveles, en donde son sometidas a secado con aire caliente
para remover el contenido de humedad superficial.

e. Extraer y pesar una bandeja cada media hora, donde ésta debe ser
desechada al terminar el proceso de pesaje.

f. Calcular el contenido de humedad total de las muestras en base seca,

a través de la ecuacion 2.6.

Las muestras que no cumplieron con el tamano de particula expresado,

deben pasarse por el tamiz Mesh N° 200.

Las bandejas con las muestras de minerales, una vez tomadas del
horno de secado, deben ser pesadas rapidamente para evitar la reabsorcion
de humedad.

Debido a que no se conoce la masa del sélido totalmente seco, se
aplicé el método de la estufa, calculando la humedad inicial, a continuacion
se describe el método.

Método de la estufa

a. Tomar de la misma muestra ensayada, la cantidad de 1
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b. Someter la muestra al proceso de secado con temperatura y tiempo
controlado, en un horno de menor capacidad.

c. Luego del tiempo transcurrido, extraer la bandeja del horno utilizado y
luego pesarla.

d. El valor de masa obtenida es introducida en la ecuacion 2.6, como
masa de solido totalmente seco (mSts), luego se despeja la humedad
inicial (Xi) de dicha ecuacion, utilizando la cantidad de 1 g como masa

de solido humedo (mSh).

Una vez obtenido el valor de humedad inicial (Xi) a través del método
de la estufa, se procede a calcular el valor general de la masa del sdlido
totalmente seco (mSts), con la misma ecuacion 2.6, pero introduciendo como

valor de masa de sélido humedo la cantidad de 10 g.

3.1.2 Procedimiento de la etapa de trituracion

e Procedimiento de analisis |

a. Tomar una porcién de 2500 g de muestras rechazo, del material que
fue triturado en la trituradora de mandibula secundaria, procedente de
una preparacién diaria de la produccién del laboratorio.

b. Someter el producto de trituracion a secado, para eliminar la humedad
superficial.

c. Pesar 200 g del material seco.

d. Someter el material seco a un proceso manual de tamizado,
vaciandose el contenido del platillo sobre un tamiz Mesh N° 10.

e. Mover el material con una brocha hasta que se observe que no paso

mas contenido de la muestra a través de la malla.



55

f. Pesar el material que quedo retenido en la malla N°10, luego pesar el
material que quedo en el fondo.

g. Proceder de la misma manera para nueve porciones mas de
muestras.

h. Calcular el porcentaje de material pasante por la malla numero 10, de

la siguiente manera:

MXJ.OO
Pi (Ec. 3.1)

% PMallal0 =

Donde:
% PMalla 10: porcentaje de material pasante por la malla 10 (%)
Pi: peso de la muestra inicial (g)

Pret: peso retenido (g)

i. Calcular el porcentaje de material retenido con la siguiente ecuacion:

Pret 100
Ptotal (Ec. 3.2)

0% Ret =

Donde:
%Ret: porcentaje de material retenido
Pret: peso del material retenido (Q)

Ptotal: peso toral de la muestra tamizada (g)
j- Registrar el peso en la hoja de trabajo.
Segun lo establecido por el laboratorio, la muestra de minerales, a la

salida de la trituradora de mandibula secundaria, debe tener un tamano de

particula menor a 2 mm, con un 80 % pasante por el tamiz de Mesh N° 10.
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Procedimiento de analisis Il

Tomar una porcion de 500 g, del material que llega al laboratorio.
Pasar el material en la trituradora de mandibula secundaria.

Pesar el material que quedo en la bandeja a la salida de la trituradora.
Repetir este procedimiento para dos porciones mas de muestras, una
de 1000 g y la otra de 1500 g.

Obtener el valor promedio de las pérdidas del material por

acumulacion, a través de la siguiente ecuacion:

Pérdidas = Mentr — Msal (Ec. 3.3)
Donde:
Mentr: masa de entrada (g)

Msal: masa de salida (g)

3.1.3 Procedimiento de la etapa de cuarteo

a.

b.

C.

Procedimiento de analisis

Tomar 10 porciones de 1000 g cada una aproximadamente, de las
muestra denominadas rechazo, del material que fue triturado en la
trituradora de mandibula secundaria, procedente de una preparacion
diaria de la produccion del laboratorio.

Someter el producto de trituracién a secado, para eliminar la humedad
superficial.

Someter el material seco a un proceso manual de tamizado, donde se
utilizé un tamiz de Mesh N° 10, para obtener asi un tamafo exacto de

particula de material a utilizar.
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d. Identificar los lados del cuarteador, como lado A y el otro como lado B.

e. ldentificar las gavetas correspondientes a cada lado, gaveta A y
gaveta B.

f. Pesar 800 g de cada porcidén de muestra que fue sometida al proceso
manual de tamizado.

g. Pasar cada porcion de muestra de 800 g por el cuarteador.

h. Pesar el material retenido en cada gaveta del cuarteador.

i. Registrar los pesos en la hoja de trabajo.

j. Repetir el procedimiento para cada una de las 10 porciones.

3.1.4 Procedimiento de la etapa de pulverizacion

e Procedimiento de analisis |

a. Tomar 10 porciones de 25 g cada una, de las muestra denominadas
pulpa, del material que fue pulverizado en el pulverizador de anillo,
procedente de una preparacion diaria de la produccion del laboratorio.

b. Someter el producto de pulverizacion a secado, para eliminar la
humedad superficial.

c. Tarar la balanza, colocar el platillo de pesaje y tarar nuevamente.

d. Tomar 10 porciones de 20 g cada una, del material que fue seco.

e. Someter el material seco a un proceso manual de tamizado, vaciando
el contenido del platillo sobre el tamiz de Mesh N° 200.

f. Mover el material con una brocha hasta que se observe que no pase
mas contenido de la muestra a través del tamiz.

g. Pesar el material que quedo retenido en la Mesh N° 200, luego pesar
el material que quedo en el fondo.

h. Proceder de la misma manera con todas las demas porciones de 20 g

de muestra.
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Calcular el porcentaje de material pasante por la malla numero 200
con la ecuacion 3.1.

Registrar el peso en la hoja de trabajo.

Segun lo establecido por el laboratorio, la muestra de minerales a la

salida del pulverizador, debe tener un tamafo de particula menor a 0,075

mm, con un 93 % pasante por el tamiz de Mesh N° 200

Procedimiento de analisis Il

A través de este procedimiento se obtuvo el tiempo promedio de

aplicacion, en la etapa de pulverizacion.

a.

= ® a0

Q@

Tomar 1500 g de las muestras de desecho, del material que fue
triturado, procedente de una preparacion diaria de la produccion del
laboratorio.

Someter el producto de trituracién a secado, para eliminar la humedad
superficial.

Tarar la balanza, colocar el platillo de pesaje y tarar nuevamente.
Pesar 6 porciones de 200 g cada una, del material seco.

Colocar la muestra en el pulverizador de anillo y pulverizar por 30 s.
Tomar el 10 % (20 g) de la muestra pulverizada.

Someter el material pulverizado a un proceso manual de tamizado,
vaciando el contenido del platillo sobre el tamiz de Mesh N° 200.
Mover el material con una brocha hasta que se observe que no pase
mas contenido de la muestra a través de la malla.

Pesar el material que quedo retenido en el tamiz y luego pesar el

material que quedd en el fondo.
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j. Realizar cinco corridas adicionales, manteniéndose todos los
parametros iguales, menos el tiempo de tamizado que va variando
cada 30 s.
k. Registrar el peso en la hoja de trabajo.
3.1.5 Procedimiento de la etapa de ataque quimico
e Procedimiento de analisis
Debido a que es importante mantener el control térmico de la plancha
utilizada en esta area de ataque quimico, ésta se sometid a una prueba de

ebullicion de agua.

a. Preparar cinco beakers con 10 ml de agua destilada.

o

Colocar las muestras en diferentes posiciones en la superficie de la
plancha.

Tomar el tiempo que dura el agua en hervir para cada beaker.
Registrar el tiempo en la hoja de trabajo.

Repetir el procedimiento dos veces mas.

= ® a0

Calcular el promedio de tiempo de ebullicion del agua en cada

posicion.

3.1.6 Procedimiento de la etapa de pesaje final

e Procedimiento de analisis

La balanza utilizada en esta etapa, es la ultramicrobalanza premiun de

Sartorius, de 0,001 de precision. Debido a que los datos arrojados por ella
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son los resultados que emite el laboratorio diariamente, se debe mantener un
control especifico de calibracion de la misma, por lo que se realiza la
siguiente prueba de calibracion:
a. En la mencionada balanza, pesar veinte veces cada una de las pesas
patrones de 5, 10, 20 y 100 mg.
b. Registrar el peso en la hoja de trabajo.
c. Calcular la desviacién estandar (S), para los datos obtenidos de cada
una de las pesas patrones, con la ecuacion 2.24.
d. Comprobar la calibracion de la balanza, comparando los valores de la
media obtenidos, con los valores de pesas patrones de referencia,

estudiando que tanto se desvian estos valores.

3.1.7 Procedimiento de la etapa de absorcién atémica

Este método de espectrometria, es el mas ampliamente utilizado en la
determinacién de elementos en muestras analiticas. Segun Skoog 2001, dice
que la absorcion atdmica deberia cumplir la ley de Beer, donde la
absorbancia debe ser directamente proporcional a la concentracién. El
equipo de absorcién atdmica posee internamente en su sistema, curvas de
calibrado preparadas que cubren el intervalo de concentraciones
correspondientes a las muestras analizadas, utilizando disoluciones patrones
cada vez que se realiza un analisis, estas disoluciones cubren un intervalo
que engloba a las concentraciones del analito. Por consiguiente se evaluaron

estas curvas de calibrado de la siguiente manera:

e Procedimiento de analisis
a. Tomar del sistema interno del equipo de absorcion atdomica, los

valores de absorbancia para las concentraciones patrones, 2, 6 y 12
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ppm Yy realizar la curva de calibrado de concentraciones medias
(absorbancia en funcién de la concentracion), luego tomar los valores
de absorbancia para las concentraciones patrones, 10, 20 y 50 ppm y
realizar la curva de calibrado de concentraciones altas.

b. Tomar los valores de concentracion y absorbancia, correspondiente a
una corrida diaria de lectura, valores entre los rangos de la curvas de
calibrado medias y altas y luego introducirlos en las curvas de

calibrado ya realizadas.

3.2 Estudio de las condiciones de operacion de los equipos utilizados
en el proceso de preparacion de muestras: secado, trituracion, cuarteo,

pulverizacién y pesaje

Unas de las maneras de garantizar los resultados del contenido de oro
en una muestra de minerales, es asegurar que los diferentes equipos
utiizados en la sala de preparacion, cumplen con las especificaciones
requeridas de disefo. Para ello se procedid a realizar un estudio de las
condiciones de operacion de los equipos utilizados en el proceso de
preparacion de muestras de minerales que contienen oro, bajo un control

estadistico.

3.2.1 Evaluacion del horno de secado Quincy

Para este equipo se procedié a la construcciéon de la curva de secado,

donde se muestra la variacién de la humedad con respecto al tiempo.

Se tomd6 una muestra de mineral perteneciente a una rutina diaria de
trabajo, ésta se redujo hasta un tamafio de tamiz Mesh N° 200 (0,075 mm),

se pesaron varias porciones de muestras de 10 g cada una y se colocaron en
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unas bandejas previamente pesadas. Debido a que el horno no posee una
balanza interna, se precedid a utilizar una cantidad de quince bandejas
aproximadamente para el estudio. Cada 30 min se extraia una bandeja del
horno de secado, se tomaba su peso y luego se desechaba; asi se precedid
hasta obtener un peso constante de muestra. Se obtuvo un tiempo de
secado de 4 horas, todos los valores para el calculo del contenido de
humedad en muestras de minerales, se encuentran reportados en la tabla
3.1.

Tabla 3.1 Valores para la determinacion del contenido de humedad en

muestras de minerales

Tledn;po Peso de Peso a la salida del horno

Secado bandeja (g) Sélido n_1és Sélido menos bandeja (mSh)
(h) bandeja (9)
0,0 2,50 12,50 10,00
0,5 2,50 12,33 9,83
1,0 2,50 12,29 9,79
1,5 2,50 12,28 9,78
2,0 2,50 12,27 9,77
2,5 2,50 12,26 9,76
3,0 2,50 12,25 9,75
3,5 2,50 12,24 9,74
4,0 2,50 12,22 9,72

Para el calculo del sélido totalmente seco de la muestra de minerales
utilizadas, fue necesario conocer el valor de la humedad inicial del sélido a
secar, por lo que se aplicé el método de la estufa. Se procedié de la siguiente

manera:
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Se tomd 1 gramo de la muestra original de analisis, se llevé a un horno
de menor capacidad, a tiempo y temperatura controlados, de 3 h'y 115 °C
respectivamente, luego se obtuvo el valor de 0,98 g como sélido totalmente
seco (mSts), luego con este dato y 1 gramo de sdélido humedo (mSh), se

procedio a calcular el valor de la humedad inicial, utilizando la ecuacién 2.6.

wi—msh . L0 ;40300

-~ mSts = 0,97 g agua/g Sts

Se despejo de la ecuacion 2.6, la masa del sdélido totalmente seco

(mSts), procediendo de la siguiente manera:

i MSh o gy mSh (20,00)

- mSts (Xi+1) = (0,0309+1) = g 70 g

Una vez conocido el valor del solido totalmente seco y utilizando la
ecuacion 2.6, se calculd los valores de humedad en base seca,
correspondiente a cada hora de trabajo, se procedi6é de la siguiente manera

para el primer valor de sélido humedo (mSh) de la tabla 3.1.

msts = (970) - 0,0309 g agua/ g Ss

Este procedimiento se repite para los demas valores de la tabla 3.1 y

los resultados se muestran en la tabla 3.11.
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Se tomo el ultimo valor de Xi de la tabla 3.11, como valor de humedad
de equilibrio y usando la ecuacion 2.9, se calcularon los valores de humedad

libre para cada hora de trabajo:

X =Xt=X*=0,0309 — 0,0021) g agua/g Sts = 0,0288 g agualg Ss

Se repitid el procedimiento para cada valor y los resultados son
mostrados en la tabla 3.11. También a través de estos valores de humedad

libre se procedid a calcular lo Ax y At de la siguiente manera:

Ax =(0,0113 - 0,0288) g agua/gSs = - 0,0175 g agua/gSs
At=(0,5-0,00h=0,5h

Este procedimiento se repite para los demas valores de la tabla 3.11 y

los resultados se muestran en la tabla 3.12.

Las bandejas utilizadas para el proceso de secado tienen 0,093 m de
didmetro, con este valor y la ecuacion del area para una circunferencia, se
procedi6 a determinar el area de secado utilizada por las muestras de

minerales:

Diametro? (0,093m)?*

Ac=rx TT. =0,006792m?
4 = 4

Seguidamente se calculé la velocidad de secado para cada uno de los

valores de la tabla 3.11, utilizando la ecuacion 2.10.



65

Ls dX 970 (-0,0175)
A dt = 0,006792° 05

50,0523 g agua evaporada/ h.m?

Estos calculos de velocidad de secado, se repiten para cada muestra
de mineral y los resultados se encuentran reportados en la tabla 3.12. Luego
se construyeron las curvas de secado y de velocidad de secado en funcion

de humedad libre, las cuales se encuentran en el capitulo 4.
3.2.2 Evaluacion de la trituradora de mandibula secundaria

Siguiendo el procedimiento experimental establecido en la seccion
3.1.2, se realizaron pruebas de tamizado al material saliente de este equipo,
para verificar la eficiencia del mismo y asegurar que estaba cumpliendo con

las especificaciones establecidas por el laboratorio.

Cada porcion se hizo pasar por el tamiz de Mesh N°10, se peso el
material que quedod retenido en la malla, luego se tomo el peso del material

retenido en el fondo y los resultados se muestran en la tabla 3.2.

Tabla 3.2 Peso del material reducido por la trituradora de mandibula

secundaria, retenido en el tamiz de Mesh N°10 y en el fondo

N° Peso Retenido en Retenido
de corrida muestra (g) Mesh N° 10 (g) fondo (g)

1 200,40 101,14 98,39

2 200,20 80,53 119,28
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Tabla 3.2 Peso del material reducido por la trituradora de mandibula
secundaria, retenido en el tamiz de Mesh N°10 y en el fondo

(continuacién)

N° Peso Retenido en Retenido
de corrida muestra (g) Mesh N° 10 (g) fondo (g)
3 200,40 35,06 164,91
4 200,20 57,51 141,98
5 200,00 59,60 138,40
6 200,30 83,02 116,84
7 200,20 77,39 122,30
8 200,10 75,34 124,42
9 200,00 77,09 122,57
10 200,20 85,62 114,18

Con estos valores de la tabla 3.2, se procedid a calcular el porcentaje
de material pasante por la malla numero 10 con la ecuacion 3.1, de la

siguiente manera:

i — 200,40-10114
(Pi If’ret) " ( )

X100 = 49,53%
Pi - 200,40

%PMallal0 =

Estos calculos se repitieron para cada muestra de mineral pasadas por

el proceso de trituracién y los resultados son reportados en la tabla 3.13.

Seguidamente se calcul6 el porcentaje de material retenido en la malla,
utilizando los mismos datos de la tabla 3.2 y la ecuacion 3.2, de la siguiente

manera:
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%Ret = "€ 100 101149 1100 50,47%
Ptotal - 200,409

A cada corrida de muestra de mineral se le aplico el mismo
procedimiento para calcular el porcentaje de material retenido y los

resultados se encuentran reportados en la tabla 3.14.

Luego se procedid a calcular las pérdidas por acumulacion de las
trituradoras de mandibula secundaria, empleando muestras de 500, 1000 y
1500 g. Estas fueron colocadas en la trituradora, luego se peso el material a
la salida de este equipo y los valores se encuentran reportados en la tabla
3.3.

Tabla 3.3 Datos para determinar las pérdidas por acumulacion de la

trituradora de mandibula secundaria

Peso Peso

muestra (g) | fondo (g)
500,00 493,20
1000,00 990,70
1500,00 1497,50

A partir de estos valores y utilizando la ecuacion 3.3, se calculo el
promedio de las pérdidas por acumulacion en las trituradoras de la siguiente

manera:

Pérdidas = Mentr — Msal = (500,00 — 493,20)g=6,80g
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Los resultados se encuentran reportados en la tabla 3.15 para las

diferentes muestras.

3.2.3 Evaluacion del cuarteador Jones

Para la evaluacion del cuarteador, primeramente se identificaron sus
lados y las bandejas correspondientes. Luego se tomaron diez porciones de
1000 g cada una, de muestras de rechazo proveniente de la preparacion
diaria del laboratorio y se sometieron a secado. Seguidamente se les realizo
un analisis de tamizado utilizando un tamiz N° 10, para obtener un tamafio

especifico de particula pasante por la tolva del cuarteador.

Luego se procedi6 a pesar 800 g de cada porcion de muestra,
posteriormente se pasd una sola vez cada porcién por el cuarteador y
finalmente se pes6 el material retenido en cada bandeja previamente

identificada. Estos valores se encuentran reportados en la tabla 3.4.

Tabla 3.4 Valores de material retenido en cada lado del cuarteador

N° Peso Retenido
de corrida | muestra (g) lado A (g) lado B (g)

1 800,00 395,50 401,60
2 800,00 418,10 378,10
3 800,00 414,90 383,60
4 800,10 437,80 359,80
5 800,00 398,50 399,40
6 800,10 400,40 394,80
7 800,00 403,40 392,30
8 800,00 406,30 392,10
9 800,00 439,00 357,40
10 800,10 433,90 362,30
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Utilizando los valores de la tabla 3.4, se calculdé la varianza y la

desviacion estandar para cada lado del cuarteador de la siguiente manera:

Para el lado A

Se calculd la media de los datos obtenidos en el material, utilizando la
ecuacion 2.25:

X = (395,50 + 418,10 + 414,90 + 437,80 + 398,50 + 400,40 + 403,40 + 406,30 + 439,00 + 433,90)
10

X =414,78 g

Se calculé la varianza, utilizando la ecuacion 2.26 y los resultados de
tabla 3.16:

_ 2
~ N_1 =282,01079g

Se calculd la desviacion estandar utilizando la ecuacion 2.24

_ RN(Xi-X) 2538006
S = gl\l—l _ “/T — 16,7932

Para el lado B

Se calculé la media de los datos obtenidos en el material utilizando la
ecuacion 2.25:
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B (401,60 + 378,10 + 383,60 + 359,80 + 399,40 + 394,80 + 392,30 + 392,10 + 357,40 + 362,30)
10

X
X=382,14¢

Se calcul6 la varianza, también utilizando los resultados expresados en

la tabla 3.16 y la ecuacion 2.26, de la siguiente manera:

g2 i (Xi—X)  (2562,524)

_ 2
N1 _ =284,7249¢g

Se calculd la desviacion estandar con la ecuacion 2.24 y los datos de la

tabla 3.16, de la siguiente manera:

_ X=X 256252
S= leN_l T 1687380

Se calcul6é el promedio de la desviacion estandar de cada lado del

cuarteador Jones:

16,7932 +16,8738

g ; )_ 16,8335

Los resultados se encuentran reportados en la tabla 3.17, luego se
obtuvo el grafico de desviacion de cada lado del cuarteador, el cual esta

reportado en el capitulo 4.
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3.2.4 Evaluacion del pulverizador de anillo

e Analisis |

Siguiendo el procedimiento experimental establecido en la seccion
3.1.4, se realizaron pruebas de tamizado al material saliente de este equipo,
para verificar la eficiencia del mismo y asegurar que estaba cumpliendo con

las especificaciones establecidas por el laboratorio.

Cada porcién se hizo pasar por el tamiz de Mesh N°200, se peso el
material que quedod retenido en la malla, luego se tomoé el peso del material

que quedo en el fondo, estos resultados se muestran en la tabla 3.5.

Tabla 3.5 Peso del material reducido por la pulverizadora de anillo,

retenido en el tamiz de Mesh N° 200 y en el fondo

N° Peso Retenido en Retenido
de corrida | muestra (g) | Mesh N° 200 (g) | fondo (g)

1 20,01 6,41 13,60

2 20,01 2,68 17,18

3 20,00 1,93 17,83

4 20,00 4,05 15,90

5 20,00 1,98 17,71

6 20,01 1,32 18,47

7 20,01 1,43 18,36

8 20,00 1,86 17,81

9 20,00 217 17,59

10 20,01 1,34 18,28
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Se procedié a determinar el porcentaje de material pasante por la malla
numero 200 con la ecuaciéon 3.1, utilizando los datos de la tabla 3.5, de la

siguiente manera para la corrida numero uno:

(Pi - F_’fet) 100 (20.01-6:41) ;5 67,97%

0 =
YoPMalla200 o _ 2001

Estos calculos se repiten para cada muestra de mineral y los resultados
se encuentran reportados en la tabla 3.18. También con los datos de esta

tabla, se construy6 un grafico de control, el cual se muestra en el capitulo 4.

Seguidamente se calcul6 el porcentaje de material retenido en la malla,
utilizando los mismos datos de la tabla 3.5 y la ecuacion 3.2, de la siguiente

manera, para la corrida nimero uno:

%Ret = "€ 1100 64199 x100 = 32.03%

Ptotal - 20,01

Se aplico el procedimiento para las diferentes corridas y los resultados

se muestran en la tabla 3.19.
e Analisis Il

Segun lo establecido por el laboratorio quimico industrial La Emilia, las
muestras de minerales deben ser pulverizadas en un tiempo especifico, de
un maximo de 1 min para muestras denominadas zaprolita (arcilla) y de 2

min para muestras tipo roca.
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A través de este procedimiento de analisis, se obtuvo el tiempo

promedio en la etapa de pulverizacion.

Se tomaron 1500 g de material de desecho, proveniente de un proceso

diario de preparacion y se sometioé al proceso de secado, luego se pesaron

seis porciones de 200 g cada uno del material seco, seguidamente se tomo

una porcion y se sometié a pulverizado por un tiempo de 30 s, luego al

finalizar el pulverizado, se tomaron 20 g de la muestra, posteriormente se

sometioé a un proceso manual de tamizado.

Al finalizar el proceso de tamizado, se pesé el material retenido en el

tamiz y el material que quedo en el fondo. Se repitid el procedimiento,

incrementando el tiempo en 30 s para cada muestra y los resultados se

muestran en la tabla 3.6

Tabla 3.6 Tiempos de pulverizaciéon para distintas corridas

N° Tiempo Peso Retenido en | Retenido

Mesh N° 200 fondo
de corrida | de pulverizado (min) | muestra (g) (9) (9)

1 0:30 20,01 4,06 15,51

2 1:00 20,01 2,12 17,48

3 1:30 20,01 0,24 19,48

4 2:00 20,01 0,14 19,65

5 2:30 20,00 0,09 19,75

6 3:00 20,01 0,04 19,75

Se procedié a determinar el porcentaje de material pasante por la malla

numero 200 con la ecuaciéon 3.1 y utilizando los datos de la tabla 3.6, para
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diferentes tiempos de pulverizado, de la siguiente manera para la corrida

ndmero uno:

i— 20,01-4,06
(Pi I_Dret) 100 ( )

X x100 =79,71%
Pi = 20,01

%PMalla200 =

Los resultados son expresados en la tabla 3.20. También con los datos
de esta tabla, se construyd un grafico de porcentaje de malla 200 en funcion

del tiempo, el cual se muestra en el capitulo 4.

3.3 Estudio de las condiciones de operacidn de los equipos utilizados

en el proceso de analisis de muestras: gravimetria y absorcién atémica
3.3.1 Evaluacion del proceso de ensayo al fuego

El proceso de ensayo al fuego se cumple en dos etapas, como principal
esta el proceso de fundicion de muestras y el proceso de copelacion. En el
laboratorio quimico industrial La Emilia, se aplica este método de ensayo al
fuego, el cual incluye un horno de fundicibn con fuente de energia,

combustible y tres hornos para copelar, con fuente de energia, eléctrica.

Al horno de fundicion no se le aplicd ninguna evaluacion estadistica, ni
un efectivo balance de energia, debido a que, este equipo posee muchas
pérdidas no controladas al ambiente. Sélo se puede mencionar de este
proceso, que el horno estd operando en condiciones controladas de
manipulacion, se enciende primeramente con una llama suave, aumentado
después poco a poco su fuerza. Este horno se conoce también como horno

de crisoles, el cual requiere de una inspecciéon diaria de sus paredes
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internas, manejo adecuado de la temperatura de operacion, como la revision
de los crisoles que se utilizan. Si no hay un control adecuado de estos
parametros, se generarian pérdidas, como roturas del crisol, derrame de

muestras dentro del horno, entre otras.

Este horno posee los utensilios adecuados para completar el proceso
de fundicion, también se le realizan mantenimientos preventivos, y el

operador esta capacitado para manejar este equipo.

Para el proceso de copelacion, se utilizan estufas metalicas, con
calentamiento a través de resistencias térmicas, introducidas en las paredes
de los hornos, que estdn compuestas por ladrillos refractarios. Con el paso
del tiempo, es necesario cambiar las resistencias, ya que el proceso que
ocurre dentro de estos hornos, producen plomo, lo cual hace deteriorar las

resistencias a altas temperaturas de operacion.

3.3.2 Evaluacion de la plancha del area de ataque quimico

La plancha se someti6 a una prueba de ebullicibn de agua, para
comprobar que su superficie se encontrara calentdndose de una forma
uniforme. La prueba y comprobacién es importante ya que en esta etapa de
ataque quimico, las muestras son preparadas para su lectura o pesaje final.

La evaluacion se realizo de la siguiente manera.

Se prepararon cinco beakers con 10 ml de agua destilada, luego se
colocaron en diferentes posiciones en la superficie de la plancha, se tomé el
tiempo que dura el agua de cada beaker en hervir. Los valores obtenidos se

encuentran reportados en la tabla 3.7.
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Tabla 3.7 Tiempos que tarda en ebullir el agua, en cada punto de la

superficie plancha

Numero Puntos en la plancha
Punto 1 Punto 2 Punto 3 Punto 4 Punto 5
de corridas

(min) (min) (min) (min) (min)
1 3,10 3,02 2,45 2,45 2,13
2 2,40 2,39 2,31 2,39 2,25
3 243 2,50 2,35 2,59 2,09
> 7,93 7,91 7,11 7,43 6,47

Con los datos mostrados en la tabla 3.7, y utilizando la ecuaciéon 2.25,
se obtuvieron los tiempos promedios de cada punto, en la plancha de ataque

quimico. Se procedié de la siguiente manera:

Para el punto 1:

. Nox
X :ZW'_ 7’393=2,64min

=1

De la misma manera se procedid para cada punto en la superficie la

plancha, mostrandose los resultados en la tabla 3.21.

3.3.3 Evaluacion de la microbalanza (pesaje final)

La evaluacién de la balanza se realizé mediante una calibracién, para
ello se realizaron diariamente, 20 mediciones de cada pesa patrén (5, 10, 20
y 50 mg), calculandose la varianza y la desviacion estandar del trabajo de

este equipo. Los valores obtenidos se encuentran reflejados en la tabla 3.8.
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Tabla 3.8 Valores de las masas de pesas patrones para determinarse la

varianza y la desviaciéon estandar de la microbalanza

N °

Corrida | M=5mg | M=10 mg | M=20 mg | M=50 mg
1 4,9981 10,1471 19,9690 | 50,1203
2 4,9951 10,1466 | 19,9685 | 50,1201
3 4,9979 10,1469 | 19,9690 | 50,1201
4 4,9958 10,1455 | 20,0234 | 50,1248
5 4,9951 10,1469 | 20,0015 | 50,1200
6 4,9964 10,1465 | 20,0265 | 50,1181
7 4,9980 10,1472 | 20,0107 | 50,1203
8 4,9963 10,1473 | 20,0256 | 50,1238
9 4,9954 10,1463 | 20,0246 | 50,1200
10 4,9949 10,1465 | 20,0247 | 50,1224
11 4,9950 10,1470 | 20,0229 | 50,1184
12 4,9953 10,1470 | 20,0240 | 50,1174
13 4,9938 10,1458 | 20,0234 | 50,1201
14 4,9958 10,1468 | 20,0251 50,1204
15 4,9961 10,1463 | 20,0247 | 50,1217
16 4,9963 10,1473 | 20,0236 | 50,1214
17 4,9954 10,1456 | 20,0231 50,1180
18 4,9951 10,1466 | 20,0267 | 50,1242
19 4,9963 10,1463 | 20,0243 | 50,1202
20 4,9943 10,1455 | 20,0236 | 50,1240
> 99,9164 | 202,9310 | 400,2849 | 1002,4157
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A continuacion se procedié a calcular la media de las muestras,

utilizando los valores expresados en la tabla 3.8 y la ecuacién 2.25.

Para pesa patréon de 5 mg

Z’“:ﬁ 99,9164
N _

=4,9958
20

i=1

Una vez obtenido este valor se procedi6 a calcular los valores de (Xi -

XYy (Xi- Y)Z, para cada numero de corrida, de los valores mostrados en la

tabla 3.8, de la siguiente manera:

(Xi- X )= (4,9981 — 4,9958) = 0,0023

(Xi- X )?=(0,0023)* = 52,90 x 107

Se realizd6 el mismo procedimiento para las demas corridas. Los

resultados se encuentran reportados en las tablas 3.22, también alli se refleja

la sumatoria de (Xi- X )y (Xi- X )2

Utilizando los datos de la tabla 3.22, se procedio6 a calcular la varianza y
desviacién estandar para la misma pesa patron de 5 mg, de la siguiente

manera:
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=6,70526

M (25480.10°)
l

19

i X 25480.10° 5480 10°

i=1

=0,0002589

Se realizé el mismo procedimiento para las demas pesas patrones. Los

resultados de (Xi - ) y (Xi - ) para la pesa patrén 10 mg, se encuentran
en la tabla 3.22 y para las pesas patrones de 20 y de 50 mg, se encuentran
en la tabla 3.223. Luego con los resultados de sumatoria expresados en
estas tablas, se procedié a determinar la varianza y desviacion estandar de

estas pesas patrones, mostrandose los valores en la tabla 3.24.

3.3.4 Evaluacion del equipo de absorcién atémica (lectura final)

La evaluacion de este equipo se realiz6 tomando los valores de
concentraciones patrones junto a su absorbancia, para realizar la curva
correspondiente que se utiliz6 como base, para observar que tanto se
desvian las demas lecturas comprendidas en este rango de valores.
Seguidamente se tomaron los valores de concentracién y absorbancia,
correspondiente a una corrida diaria de lectura, valores entre los rangos de
las curvas de calibrado, altas y medias. En la tabla 3.9 y 3.10 se muestran los

resultados.
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Tabla 3.9 Valores de concentraciéon y absorbancia para ser introducidos

en la curva de calibracion media, del equipo de absorcion atédmica

Muestra | Concentracién (mg/L) | Absorbancia
1 0,47 0,01
2 0,67 0,02
3 0,56 0,02
4 15,42 0,46
5 1,25 0,04
6 2,03 0,06
7 3,42 0,11
8 14,92 0,44
9 3,08 0,10

10 1,10 0,03

Tabla 3.10 Valores de concentracion y absorbancia para ser

introducidos en la curva de calibracién alta, del equipo de absorcion

atomica
Concentracién
Muestra (mg/L) Absorbancia
1 30,78 0,3016
2 38,40 0,3814
3 45,38 0,4565
4 54,15 0,5589
5 28,72 0,5589
6 22,035 0,1780
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Con los valores mostrados en el apéndice B, en las tablas B.13, se
procedié a graficar la curva de calibracion media y con los valores de la tabla
3.9 se procedio a verificar si los valores de absorbancia son proporcionales a
los valores de concentracién, tal como lo expresa la ley de Beer. Las graficas

producidas se encuentran expresadas en el capitulo 4.

3.4 Analisis estadistico de la eficiencia de los procesos de preparacion

y analisis

El estudio estadistico se realizd con la finalidad de comprobar la
existencia o no de diferencias significativas en los resultados de medicion

provenientes de ambos procesos.

3.4.1 Area de preparacién mecanica

En esta area se verifico la precision que se aplica en el laboratorio en la
preparacion de las muestras de minerales. Los datos obtenidos de estos

ensayos son empleados para determinar el error consistente en cada etapa.

e Trituracion

Segun lo establecido por el laboratorio y expuesto anteriormente, el
material a la salida del triturador de mandibula debe ser menor a 2 mm, con
un 80% pasante del mineral molido a través del tamiz de tamafio
correspondiente. Esta etapa es fundamental para obtener un correcto
pulverizado de las muestras y a su vez contribuir con la vida util de los

equipos de pulverizacion. Por lo que se evalu6é esta area realizando un
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grafico de control correspondiente al equipo bajo estudio, el cual se

encuentra en el capitulo 4.

También se calculé la media del porcentaje de malla numero 10, para el
producto de trituracion, utilizando los datos de la tabla 3.25 y la ecuacion

2.25, de la siguiente manera:

% = ZN: Xi 634,22

N =63,42%
i=1 N 1 °

Una vez obtenido este valor se procedioé a calcular los valores de (Xi -

X))y (Xi- Y)z, para cada numero de corrida, de los valores mostrados en la

tabla 3.25, de la siguiente manera:

(Xi- X )= (49,53 — 63,42) = -13,89

(Xi- X )?=(-13,89)? = 192,9060

Se realizd6 el mismo procedimiento para las demas corridas. Los

resultados se encuentran reportados en las tablas 3.25, también alli se refleja

la sumatoria de (Xi- X )y (Xi- X )

Utilizando los datos de la tabla 3.25, se procedié a calcular la varianza y
desviacion estandar del proceso de trituracién, utilizando las ecuaciones 2.24

y 2.26, de la siguiente manera:

2N L = 83,2638
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_ RN(Xi-X) 7493741
S = ;N_l _ /T=9,1249

Los resultados para el proceso de trituracion, se encuentran reportados
en la tabla 3.26.

e Cuarteo

Para este equipo se realizd la evaluacion estadistica, ya expresada en

la seccién 3.2.3.
e Pulverizacion

Segun lo establecido por el laboratorio y expuesto anteriormente, el
material a la salida de las pulverizadoras debe ser de un tamaro de particula
menor a 0,075 mm, con un 93% de material pasante por su tamiz
correspondiente. Este tamano de particulas para analisis del mineral se
obtiene en las pulverizadoras de anillos. También es importante mencionar
que este tamano de particula debe cumplirse ya que facilitaria un mejor
proceso de fundicion, donde los fundentes utilizados abarcarian mayor area
de contacto con el material, por lo tanto se evalué esta area realizando el
grafico de control correspondiente al equipo bajo estudio, el cual se

encuentra expresado en el capitulo 4.

También se calculé la media del porcentaje de malla numero 200, para
el producto de pulverizacion, utilizando los datos de la tabla 3.27 y la

ecuacion 2.25, de la siguiente manera:
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N Xi
X = ZW 871418_87,42%
1=

Una vez obtenido este valor se procedi6 a calcular los valores de (Xi -

X))y (Xi- Y)Z, para cada numero de corrida, de los valores mostrados en la

tabla 3.27, de la siguiente manera:

(Xi- X )= (67,97 — 87,42) = -19,45

(Xi- X )?=(-19,45)? = 378,4575

Se realizd6 el mismo procedimiento para las demas corridas. Los

resultados se encuentran reportados en las tablas 3.27, también alli se refleja

la sumatoria de (Xi- X )y (Xi- X )%
Utilizando los datos de la tabla 3.27, se procedié a calcular la varianza y

desviacion estandar del proceso de pulverizacion, utilizando las ecuaciones

2.24 y 2.26, de la siguiente manera:

N (Xi— X )
5t 3 =X fso.4030
i=1 =

N (Xi— X
S — le( ll\l_l) ] /567,;1038:7,9401

= 63,0449
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Los resultados para el proceso de pulverizacion, se encuentran

reportados en la tabla 3.28.

3.4.2 Area de analisis quimico

El procedimiento de analisis quimico representa una seccion destinada
a la captacién de los valores analiticos, la cual determina si los resultados
arrojados por el procedimiento son técnicamente validos. Para establecer
cualquier diferencia, el laboratorio quimico industrial La Emilia, estudia la
aceptacién de los valores analiticos, utilizando como base materiales sélidos,

de referencia certificados, identificados con las siguientes siglas:

- SQ28) con concentracion de 30,14 ppm

- OXES56) con concentracion de 0,611 ppm
- OXP50s con concentracion de 14,89 ppm
- DV01) con concentracion de 1,276

- OXP48s) con concentracion de 3,55 ppm

- SI25() con concentracion de 1,801 ppm

También este laboratorio aplica los siguientes controles internos, cuarzo
blanco sin el analito, (COURSE BLANK), duplicado de pulverizado (DP),
duplicado de cuarteo (DC) y duplicado de alguna muestra tomada al azar.
Estos controles fueron introducidos dentro de cada lote de muestras
analizadas por el laboratorio, ellos permitieron comprobar la valides de los

resultados.
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3.5 Disefio de un manual de procedimientos, para un mejor

funcionamiento del laboratorio quimico industrial

A fin de lograr un mejor funcionamiento en el laboratorio, y una futura
acreditacion, se planteé como objetivo el disefio de un manual de
procedimientos, que es la documentacion del sistema de calidad, la cual es
una actividad fundamental a realizar y que abarca de una forma organizada,

todos los procedimientos empleados en el laboratorio.

Para la realizacién del manual, se revisaron todos los procedimientos
existentes en el laboratorio, y se adecuaron cada uno de ellos a lo que
realmente se esta llevando a cabo en el laboratorio. La redaccion del manual
se realizé con la ayuda del departamento de planificacion de la empresa,
usando términos lo suficientemente claros y sencillos. EI manual de

procedimientos se encuentra en el apéndice C.

3.6 tablas de resultados

Tabla 3.11 Valores de humedad en base seca, obtenidos durante el

secado de muestras de minerales

N° | Tiempo Xi XL
(h) (g agualg Ss) (g agual/g Ss)

1 0,0 0,0309 0,0288
2 0,5 0,0134 0,0113
3 1,0 0,0093 0,0072
4 1,5 0,0082 0,0061
5 2,0 0,0072 0,0051
6 2,5 0,0062 0,0041
7 3,0 0,0052 0,0031
8 3,5 0,0041 0,0020
9 4,0 0,0021 0,0000




Tabla 3.12 Valores de velocidad de secado

N (g agua evaporada/
AX At AX/At h.m?)
-0,0175 0,5 -0,0351 50,0523
-0,0041 0,5 -0,0082 11,7770
-0,0010 0,5 -0,0021 2,9443
-0,0010 0,5 -0,0021 2,9443
-0,0010 0,5 -0,0021 2,9443
-0,0010 0,5 -0,0021 2,9443
-0,0010 0,5 -0,0021 2,9443
-0,0021 0,5 -0,0041 5,8885
0,0000 0,5 0,0001 -0,1089
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Tabla 3.13 Porcentaje de material que paso a través de malla numero

10, para muestras de minerales

N° de
corrida

% Malla N° 10

1

49,53

59,78

82,50

71,27

70,20

58,55

61,34

62,35

OO NOO O~ WIN

61,46

—_
o

57,23
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Tabla 3.14 Valores de los porcentaje de material retenido en la malla

numero 10

N° % Material
de corrida retenido en la malla

1 50,47
40,22
17,50
28,73
29,80
41,45
38,66
37,65
38,55
42,77

OO NS WIN

RN
o

Tabla 3.15 Valores de las pérdidas por acumulacion en la trituradora de

mandibula secundaria

N° Pérdida por
de
corrida | acumulacién (g)
1 6,80
2 9,30
3 2,50
Promedio 6,20




Tabla 3.16 Valores de (Xi-y), (Xi-f)2 y la sumatoria de estos,
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usados para calcular la varianza y desviacion estandar, correspondiente

a cada lado del cuarteador Jones

N° Lado A Lado B
de
cuarteo | (Xi-X)| (Xi-X)2 |(Xi-X)| (Xi-X)?
1 19,28 | 371,7184 | 19,46 | 378,6916
2 332 | 11,0224 | 4,04 | 16,3216
3 0,12 0,0144 1,46 | 2,1316
4 23,02 | 529,9204 | 22,34 | 499,0756
5 16,28 | 265,0384 | 17,26 | 297,9076
6 14,38 | 206,7844 | 12,66 | 160,2756
7 11,38 | 129,5044 | 10,16 | 103,2256
8 848 | 71,9104 | 9,96 | 99,2016
9 2422 | 586,6084 | 24,74 | 612,0676
10 1912 | 3655744 | -19,84 | 393,6256
5 2538,096 2562,524

Tabla 3.17 Valores de la media, desviacion estandar y de la varianza

para cada lado del cuarteador Jones

Lados del cuarteador X S S?
A 414,78 | 16,7932 | 282,0107
B 382,14 | 16,8738 | 284,7249
S 16,8335
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Tabla 3.18 Porcentaje de material que paso a través de la malla numero

200, para muestras de minerales

N° % Malla N° 200
de corrida
1 67,97
2 86,61
3 90,35
4 79,75
5 90,10
6 93,40
7 92,85
8 90,70
9 89,15
10 93,30

Tabla 3.19 Valores de los porcentaje de material retenido en la malla
numero 200

N° % Material
de corrida retenido en la malla

1 32,03
13,39
9,65
20,25
9,90
6,60
7,15
9,30
10,85
6,70

OO N~ |WIN

RN
o
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Tabla 3.20 Porcentaje de material que paso a través de la malla numero

200, para diferentes tiempos de pulverizacion en muestras de minerales

N° Tiempo | % Malla
de corrida | (min) N° 200

1 0:30 79,71

2 1:00 89,41

3 1:30 98,80

4 2:00 99,30

5 2:30 99,55

6 3:00 99,80

Tabla 3.21 Valores de los tiempos promedios de cada punto en la

plancha

Puntosen | Punto1 | Punto2 | Punto | Punto4 | Punto 5
la plancha (min) (min) 3 (min) (min) (min)

X 2,64 2,64 2,37 2,48 2,16

Tabla 3.22 Valores de (Xi-Y), (Xi-y)2 y la sumatoria de estos, para
pesas patrones de 5y 10 mg, usados para calcular la varianza y

desviacion estandar, correspondiente a la microbalanza

Pesas patrén M =5mg M =10 mg
X 4,9958 10,1466
N°Corrida | (Xi-X) |(Xi-X)2 (107) | (Xi-X) | (Xi-X )2 (107)
1 0,0023 52,90 0,0005 2,50
2 -0,0007 4,90 0,0000 0,00
3 0,0021 44,10 0,0003 0,90
4 0,0000 0,00 -0,0011 12,10




Tabla 3.22 Valores de (Xi-y), (Xi-y)2 y la sumatoria de estos, para

pesas patrones de 5y 10 mg, usados para calcular la varianza y
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desviacion estandar, correspondiente a la microbalanza (continuacion)

Pesas patrén M=5mg M=10 mg
X 4,9958 10,1466
N°Corrida | (Xi-X) |(Xi-X)2 (107) | (Xi-X) | (Xi-X)2 (107)

5 -0,0007 4,90 0,0003 0,90

6 0,0006 3,60 -0,0001 0,10

7 0,0022 48,40 0,0006 3,60

8 0,0005 2,50 0,0007 4,90

9 -0,0004 1,60 -0,0003 0,90

10 -0,0009 8,10 -0,0001 0,10

11 -0,0008 6,40 0,0004 1,60

12 -0,0005 2,50 0,0004 1,60

13 -0,0020 4,00 -0,0008 6,40

14 0,0000 0,00 0,0002 4,00
15 0,0003 0,90 -0,0003 0,90

16 0,0005 2,50 0,0007 4,90

17 -0,0004 1,60 -0,0010 10,00
18 -0,0007 4,90 0,0000 0,00

19 0,0005 2,50 -0,0003 0,90
20 -0,0015 22,50 -0,0011 12,10

S 2,5480. 10° 6,480. 10°




Tabla 3.23 Valores de (Xi-y), (Xi-y)2 y la sumatoria de estos, para

pesas patrones de 20 y 50 mg usados para calcular la varianza y

desviacion estandar, correspondiente a la microbalanza
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Pesas patrén M =20 mg M =50 mg
X 20.0142 50.1208
N°Corrida | (Xi-X) |(Xi-X)2 (10%) | (Xi-X) | (Xi-X )2 (107)

1 -0,0452 204,30 -0,0005 2,50
2 -0,0457 208,80 -0,0007 4,90
3 -0,0452 204,30 -0,0007 4,90
4 0,0092 8,50 0,0040 160,00
5 -0,0127 16,10 -0,0008 6,40
6 0,0123 15,10 -0,0027 72,90
7 -0,0035 1,20 -0,0005 2,50
8 0,0114 13,00 0,0030 90,00
9 0,0104 10,80 -0,0008 6,40
10 0,0105 11,00 0,0016 25,60
11 0,0087 7,60 -0,0024 57,60
12 0,0098 9,60 -0,0034 115,60
13 0,0092 8,50 -0,0007 4,90
14 0,0109 11,90 -0,0004 1,60
15 0,0105 11,00 0,0009 8,10
16 0,0094 8,80 0,0006 3,60
17 0,0089 7,90 -0,0028 78,40
18 0,0125 15,60 0,0034 115,60
19 0,0101 10,20 -0,0006 3,60
20 0,0094 8,84 0,0032 102,40
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Tabla 3.24 Valores de varianza y desviacidon estandar correspondiente a

cada pesa patrén utilizada en el analisis de la microbalanza

Pesas patrén X T(Xi-X)2 | ¥ (Xi-X )2N -1 = 82 (10) S
M=5mg | 4.9958 | 1.274E-06 6,70526 0.0002589
M=10mg | 10.1466 | 3.240E-07 1,70526 0.0001306
M=20mg | 20.0142 | 3.970E-04 2089,47 0.0045711
M=50mg | 50.1208 | 4.338E-06 22,8316 0.0004778

Tabla 3.25 Valores de (Xi-y), (Xi-y)2 y la sumatoria de estos, usados

para calcular la varianza y desviacién estandar, correspondiente al

proceso de trituracion

N ° de corrida | % Malla N° 10 (Xi-X ) (Xi- X )2
1 49,53 13,89 | 192,9060
2 59,78 3,64 13,2844
3 82,50 19,08 | 364,2368
4 71,27 7,85 61,6810
5 70,20 6,78 45,9684
6 58,55 4,87 23,6958
7 61,34 -2,08 43112
8 62,35 1,07 11474
9 61,46 1,97 3,8612
10 57,23 6,19 38,2818
3 634,22 749,3741
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Tabla 3.26 Valores de promedio, varianza y desviacion estandar,

correspondiente al proceso de trituraciéon

X 5 (Xi- X )2 T(Xi-X)2IN-1=S2 | 8
63,42 749,3741305 83,2638 9,1249

Tabla 3.27 Valores de (Xi-y), (Xi-y)2 y la sumatoria de estos, usados
para calcular la varianza y desviacién estandar, correspondiente al

proceso de pulverizacion

N ° de corrida | % Malla N°® 200 (Xi-X) (Xi- X )2
1 67,97 19,45 | 378,4575
2 86,61 0,81 0,6615
3 90,35 2,93 8,5849
4 79,75 7,67 58,8289
5 90,10 2,68 71824
6 93,40 5,08 35,7999
7 92,85 543 29,5237
8 90,70 3,28 10,7584
9 89,15 1,73 2,9929
10 93,30 5,88 34,6138
3 874,18 567,4038
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Tabla 3.28 Valores de promedio, varianza y desviaciéon estandar,

correspondiente al proceso de pulverizaciéon

X

5 (Xi- X )2

T(Xi- X )2/N - 1 = S?

87,42

567,4037818

63,0449

7,9401




CAPITULO 4
DISCUSION DE RESULTADOS, CONCLUSIONES Y
RECOMENDACIONES

Completados todos los procedimientos experimentales, recoleccidén de
datos y los calculos correspondientes, en el laboratorio quimico industrial La
Emilia, precisos para evaluar los procesos de preparacién y analisis de
muestras; se procedio a la discusion de resultados de las etapas planteadas

previamente, como se expone a continuacion:

4.1 Reproduccion de un procedimiento experimental para la preparaciéon

y analisis de muestras que recibe el laboratorio

Con la finalidad de realizar un trabajo ordenado en el laboratorio
quimico industrial La Emilia, asegurando las porciones necesarias de
muestra de minerales a utilizar, realizando un manejo adecuado de los
equipos utilizados en el laboratorio, asi como la disposicion del tiempo de
trabajo, se realizd un procedimiento experimental para la efectiva evaluacion
del proceso de preparacién y analisis, que se utiliza en la determinacion de la
cantidad de oro, contenido en las diferentes muestras de minerales que
maneja el laboratorio. Con este procedimiento también se obtuvo un efectivo

cumplimiento de las demas etapas del presente trabajo.

En la reproduccion del procedimiento experimental, se realizd en
primera instancia una recopilacion de los datos de funcionamiento de los
diferentes equipos, que forman parte del sistema de preparacion y analisis de

muestras en el laboratorio, obteniendo los datos de disefio de cada equipo
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principal que se utilizan en estas areas. Estos datos se muestran en el
apéndice B, en las tablas del B.1 a la B.12, mostrando las caracteristicas de
operacion de cada equipo, datos bibliograficos, control de funcionamiento y
condiciones ambientales. Conociendo los datos de funcionamiento de cada
equipo, se puede saber a que recurrir en caso de alguna variacion de datos

de disefio a datos experimentales.

Posteriormente se revisé cada procedimiento establecido en el
laboratorio, rutinas de trabajo del personal que alli opera, las
recomendaciones de seguridad como las actividades diarias de trabajo.
Luego se realizo el procedimiento experimental, el cual se muestra en la
figura 4.1, donde se observan todas las etapas empleadas en el proceso de

preparacion y analisis de muestras.

Con base al diagrama de flujo disponible, se procedié a realizar un
formato de trabajo; comenzando con la primera etapa que es la recepcion de
muestras (codificacion), a fin de obtener una mejor codificacion de los lotes
de muestras que llegan al laboratorio, donde se incluye la fecha de llegada,
la empresa minera que envia las muestras, cantidad de muestras, por quien

es recibida las muestras y la fecha de reporte de los resultados.
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Muestras de
minerales

Araton‘o

!JE Recepcion

de muestra

Gravimetria

Figura 4.1 Diagrama de bloque del laboratorio industrial La Emilia. El

Dorado.

Seguidamente después de la etapa de recepcion, se encuentra la etapa
de secado, donde se obtuvieron las curvas de secado en funcion del tiempo,
las cuales permitiran obtener el tiempo que tardan las muestras en secarse.
Luego se encuentran las etapas de trituracion, cuarteo, pulverizacion, pesaje,
fundicion, copelacién, ataque quimico, espectrometria y absorcidon atomica, a
las cuales también se les realizd6 su procedimiento experimental de
evaluacion. Obteniendo la media, varianza desviacion estandar de los
resultados emitidos por cada uno de los equipos pertenecientes a estas

etapas de preparacién y analisis de muestras.
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4.2 Estudio de las condiciones de operacion de los equipos utilizados
en el proceso de preparacion de muestras: secado, trituracion, cuarteo,

pulverizacién y pesaje

4.2.1 Evaluacion del horno de secado Quincy

En la figura 4.2 se puede observar la tendencia de la curva de secado
en funcion del tiempo, donde se aprecia que la humedad libre va
disminuyendo, siguiendo un comportamiento tipico de materiales solidos, se
distingue que la curva presenta una velocidad decreciente, este descenso se

relaciona con la pérdida significativa de humedad del sélido.

El mayor valor de humedad libre que se obtuvo fue de 0,0288 g agua/
gSs, la cual se encuentra por debajo de la humedad inicial del so6lido 0,0309
g agua/ gSs y por encima de la humedad de equilibrio 0,0021 g agua/ gSs, la
mayor pérdida de humedad esta antes de la primera hora de secado. Este
periodo de descenso es controlado por mecanismos internos de
transferencia de masa, donde la resistencia esta esencialmente en su
interior. Para estas muestras se obtuvo un tiempo de secado de cuatro
horas. Es importante mencionar que en la actualidad, en el laboratorio, el
tiempo de secado que duran las muestras en este horno, es de tres a cuatro
horas, dependiendo de la cantidad de humedad inicial con que lleguen las

muestras al laboratorio.

Geankoplis (1998), hace recomendaciones para predecir las pérdidas
de peso de humedad durante el proceso de secado, donde estas pérdidas
pueden determinarse a diferentes intervalos de tiempo y la operacion deben
realizarse sin interrupciones; pero el horno de secado utilizado en el

laboratorio quimico industrial La Emilia, no posee la condicion interna de
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pesaje, si no que se tuvo que realizar el proceso, abriendo la estufa cada 30

min para tomar las bandejas y luego pesarlas.

También, resulta interesante mencionar la importancia que tienen para
estos materiales un adecuado proceso de secado, ya que los posteriores
procesos de preparacion de muestras, requieren trabajar con materiales de

baja humedad, y asi mantener la vida util de los equipos.

En la figura 4.3, se observan los cambios de velocidad de secado en
funcion de la humedad libre, se muestra un comportamiento tipico de secado
de solidos. Para el periodo de ajuste, existe un pronunciado descenso de
velocidad de secado, con valores desde 11,78 g agua/ m?.h hasta un valor de
2,94 g agua/ m>h. Seguidamente hay un corto periodo de velocidad
constante, donde se llega a mas baja humedad, manteniendo una pendiente
cero, debido a que se redujo el tamafio del sdlido en el horno y se aumento

su area superficial.

Luego se presenta el periodo decreciente, es algo corto, lo que quiere
decir que ya no hay suficiente agua en la superficie de las muestras de
minerales y la velocidad de secado, disminuye con mayor rapidez, también
se observa un aumento en este periodo de descenso y luego una caida, esto
se debe a la heterogeneidad del material solido de los suelos y también a las

condiciones en que se realizé la prueba de secado.
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Humedad libre, X, (g agua/gSs)
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0.0300

0.0250
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0.0150
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Figura 4.2 Curva de humedad libre en funcién del tiempo de secado de

muestras de minerales

14
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Velocidad de secado, N (g agua/m®.h)

0.0000

0.0025 0.0050 0.0075

0.0100

Humedad libre. X_ (g agua/gSs)

0.0125

Figura 4.3 Curva de velocidad de secado de muestras de minerales en

funcion de la humedad libre
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4.2.2 Evaluacion de la trituradora de mandibula secundaria

Para este equipo se construy6é un grafico de control, mostrada en la
figura 4.4, con limite superior e inferior de trabajo, fijados por el laboratorio y
que dependen de la cantidad de material pasante por las mandibulas de la
trituradora. Este grafico servira para mantener el control de operacion en la

trituradora de mandibula secundaria.

110

105
Ls=100

100

95

S0

85
Li=80

Porcentaje de malla10

80

75

70

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
NuUumero de corridas

Figura 4.4 Grafico de control para la trituradora de mandibula

secundaria

En la figura 4.5, se muestra que existe muy poca tendencia de los
porcentajes de material pasante por la malla numero 10, por encima del
limite fijado (80 %), presentando la mayoria de puntos, fuera de este. Al
investigarse las razones porque los valores se encontraban fuera de los
limites, se encontré que el equipo se desajusta, debido a que las correas de
las mandibulas se abren, y hace que las muestras pasen de una forma muy

rapida por las mandibulas, durante el proceso de trituracién, reduciendo el
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tiempo de quiebre del material y teniendo un menor contacto entre las

particulas, obteniendo tamafios superiores de material triturado, con respecto

al requerido.

110
105
100
95
90
85
80
75
70
65
60
55
50

Porcentaje dematerial pasante por la
mallanumero 10

Ls=100

Li=80

4 5 6

Numero de corridas

10

Figura 4.5 Grafico de control de la trituradora de mandibula secundaria,

incluyendo los porcentajes de material pasante por la malla niumero 10

para una serie de corridas

A la trituradora de mandibula, también se le calcul6 el porcentaje de

material retenido en la malla, comprendiéndose este entre 17 y 60 %, estos

altos valores se deben a lo mencionado anteriormente, de que hay un

deterioro en el equipo y también del tiempo de uso que ya tiene la trituradora

de mandibula secundaria. Por otro lado, se sabe que todas las trituradoras

en su interior retienen una cantidad de material durante un proceso de

trituracion, por lo que se determiné la cantidad acumulada de material para

este tipo de equipo, obteniendo un valor de 6,20. Por lo tanto se le debe

sumar esta cantidad de material retenido a la cantidad de material a triturar.
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4.2.3 Evaluacion del cuarteador Jones

En la figura 4.6 se puede observar que las distribuciones de masa de un
lado del cuarteador con respecto al otro, son relativamente cercanas, eso
indica que el cuarteador esta operando en favorables condiciones, y los
valores de masa obtenidos para cada lado, se encuentran cercanos a la
mitad de la masa total utilizada, que para este caso fue de 800 g, pero las
diferencias se deben, a que la mayoria de muestras contienen diminutas
particulas de sdlidos, y estas se pierden con mas rapidez al ambiente. En las
corridas numero 9 y 10, se observa mas este fendmeno, donde los valores
de masa alli distribuidos para cada lado del cuarteador, se desvian mas, de
la media aritmética, siendo esta de 414,78 g para el lado A 'y 382,14 g para el
lado B.

También es importante mencionar que la principal funcidon de un
cuarteador es, homogenizar la muestra y dividirla en partes mas pequefas,
pero debido a la poca diferencia de la desviacidon estandar entre los lados,
16,7932 para el lado A y 16,8738 para el lado B, se puede decir que al
cuartear un material, se puede tomar cualquiera de las dos muestras
obtenidas durante un cuarteo sencillo, sea la del lado A o la del lado B, ya

gue no representa una incidencia significante en los resultados analiticos.
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Figura 4.6 Masas dividas por el cuarteador Jones, tanto para el lado A

como para el lado B

4.2.4 Evaluacion del pulverizador de anillo

Para este equipo se construyé un grafico de control, mostrada en la

figura 4.7, con limite superior e inferior de trabajo, fijados por el laboratorio.

Este grafico servira para mantener el control de operacion en el pulverizador

de anillo.
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Figura 4.7 Grafico de control para el pulverizador de anillo



107

En la figura 4.8 se puede observar que la tendencia de los valores del
porcentaje de material pasante por la malla numero 200, estan cercanos al
valor requerido por el laboratorio (93 %), esto puede ser ocasionado por la
calidad de los anillos con que opera el pulverizador, lo que indica que este
equipo, esta cumpliendo con los parametros de trabajo requeridos, solo que
se recomienda mejorar las condiciones de la trituradora para que el producto
que sale de ella, tenga un adecuado tamafio al momento de pasar a la etapa
de pulverizacion y se evite un desgaste del pulverizador. Otro célculo que se
realizo al pulverizador de anillo, fue el porcentaje de material retenido, ya que
este tipo de equipo, tiende a acumular material en su interior, en forma de
polvo. En los valores de porcentaje de material retenido, se puede observar

que se encuentran en rango aceptable de no mayor al 33 % del material.
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Figura 4.8 Grafico de control de la pulverizadora de anillo, incluyendo
los porcentajes de material pasante por la malla numero 200, para una

serie de corridas

En la figura 4.9 se observa que a medida que aumenta el tiempo de

pulverizado, aumenta el porcentaje de material pasante por la malla numero
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200, es decir un adecuado tiempo de pulverizacion, garantiza el tamafio de
particula requerido, pero es interesante mencionar que las muestras de
minerales son heterogéneas y no poseen las mismas caracteristicas en
distintos lugares que es realizado el muestreo, por ende, dependiendo del
tipo de muestra, se asigna un tiempo adecuado de pulverizacién. Otro factor
importante, es que la mayoria de los minerales en contacto con otros

minerales, por mucho tiempo, cambian sus propiedades.
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Figura 4.9 Porcentaje de material pasante por la malla numero 200, en

funcioén del tiempo

4.3 Estudio de las condiciones de operacion de los equipos utilizados

en el proceso de analisis de muestras, gravimetria y absorcion atomica

4.3.1 Evaluacion de la plancha del area de ataque quimico

El producto del proceso de copelacion, son botones solidos, los cuales

son pasados al area de ataque quimico, donde son preparados para la

lectura o pesaje final, dependiendo de esto, sea para gravimetria o absorcién
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atémica, se debe mantener un eficiente control de temperatura en las
planchas a utilizar en el area de ataque quimico. Los botones se preparan
con agua regia para diluir todo el botén o con acido nitrico, para disolver la

plata del botén e impurezas.

Debido a que las soluciones a utilizarse, actuan bajo un control térmico,
lo que indica que la superficie total de la plancha, donde ocurre el ataque,
debe tener una temperatura uniforme. El tiempo promedio que tardo el agua
en hervir, fue mas de dos minutos en cada punto de la plancha. Siendo muy
cercanos todos los tiempos promedios, comprobando que hay uniformidad

de calor en toda la superficie de la plancha.
4.3.2 Evaluacion de la microbalanza (pesaje final)

La microbalanza analitica, utilizada en la determinacion del peso de oro
contenido en las muestras de minerales, requiere un control permanente, ya
que existe una serie de factores que pueden desequilibrar el equipo, como
son la vibracion del suelo, condiciones no adecuadas del ambiente, mas de
un operador trabajando en el area, etc. Que deben estar en constante
revision a fin de que se garanticen los resultados analiticos arrojados por el

equipo.

Durante la evaluacidon de este equipo se realizaron pruebas de
varianza, para veinte corridas de peso que se ejecutaron a pesas patrones
conocidas (5, 10, 20 y 50 mg). Los resultados expresados en la tabla 3.23,
muestra los valores de varianza y desviacion estandar. Donde se observa
que para la pesa patron de 5 mg, la varianza fue de 6,70526 x 108 mgz, y el
valor de desviacion estandar fue 0,0002589 mg, este valor de desviacion

estandar significa que es una medida que posee ese valor, con respecto a la
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distancia del promedio usual de cualquier punto respecto a la media, que
para este caso de pesa patron 5 mg, la media fue de 4,9958 mg. También las
medias de cada pesa patron utilizada, dieron muy cercanas, con bajas
desviaciones estandares. Comprobando asi que la balanza se encuentra

calibrada, y esta arrojando valores confiables y veraces.

4.3.3 Evaluacion del equipo de absorcion atomica (lectura final)

En la figura 4.10, se puede observar que se cumple con la ley de Beer,
ya que la tendencia de la grafica es recta, mostrandose los valores de
concentracion y abrsorbancia (puntos rojos). La ley de Beer se cumple aun
mas para la curva media de calibrado, que es la mas utilizada en el
laboratorio, ya que en el equipo de absorcion atomica, se trabajan con
valores medios de concentracion, solo en casos especiales se trabaja con
valores altos. La figura 4.9, muestra que el equipo esta arrojando valores
veraces y confiables, pero en la curva de valores altos, figura 4.11, se
muestra lo contrario. Esto se debe a que, el equipo al trabajar con valores
altos, el mechero es modificado, y el bloqueo del nebulizador interno del

equipo, causa valores erraticos y no reproductibles.
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Dentro de las condiciones internas operativas de este equipo, se
establece un ajuste matematico de la curva de calibracion del mismo. De alli
que el equipo debe ser chequeado permanentemente con los estandares de
trabajo, seleccionados previamente, segun el rango de variacion de las
muestras analizadas. En el proceso de absorcion atomica, el equipo toma los
valores desviados del estandar y los ajusta a su valor nominal, calculando
una nueva ecuacion que genera por consiguiente una nueva curva de
calibracion. De esta forma se garantizan las condiciones operativas del
equipo y por ende la confiabilidad y veracidad de todos los resultados
analiticos, arrojados por él, en la determinacion del contenido de oro, en las
muestras de minerales.

En este equipo se realizé una prueba de calibrado para una serie de
muestras, es decir, se tomaron los valores de concentracion y absorbancia
altos y medios, arrojados por el equipo, los cuales fueron introducidos en las

curvas de calibrado.

4.4 Analisis estadistico de la eficiencia de los procesos de preparacion

y analisis

Con el objetivo de evaluar la eficiencia de los procesos de preparaciéon y
analisis en la determinacién del contenido de oro en muestras de minerales,
implementados por el laboratorio, se procedid a aplicar un analisis de

varianza al porcentaje de malla de los procesos de trituracion y pulverizacion.

e Proceso de trituracion

En la figura 4.12 se observan que tan lejos o cerca estan los valores de

porcentaje de material pasante por la malla numero 10, con respecto a los
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valores de la media. Para una desviacion estandar de 9,12 y una varianza de
83,2638, se muestra que la mayoria de valores estan cercanos a la media,
haciéndose pequefia la desviacion estandar e indicando una distribucién mas

homogénea.
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Figura 4.12 Porcentajes de material pasante por la malla nimero 10, con

respecto al promedio de los resultados

e Proceso de cuarteo

Se observa en la figura 4.13, que los valores de masa distribuidos para
el lado A del cuarteador, la mayoria estan por encima del valor de la mitad
del material utilizado, que para este caso es de 800 g, y la mayoria de estos
valores estan medianamente cercanos a la media. El analisis estadistico de
varianza y desviacion estandar para el proceso de cuarteo, dio como
resultado 16,79 de desviacion estandar y 282,0177 de varianza para el lado
A.
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resultados

En la figura 4.14 se observa que los valores de masa distribuidos para

el lado B, la mayoria estan por debajo de la mitad del valor del material

utilizado, lo que indica que a pesar de que hay una muy cercana distribucion

entre los lados del cuarteador, va a haber menor distribucion para el lado

donde se agregue la muestra a la tolva del cuarteador. El analisis estadistico

de varianza y desviacion estandar para el proceso de cuarteo, dio como

resultado 16,87 de desviacién estandar y 284,72 de varianza para el lado B.
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e Proceso de pulverizacion
En la figura 4.14 se observa que la mayoria de valores estan cercanos
a la media, por lo que, hay una distribucién mas homogénea entre los valores
de material pasante por la malla numero 200 y la desviacion estandar se

hace pequena.
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El analisis estadistico de varianza y desviacion estandar para el

proceso de pulverizacion, dio como resultado 7,94 de desviacion estandar y

63,04 de varianza.

4.5 Conclusiones

1.

Los procedimientos experimentales obtenidos para el proceso de
preparacion y analisis, se realizaron con base a la revision de cada
procedimiento establecido en el laboratorio, rutinas de trabajo del
personal que alli opera, recomendaciones de seguridad, asi como las
actividades diarias de trabajo.

Se obtuvo cuatro horas de tiempo de secado para las muestras de
minerales analizadas, tiempo muy parecido al que operan los hornos en
el laboratorio, que es de tres a cuatro horas.

El mayor descenso de humedad, en las muestras de minerales
analizadas en el proceso de secado, ocurre antes de la primera hora de
secado

El proceso de -cuarteo para muestras de minerales, opera
adecuadamente, lograndose una equilibrada division de muestras.

Los valores finales, del porcentaje de material pasante por la malla
numero 10, pertenecientes a las trituradoras, se encuentran fuera de las
especificaciones establecidas por el laboratorio.

Las pulverizadoras operan en condiciones adecuadas, arrojando valores
de porcentaje de material pasante por la malla numero 200, muy
cercanos al 93 %, que es el valor establecido por el laboratorio.

Para la obtencion de mejores resultados en el proceso de pulverizacion,

el tiempo ideal para muestras tipo roca, debe ser de 3 min.



117

8. La balanza microanalitica esta operando en éptimas condiciones, donde
los valores de desviacion estandar dieron cercanos a cero, para cada
pesa patron utilizada.

9. En el andlisis estadistico de los procesos de trituracién y pulverizado, la
mayor desviacion estandar fue del proceso de trituracion, siendo ésta de
9,1249.

10.Los equipos del proceso de analisis, se ajustan a las especificaciones
exigidas por el laboratorio, asegurando mayor precision de los resultados
en la cantidad de oro contenido en las muestras de minerales.

11.Se disei6 un manual de procedimientos, siguiendo los procesos que
operan actualmente en el laboratorio quimico industrial La Emilia,

logrando un trabajo mas eficiente en el laboratorio.

4.6 Recomendaciones

1. Adquirir los instrumentos de medicién de temperatura necesarios para
mantener un control de las condiciones operativas de los hornos de
secado, fundicion y copelacion.

2. Desarrollar un programa permanente de capacitacion para todo el
personal del laboratorio en cuanto al mantenimiento de los equipos, a fin
de que todos cuenten con una preparacion adecuada.

3. Adquirir otra balanza analitica para el area de pesaje, para asi agilizar el
trabajo de esta etapa.

4. Introducir despacio el material en las trituradoras, para un mejor
aprovechamiento de las mandibulas de este equipo.

5. EI producto de las trituradoras y pulverizadores, deben ser
constantemente evaluadas, para mantener un mejor control.

6. Evaluar el método de trabajo del laboratorio quimico industrial La Emilia, a

través de una norma certificada.
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