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RESUMEN

El trabajo se desarroll6 en las instalaciones de la Empresa minera ARUNTANI S.A.C.,
al recepcionar las muestras mineraldgicas tienen un peso aproximado de 5 kg y estan
dentro de una bolsa debidamente codificadas, segin hoja de ingreso verificamos su
conformidad de las mismas. Luego se lleva a un horno de secado donde elimina toda la
humedad a una temperatura de 150°C, en el chancado primario se redujo a un tamafio no
mayor a 3/8’, luego en el chancado secundario se reduce hasta un tamafio no mayor a
malla 10, de inmediato pasamos al cuarteo donde obtenemos una cantidad de muestra
representativa entre 200 a 300g y por ultimo pasamos al pulverizado donde obtenemos
una muestra al 100% bajo la malla 150. La determinacion de oro y plata por ensayo al
fuego, constituye un anlisis quimico cuantitativo, el cual se fundamenta en el uso de
elevadas temperaturas y la presencia de oxidé de plomo, donde este Gltimo por accién de
agentes reductores en la etapa de fundicion se oxida hasta plomo metélico el cual colecta
los metales preciosos (oro y plata) y algunas impurezas, formando una aleacion. La
aleacion es oxidada en otra etapa de fusién oxidante conocida como copelacion a oxido
de plomo, y de esa manera se obtiene un botén de metal precioso que es luego disgregado
por un ataque &cido quedando el oro libre de la plata; dependiendo del tamafio del boton
de oro se podra seleccionar el método que cuantificara al botdn de oro. Si el botén de oro
es grande, este se pesa con una balanza ultramicroanalitica y si el boton de oro es pequefio
se disgrega con ayuda de &cidos para luego ser cuantificados mediante el uso del
espectrofotdmetro de absorcion atomica. Finalmente, se describe el trabajo del
Laboratorio Quimico ARUNTANI S.A.C.

PALABRAS CLAVES: Ensayos al fuego, Analisis de minerales, Absorcion atdmica, digestion

de muestras.
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INTRODUCCION

El informe Profesional se basa en los conocimientos y experiencias, adquiridos en el
Laboratorio Quimico de analisis de Oro y Plata de la Empresa Minera ARUNTANI SAC.

A fin de presentar las actividades realizadas en la empresa ARUNTANI SAC., de una
manera practica, dindmica y con buen fundamento tedrico; se describiran las técnicas
usadas para el analisis de oro y plata de diferentes tipos de material geoquimico y
concentrados de Au, también se detallaran técnicas de control de calidad para cada etapa

de los analisis, basados especificamente en ensayos al fuego.

La minera ARUNTANI SAC. Se ubica en el distrito de Ocuviri, provincia de Lampa
departamento de Puno, con dos unidades, acumulacion Andrés y Jessica
aproximadamente a mas de 4800 msnm, es una empresa peruana que se encarga de la
explotacion del yacimiento aurifero mediante una operacion a tajo abierto, con sistema
de lixiviacion en Pad y recuperacion por proceso Merrill Crowe, contando con un

laboratorio quimico que se encarga de analisis de muestras.

El control de calidad durante la operacion de minado es fundamentalmente para proveer
a la planta la cantidad y calidad (Au y Ag) minima que requiere el proceso. En el minado
de menas auriferas debido a la naturaleza del mineral y a su particularidad en las leyes
variables, de ser posible se debe tener los resultados de leyes antes de iniciar una serie de

perforaciones.

La calidad de la operacién en los diferentes procesos también depende de la labor del
laboratorio quimico. La etapa inicial para la determinacion de metales valiosos en nuestro
caso empieza con la preparacion de un mineral determinado, siguiendo un proceso

continuo que detallaremos maés adelante.
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CAPITULO |
1. ASPECTOS GENERALES DE LA EMPRESA
1.1. UBICACION GEOGRAFICA

La Unidad Minera Jesica — Aruntani S.A.C., se encuentra ubicado politicamente en
los distritos de Ocuviri y Santa Lucia, pertenecientes a la provincia de Lampa,
Departamento de Puno; dentro de los terrenos superficiales de las comunidad campesina
de Ordufia

El Proyecto Jesica se encuentra dentro de la concesion minera Acumulacion Andrés
1 (extension de la concesion Acumulacion Andrés 1 = 4900 ha) la cual se encuentra en la
Zona 19 de las coordenadas UTM (Universal Transverse Mercator); asimismo, cabe
mencionar que esta no se encuentra dentro de ninguna Area Natural Protegida (ANP) y/o

Zona de Amortiguamiento.

Geograficamente estd ubicada en la sierra sudeste del Peru, La coordenada geogréafica

del punto central de referencia es la siguiente:

Longitud Oeste 1 70°52'54,9" W
Latitud Sur :15022'7,8"S

La coordenada UTM correspondiente es la siguiente:

Este 1298 000
Norte : 8 300 000
Zona 119

Altitud Promedio 14 850 msnm

Datum :P’SAD 56
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ARUNTANI SAC

= Mina Andrés
= PLAND DE UBICAGON

B

dll = ———
| 5 L

Figura 1: Ubicacion Geografica
FUENTE: Departamento de geologia- revista geoldgica unidad minera Arasi SAC 2011

1.1.1. MARCO LEGAL

A continuacion se presentan las principales normas de caracter general y
especifico aplicables al presente estudio, de acuerdo a la legislacién vigente en materia

de recursos hidricos, medio ambiente, mineria y seguridad del Peru.
Ley General del Ambiente (Ley N° 28611);
Ley Marco del Sistema Nacional de Gestion Ambiental (Ley N° 28245);
Ley del Sistema Nacional de Evaluacion del Impacto Ambiental (Ley N° 27446);

Reglamento de la Ley del Sistema Nacional de Evaluacién de Impacto Ambiental
(Decreto Supremo N° 019-2009-MINAM);

Lineamientos para la elaboracion de planes de contingencia a emplearse en
actividades minero metallrgicas relacionadas con la manipulacion de cianuro y otras
sustancias toxicas o peligrosas (Resolucion Directoral N° 134-2000-EM/DGM).
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1.2. POLITICA INTEGRADA DE SEGURIDAD Y SALUD EN EL TRABAJO,
MEDIO AMBIENTE Y RELACIONES COMUNITARIAS

ARUNTANI S.A.C., Es una Empresa dedicada a la exploracion, explotacion
beneficio, actividades de cierre, actividades conexas y comercializacion de oro y plata,
con una Politica de Gestion orientada al mejoramiento continuo de los procesos; con una
clara vision del cuidado del Medio Ambiente, respeto y apoyo a las poblaciones del
entorno en nuestra area de influencia y busqueda de las mejores condiciones laborales

para nuestro colaboradores.

1. Prevenir y controlar los riesgos laborales y la salud en el trabajo sobres la
integridad de nuestros colaboradores y minimizar los impactos ambientales en

nuestros procesos y poblaciones del entorno laboral.

2. Promover el mejoramiento del proceso de mejora continua del Sistema de
Gestidn Integrado implementando nuevas tecnologias en cumplimiento con la
Legislacion Peruana y otras exigencias en relacion a los aspectos e impactos de

Seguridad, salud en el Trabajo, Medio Ambiente y Relaciones Comunitarias.

3. Garantizar que nuestros Trabajadores sean entrenados y que participen
activamente en todos los elementos del Sistema de Gestion de Seguridad y

Salud en el trabajo.

4. Mantenernos en alerta permanente ante cualquier emergencia, a través de la
aplicacion de protocolos que nos permitan ofrecer respuestas inmediatas y
eficientes; protegiendo la integridad de nuestros colaboradores, el medio
ambiente y el entorno laboral.
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CAPITULO I

2.1. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

La Empresa Minera Aruntani SAC, Acumulacion Andrés-Jessica dentro del proceso
de obtencion de oro por medio del Proceso de cianuracion y la disolucién de metales
pesados no han sido suficientemente investigados de acuerdo a las modernas técnicas de
experimentacion debido a lacomplejidad heterogénea de los minerales tratados y los altos
contenidos de distintos metales pesados que complican su tratamiento como es el caso
del alto contenido de Cu en la solucidn cianurada.

El comportamiento de un mineral frente a procesos tales como la flotacion, la lixiviacion,
la separacion magnética u otros procesos, huestro proposito es determinar las condiciones
de operacion que hacen factible un alto grado de extraccién y una éptima recuperacion
del metal de interés en nuestro caso es el oro, que por la naturaleza del mineral contiene
cobre, zinc, plata, u otros metales. En estos casos no cabe duda que se trata de un problema
de mejorar el proceso de analisis quimico, el cual es sumamente complejo en razon del
tiempo, temperatura, reactivos y el nimero de muestras. El analisis de las muestras es
variable, debido a que provienen de diferentes areas con las que cuenta la Minera
Aruntani, como son de geologia, mina, cianuracion, Merrill Crowe, planta DX, etc.; las
muestras por origen y/o composicion son sometidos a diferentes tratamientos con adicion
de cierta cantidad de reactivos dependiendo de la muestra y el nimero de variables que
es necesario considerar para mejorar su analisis quimico que nos indica la efectividad de

cada uno de los procesos a evaluar.

2.2. DEFINICION DEL PROBLEMA

Formulacion del problema general

¢QuEé técnicas se usara para describir el analisis de oro y plata para los distintos tipos de

mineral geoquimico y concentrados en la unidad minera ARUNTANI SAC.?

Formulacion de problemas especificos
¢Qué técnicas se aplicara para desarrollar el proceso sistematico de analisis de oro y plata
como son: Preparacion mecanica de muestras, pesado, fundicion, copelacion, particion y

reporte de leyes?

¢Cudl seré la cantidad de oro total en las diferentes muestras aplicando el proceso de

ensayos al fuego?
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¢Cudl sera la técnica de ensayo para el proceso de anélisis de oro y plata en concentrados?

2.3. OBJETIVOS FUNCIONALES DEL CENTRO DE TRABAJO

Dentro del proceso constructivo se realizaron trabajos de campo relacionados a
pruebas, redisefio y controles de calidad que se detallan en el capitulo de descripcion

general.

2.3.1.OBJETIVO GENERAL.:

» Describir el andlisis de oro y plata para los distintos tipos de mineral
geoquimico y concentrado en sus diferentes procesos en la unidad minera
ARUNTANI SAC.

2.3.2.OBJETIVOS ESPECIFICOS:

» Desarrollar el proceso sisteméatico de andlisis de oro y plata como son:
Preparacion mecénica de muestras, pesado, fundicion, copelacion, particion y
reporte de leyes.

» Determinar la cantidad de oro total en diferentes muestras aplicando el proceso
de Ensayos al Fuego, pesado, fundicion, copelacién, particion y reporte de
leyes.

» Desarrollar el proceso de analisis de oro y plata en concentrados por

gravimetria.
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CAPITULO 111

3. MARCO TEORICO
3.1. ANALISIS QUIMICO DE MINERALES

El analisis quimico comprende todas las operaciones que se realizan para averiguar
los componentes que forman un compuesto quimico o mezclas de compuestos, el analisis
quimico se subdividen en “Cualitativo” y “Cuantitativo”. Para lo cual detallaremos el

Analisis Cuantitativo, el cual a su vez se divide en:

a) Analisis Gravimétrico.- El analisis gravimétrico es una de las principales divisiones
de la quimica analitica, en la cual la cantidad de analito se determina por medio de una

pesada. Este se separa de los demés componentes de la mezcla asi como del solvente.

El método maés utilizado de separacion es el de precipitacion. El precipitado debe ser tan
poco soluble de manera tal que el constituyente en cuestion precipite cuantitativamente y

la cantidad del analito que no precipite no sea detectable analiticamente

Existe otros métodos tales como: electrolisis, extraccion por solvente, cromatografia y

volatilizacion.

b) Analisis Volumétrico.- La valoracion o titulacion es un método corriente de analisis
quimico cuantitativo en el laboratorio, que se utiliza para determinar la concentracion
desconocida de un reactivo conocido. Debido a que las medidas de volumen juegan un

papel fundamental en las titulaciones, se le conoce también como analisis volumétrico.

Un reactivo llamado “valorante" o “titulador” de volumen y concentracion conocida (una
solucidn estandar o solucion patron) se utiliza para que reaccione con una solucion del
analito de concentracion desconocida. Utilizando una bureta calibrada para afiadir el
valorante es posible determinar la cantidad exacta que se ha consumido cuando se alcanza

el punto final.

El punto final es el punto en el que finaliza la valoracién y se determina mediante el uso
de un indicador. Idealmente es el mismo volumen que en el punto de equivalencia, el
numero da moles de valorante afiadido es igual al nimero de moles de analito, algun
multiplo del mismo. En la valoracion clasica acido fuerte- base fuerte, el punto final de

la valoracion es el punto en el que el pH del reactante es exactamente 7, y a menudo la

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO i 1[5 Nacional de
Altiplano

solucién cambia en este momento de color de forma permanente debido a un indicador;

sin embargo, existen muchos tipos diferentes de valoraciones.

Pueden usarse muchos métodos para indicar el punto final de una reaccion: a menudo se
usan indicadores visuales los que cambian de color. En una titulacion o valoracion acido-
base simple, puede usarse un indicador de pH, como la fenolftaleina, que es normalmente
incolora pero adquiere color rosa cuando el pH es igual o mayor que 8,2 o el naranja de
metilo, de color rojo en medio &cido y amarillo en disoluciones basicas. No todas las
titulaciones requieren un indicador. En algunos casos, o bien los reactivos o los productos
son fuertemente coloreados y pueden servir como "indicador”. Por ejemplo, unatitulacién
o valoracion redox que utiliza permanganato de potasio como disolucion estandar
(rosa/violeta) no requiere indicador porqué sufre un cambio de color fcil de detectar pues
queda incolora at reducirse el permanganato. Después del punto de equivalencia, hay un
exceso de la disolucion titulante (permanganato) y persiste un color rosado débil que no

desaparece.

¢) Andlisis Instrumental.- Es el andlisis quimico llevado a cabo mediante equipos que
miden alguna propiedad de los compuestos. Ejemplo: intensidad de radiacion absorbida

0 emitida, numero de iones, etc.; se clasifican en:

1. Métodos Opticos.- Son métodos que implican una interaccion entre la materia y la
radiacion electromagnética. Se basa en fendmenos Opticos clasicos como son:
absorcién, emision, difraccion, dispersion. En el intervalo del espectro
electromagnético desde los rayos X a las microondas, el espectro de fonometria UV-

visible, espectroscopia IR, absorcion atomica y de rayos X.

2. Meétodos Electroquimicos.- Se basan en las propiedades electroquimicas de las
soluciones. Entre ellos tenemos potenciometria, polarografia, electrogravimetria,

culombimetria.

3. Métodos de Separacion.- Se basa en la separacion de los compuestos de las
sustancias en elementos mas simples. Ejemplo: la cromatografia, la cual constituye
uno de los grandes grupos de los métodos instrumentales por su aportacion al estudio

de mezclas complejas.

4. Meétodos Térmicos.- Estudian transiciones de fases por observaciones del calor

absorbido o liberado. Registran las variaciones de peso mientras se calienta en un
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horno, siguen el curso de una reaccion por observacion de calor liberado. Entre ellos

tenemos: Termogravimetria, Analisis Térmico diferencial, Calorimetria de barrido.

3.1.1. PROPIEDADES DEL ORO Y LA PLATA.

Tabla 1: Propiedades fisicas y quimicas del oro

PROPIEDAD DESCRIPCION DE LA PROPIEDAD
Simbolo Quimico Au
Numero atomico 79
Peso atomico 196,97 g/mol
Estados de oxidacion +1+3
Densidad 19,32 g/cm3 (a 20°C)
Punto de fusion 1064.33°C
Dureza 2,5 Mohs
Ductibilidad, maleabilidad Excelente +0,0000125 mm
Soldabilidad Excelente con Ag, Sn
Trabajabilidad en caliente Excelente a partir de 300°C

Fuente: Gilber H. Ayres “Andlisis Quimico Cuantitativo” Ediciones del Castillo S.A. 2001

Tabla 2: Propiedades fisicas y quimicas de la plata

PROPIEDAD DESCRIPCION DE LA PROPIEDAD
Simbolo Ag
Numero atomico 47
Peso atdbmico 107,87 g/mol
Estados de oxidacion +1
Densidad 10,49 g/cm® (a 20°C)
Punto de fusion 962 °C
Dureza 2,5 Mohs
Ductibilidad, maleabilidad Excelente <0,0000125 mm
Soldabilidad Excelente con Au, Sn.
Las sales de plata Fotosensibles

Fuente: Gilber H. Ayres “Analisis Quimico Cuantitativo” Ediciones del Castillo S.A. 2001
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3.2. CLASIFICACION DE LOS MINERALES AURO - ARGENTIFEROS
Previo a la aplicacion de cualquier proceso de concentracion del mineral, es
importante conocer el estado natural de las distintas especies mineraldgicas que lo

componen.
3.2.1.MINERALES GEOQUIMICOS
Para fines de Ensayos at fuego, los minerales geoquimicos se clasifican como:

minerales oxidados, minerales sulfurados, minerales neutrales.

3.2.1.1. Minerales Oxidados
Estos minerales tienen la capacidad de oxidar al plomo metélico a litargirio,

debido a su fuerza oxidante (Ver Tabla N° 3) Su composicion mineralégica es muy

diversa.

Tabla 3: Fuerza oxidante de minerales

AGENTES OXIDANTES FUERZA OXIDANTE
HEMATITA (Fe;O) 13
MAGNETITA (Fez04) 0,9
NITRATO DE POTASIO (KNO3) 4,2
PIROLUSITA (MnO>) 2.4

Fuente: Procesamiento de Minerales — TECSUP 2007

Tabla 4: Determinacion de fuerza oxidante

12« peso de harina (g)= peso de regulo (g)
peso de muestra (g)

Fuerza Oxidante =

Peso de muestra (g) * Fuerza Oxidante
12

Harina a aumentar =

Fuente: Método para determinar oro y plata JIS: M 8111

3.2.1.2. Minerales Sulfurados
Estos minerales contienen sulfuro en diverso grado, (Ver Tabla N° 5); debido a
su fuerza reductora, estos reducen el litargirio a plomo metalico. También se cuentan

entre estos, a carbones en forma libre o como hidrocarburos, en forma de grafito, o hulla.
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Tabla 5: Fuerza reductora de minerales

AGENTES REDUCTORES FUERZA REDUCTORA
ARSENOPIRITA (FeAsS) 7

CARBON (C) 18 - 25

CHALCOSITA (CuzS) 5

CHALCOPIRITA (CuFeSy) 8

GALENA (PbS) 3.4

PIRITA (FeS) 11

ESFALERITA (ZnS) 8

Fuente: Procesamiento de Minerales — TECSUP 2007

Tabla 6: Determinacién De Fuerza Reductora

peso de regulo. 12 (g) * peso de harina (g)
peso de muestra (g)

Fuerza Reductora =

En caso de no necesitar harina, solamente usar KNOs.

peso de regulo
peso de muestra (g)

Fuerza Reductora =

Fuente: Método para determinar oro y plata JIS: M 8111
3.2.1.3. Minerales Neutrales

A estos minerales se les conoce como aquellos que no son suficientemente
capaces de reducir el litargirio a plomo metalico. Tenemos entre ellos al cuarzo, caliza,
crisocola, malaquita, azurite, corundum, cromita, magnesita, siderita, rodocromita,

wulfenita, etc.

3.2.1.4. Minerales Concentrados

Los minerales concentrados vienen a ser la pulpa espesa obtenida de la etapa de
flotacion en el proceso productivo, su composicién depende de la mineralogia de la mina.
En el caso del concentrado de cobre, este se encuentra como una mezcla de sulfuro de
cobre, fierro y una serie de sales de otros metales; igualmente el concentrado de zinc viene
a ser una mezcla de sulfuro de zinc, silice y sales de otros metales, lo mismo podemos

decir sobre el concentrado de plomo.
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3.3. MUESTREO DEL MINERAL

Operacién de remover una pequefia fraccion o parte, que se denominara muestra,
desde un conjunto de material de mucho mayor volumen, de tal manera que las
caracteristicas del conjunto pueden estimarse estudiando las caracteristicas de la muestra.
Si la materia muestreada es rigurosamente homogénea, es decir, si todas sus partes o
elementos constitutivos son idénticos entre si, no importara lo pequefia que sea la fraccion
que se considere o la forma en que se extraiga y siempre presentara las mismas
caracteristicas del total. Las menas de interés metalUrgico estan constituidas por particulas
de diversos tamafios y composiciones.
Estas particulas heterogéneas no constituyen un medio continuo, sino discreto. Esto
permite que junto a una particula pueda haber otras de composicion o tamafio
completamente distinto produciéndose un cambio brusco de composicién al pasar de una
particula a otra. Este fendmeno se denomina heterogeneidad de constitucion y no permite
que los lotes de materia puedan ser muestreadas en forma exacta. La necesidad de
determinar caracteristicas fisicas y quimicas de grandes voliumenes o lotes de material sea
en reposo 0 en movimiento, se presenta en casi todas las operaciones y procesos minero
- metaldrgicos.
Por razones econdmicas y préacticas el conocimiento de los lotes se obtiene a través de

determinaciones realizadas sobre una fraccién o muestra del material:

a) Para programar la produccion de frentes de explotacion de una Mina.
b) Para evaluar la operacién global.
c) Paraevaluar el control metaldrgico de una planta de procesamiento

d) Para valorar los concentrados.

Por la importancia de cada una de las operaciones, es claro que una mala practica de
muestreo tendra consecuencias nefastas. Por ejemplo, a menudo surgen diferencias entre
leyes de mineral informadas por la mina y aquellas recibidas por la Concentradora.
También pueden existir diferencias inexplicables entre la alimentacion y salida de
material en la Concentradora, o entre los envios de concentrados y recepcién de ellos en
Fundicion, o lo que es més grave aun, entre los analisis del vendedor y el comprador de
minerales o concentrados.

Sin lugar a dudas, podria haber muchas razones para explicar esas diferencias, pero la

metodologia de muestreo empleado es tal vez una de las mas importantes.
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3.4. OBJETIVOS DEL MUESTREO

El muestreo es una serie de operaciones que se ejecutan con el proposito de controlar
y establecer las condiciones en que se desarrolla la operacion global de un proceso
extractivo. De tal forma el muestreo es importante por cuanto los errores derivados de
una muestra real tomada repercuten en la representatividad de los analisis y estudios que
se realicen con esta muestra.
Asi, las operaciones de control pueden efectuarse en forma satisfactoria solo si el
muestreo se hace en forma correcta y si la muestra, que es una pequefia fraccion del lote,

es realmente representativa de este.

3.5. METODOS Y DISPOSITIVOS DE MUESTREO EN LABORATORIO

La obtencion de una muestra de laboratorio, para realizar analisis granulométrico,
andlisis quimico y/o mineraldgico, se puede realizar mediante diversas técnicas. Un
requisito previo muy importante es una buena mezcla del material.
La mezcla se efectla frecuentemente con pafio roleador, este varia en tamafio de acuerdo
a la cantidad de muestra. Para muestras de peso considerable, el roleo se efectia con la
participacion de dos personas que sujetan el pafio por sus extremos haciéndolo rodar el
material de una esquina a la otra. Esta operacion se realiza durante varios minutos. Para
casos en gue la muestra es de mucha mayor cantidad se utilizan mezcladores mecanicos
Cuando la muestra es pequefia aproximadamente a 3 Kg, la operacion la realiza una sola

persona con un pafio roleador sobre una mesa de trabajo.

a) Conoy Cuarteo.- Uno de los métodos mas antiguos de los demas, limitandose en la
actualidad en su uso en lotes de menos de una tonelada con tamafio de particulas maximo
de 50 mm

La homogenizacion ya sea por roleo en caso de muestras pequefias y por medio de una
pala en caso que la cantidad de material de muestreo es muy grande se apila en forma
conica, esta operacion se repite de 2 a 3 veces con la finalidad de homogenizarlos, de ello
se forma un cono y después una torta circular plana para luego dividirlos en cuatro partes
a lo largo de las dos diagonales perpendiculares entre si.

Los dos cuartos opuestos se separaran como muestras y el par restante representara el
rechazo. Se vuelve a mezclar y el proceso se repite varias veces hasta obtener el tamafio
apropiado de muestra.

Con la muestra de se forma un cono, el que se divide en cuatro partes, después de

aplastarlo. (Ver Figura N° 2)
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Figura 2: Conoy cuarteo
Fuente: Procesamiento de Minerales — TECSUP 2007

De las cuatro partes, se descartan dos opuestas, y las otras dos pasan a constituir la base

de la nueva muestra.

Figura 3: Cuarteo
Fuente: Procesamiento de Minerales — TECSUP 2007

Con la nueva muestra, se forma otro cono, y se repite el procedimiento hasta obtener una
muestra representativa.
b) Cortador de Rifles.- El partidor Rifle o también conocido como Jones, que consiste
en un ensamble de un nimero par de chutes idénticos y adyacentes cominmente entre 12
y 20. Los mismos que forman un angulo de 45° 0 méas con el plano horizontal y se colocan
alternadamente opuestos para que dirijan el material a dos recipientes ubicados en la parte
inferior. EI material se alimenta por medio de una bandeja rectangular después de haberlo
distribuido uniformemente.

1) Se distribuye la muestra (homogenizada) uniformemente a lo largo del cortador

de los dos recipientes que reciben la muestra y se descarta uno de ellos.
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Figura 4: Cuarteador Rifles
Fuente: Procesamiento de Minerales — TECSUP 2007

2) El contenido del recipiente que no ha sido descartado, se vuelve a verter sobre

el cortador y se repite el proceso hasta obtener la muestra de tamafio deseado.

c) Divisores Rotatorios.- disefiado para reducir el tamafio de las muestras,
manteniendo su representatividad, pero su funcion es obtener la muestra a través de la
rotacion de un dispositivo mecanico es utilizado para operaciones batch, la muestra es
alimentada desde la tolva a los segmentos rotatorios, mediante un alimentador vibratorio.
La muestra puede ser reducida a una fraccion determinada, dependiendo de los

requerimientos del usuario. El total de rechazo quedaré en un recipiente bajo e equipo.

3.6. PREPARACION DE MUESTRAS.

La preparacion de muestras es el proceso mediante el cual materiales geoldgicos son
convertidas de grandes muestras recolectadas en el campo o la mina a un polvo seco,
finamente dividido y homogéneo, adecuado para el analisis quimico u otra clase de
analisis. Los laboratorios reciben a diario muestras mas grandes que las requeridas para
el anélisis.

El resultado final deseado de la preparacidn de muestras es un polvo de roca que contiene
los elementos a ser analizados en la misma concentracion y proporcion que la muestra
original recibida.

El propdsito de la preparacion de las muestras es producir una muestra mas pequefia, seca
y manejable, que sea adecuada para el analisis de laboratorio. Esto se logra mediante la

reduccion mecanica de los pedazos de roca a particulas de menor tamafio en una secuencia
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paso a paso, alternando con la reduccion del volumen o masa de la muestra mediante un
proceso de division sin sesgos, y asegurando al mismo tiempo que la muestra preparada
sea homogénea y totalmente representativa del material original de campo.

La reduccion del tamafio de las particulas mediante la trituracion, la division y la
pulverizacion es necesaria para el material de roca y ndcleos de perforacién, mientras que
para las muestras de suelo y sedimentos es generalmente suficiente el tamizado para
obtener material apropiado para el analisis.

La reduccion del tamafio de las particulas es afectada por varios factores, incluyendo las
formas de las particulas, dureza, gravedad especifica, lubricidad, maleabilidad, humedad

residual y la cantidad de minerales de arcilla 0 materia organica presente.

Los objetivos son:

a) Obtener una muestra representativa del material en grueso como fue recibido en
el laboratorio.

b) Asegurar que la manipulacién de la muestra no altere las caracteristicas o la
concentracion del analito de interés.

c) Reducir el tamafio de las particulas y homogenizar la muestra.

El principio es la operacion de preparacion de muestras en un laboratorio de analisis
quimico, consiste en un conjunto de operaciones que tiene por finalidad la reduccion del
tamafio de las muestras para el analisis respectivo.

La recepcion de muestras, el ordenamiento secuencial, el secado, la molienda, la divisién
de muestras y la pulverizacion que son operaciones importantes y que siguen una
secuencia en la manipulacion de las muestras que provienen del interior de la mina o de
muestreo de planta concentradora que son representativas para la obtencién de un

resultado que sirve para tomar decisiones de produccion.

3.7. ETAPAS EN LA PREPARACION DE MUESTRAS.

Las principales preocupaciones durante la preparacion de muestras estén
relacionadas con la ruta de preparacion de las muestras y la reduccion del tamafio de las
particulas durante la preparacién, porque la etapa total de preparacién es esencial si se
desea obtener resultados analiticos significativos. Las consideraciones de tamafio y peso
son de particular importancia durante la preparacion para lograr una sub-muestra

representativa.
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a) Disposicion y clasificacion.- En los laboratorios donde se reciben mas de una clase de
muestras, el primer paso consiste en organizar las muestras en orden cronoldgico. Las
muestras deben luego ser separadas de acuerdo a su clase, grado y/o el tipo de analisis
requerido. Esta clasificacion es necesaria para evitar la contaminacion y para para escoger

el método de preparacion adecuado para cada muestra.

Por ejemplo, un material altamente mineralizado no debe ser preparado en el mismo
grupo que una muestra de astillas de roca obtenidas de una exploracion de raices de hierba
(mejor aun, las muestras deben ser preparadas en su propio set de equipos dependiendo
de su nivel de contenido mineral). Las muestras que requieren una prueba de screening
metéalico, deben tener un plan de preparacion distinto que el establecido para un ensayo

de cobre regular.

b) Secado de muestras.- Hornos eléctricos o a gas son usados para remover la humedad
de las muestras antes de su trituracion y pulverizacion. Dentro del homo se mantiene un
flujo de aire para eliminar el vapor de agua liberado por las muestras. EI secado es
necesario para evitar que las muestras se peguen al molino durante la trituracion y
pulverizacion. Tambiéen es Gtil porque permite que las medidas y ensayos subsecuentes

puedan ser remitidos a una base de peso en seco.

En el caso de las muestras que son dispuestas en una bandeja para su secado, debe tenerse
mucho cuidado en la seleccion de la bandeja, porque los metales pueden ser transferidos
a las muestras en su estado liquido o himedo. Por ejemplo, el uso de recipientes de metal
galvanizado puede ocasionar una contaminacion de zinc.

Algunos laboratorios analiticos con alto volumen de trabajo usan técnicas de secado de
alto homo para mejorar su tiempo de respuesta. Sin embargo, existe un riesgo
considerable a la integridad de las muestras, porque algunas muestras se oxidan de manera
considerable a temperaturas muy altas (especialmente los sulfuros), y algunos elementos
potencialmente volatiles (arsénico, antimonio, mercurio) se pueden perder en
temperaturas de secado muy altas, incluso si estos elementos no son de un interés
inmediato, la muestra quedara inutil para cualquier analisis futuro.

La temperatura recomendada para el secado de roca, astillas de roca, nucleos de
perforacion y otros materiales “gruesos” con un area superficial relativamente baja es
entre los 110 °C y 120 °C. Estudios independientes en estas clases de muestras han

probado que los elementos potencialmente volatiles no se pierdan a estas temperaturas.
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Las muestras recepcionadas son ordenadas de acuerdo a la codificacion de ingreso y luego
son secados en los hornos, en la operacion de secado la temperatura es controlada.

Estos equipos estan disefiados para imprimir la fuerza necesaria para lograr la
propagacion de las grietas en el mineral y reducir el tamafio de las rocas del mineral, el

objetivo es:

1) Liberar especies minerales comerciales desde una matriz formada por minerales
de interés y ganga.

2) Promover reacciones quimicas, a través de la exposicion de una gran area
superficial.

3) Producir un mineral con caracteristicas de tamafio deseable para su posterior

procesamiento, manejo y/o almacenamiento.

Figura 5: Secado de muestras
Fuente: Procesamiento de minerales — TECSUP 2007

¢) Chancadora de Muestras.- Al introducirse el trozo de mineral entre las dos
mandibulas del equipo, el mineral se quiebra y con la separacion de la mandibula movil
de la fija, el mineral va descendiendo por la cavidad hacia la abertura de la descarga, en
el siguiente acercamiento sufre una nueva fragmentacion y asi sucesivamente hasta

alcanzar las dimensiones que permitan salir por la descarga.

La primera etapa de la trituracion es normalmente realizada es una trituradora de
mandibula de tamafio de laboratorio. Las trituradoras de mandibula tienen una
productividad y una ratio de reduccidn relativamente altos y son generalmente faciles de
limpiar entre muestra y muestra. Mediante la trituracion, los grandes pedazos de roca son

separados en fragmentos pequefios que son apropiados para la pulverizacion. Por lo tanto,

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO Nacional del
| Attiplano

sera mucho maés facil obtener una separacion representativa del material una vez que se
encuentra triturado. La porcion restante, no usada, seré guardada como material reservado

0 “rechazado”.

1

i

=

Figura 6. Chancadora de quijadas
Fuente: Procesamiento de Minerales — TECSUP 2007

Cuando se trata de pedazos de material muy grandes o de materiales muy duros a veces
es necesario llevar a cabo un proceso de trituracion en dos etapas. En la segunda etapa se
usan trituradoras de cono o de rodillo porque las trituradoras de cono generan un producto
de tamafio uniforme con un menor porcentaje de finos, lo que se considera mejor para el

analisis metalurgico, y la mayoria puede triturar hasta 2 mm.

Las trituradoras de cono no son efectivas en arcilla y trabajan mejor en materiales silicios
duros. Tienen una productividad relativamente baja y son dificiles de limpiar,
especialmente después de muestras de arcilla. Para triturar arcilla, piedra caliza, carbon y
otros materiales similarmente “blandos" se usan frecuentemente molinos de martillo. Sin
embargo, estos son extremadamente ruidosos, producen mucho polvo, son dificiles de

limpiar y sufren un desgaste excesivo cuando son usados en materiales silicios duros.

Una alternativa a las trituradoras de cono para la segunda etapa de trituracion son las
trituradoras de rodillo, las cuales tienen una productividad mas alta y pueden generar un
producto de -2 mm Sin embargo, generan un producto pobremente ordenado y con un

porcentaje mas alto de finos, son ruidosos, generan polvo y son dificiles de limpiar.
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Tener en cuenta las posibles causas de error durante el chancado incluye pérdida de
elementos volatiles, oxidacion de fierro a férrico, pérdida de muestra debido a retencion
de mineral en equipo, pérdida de polvo y contaminacion cruzada debido a una inadecuada

limpieza del equipo entré muestras.

d) Division de muestras. - En algin momento del proceso de separacion de la muestra
se vuelve necesario reducir el volumen de la muestra a la mitad o menos, para que una
cantidad apropiada de la muestra sea pulverizada y homogenizada para la etapa analitica.
Esto supone la division sistematica de la muestra para producir una sub — muestra
representativa mediante el uso de instrumentos mecanicos, como el separador tipo rifle
de Jones y el separador rotativo, que se muestran a continuacién, u otros métodos
manuales como el de “conicidad” y el de “cuarteo”. Muchas veces es necesario repetir el

proceso de divisién un numero de veces para lograr una reduccion.

Este proceso debe considerarse como un muestreo dentro de una muestra. Por lo tanto, la
técnica de division debe ser ejecutada cuidadosamente para asegurar que se tomen
divisiones estadisticamente validas y que la muestra final represente a la muestra
sometida inicialmente para el andlisis. Es importante que la muestra se encuentre bien
mezclada antes de la division y que se seleccione un procedimiento adecuado basado en

el material.

El separador tipo rifle o el separador Jones es un instrumento muy difundido, usado
comunmente para la reduccion del tamafio de las muestras. Consiste en ranuras
rectangulares que alternan, dividiendo la muestra y depositandola en dos bandejas. El
separador debe tener un numero par de conductos de igual grosor. Los conductos
descargan a cada lado del separador de forma alternativa. Los conductos del separador
deben tener un grosor de al menos tres veces el didmetro de la particula mas grande de la
muestra. La bandeja de entrega no debe ser mas larga que la distancia a través de todos
los conductos. Una bandeja rectangular del tamafio apropiado es colocada a ambos lados
del separador para recibir las divisiones.

Ademas, la muestra debe ser distribuida de manera equitativa a través del largo de la
bandeja de entrega y vertida de forma equitativa a través del separador. La velocidad de
introduccion at separador debe ser tal que el material fluya libremente por los conductos
hacia las bandejas, La introduccion acelerada de muestras debe ser evitada para evitar

asfixiar los conductos. Si es necesaria una reduccion mayor, la porcion de muestra de una
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de las bandejas puede ser re-introducida al separador cuantas veces sea necesario hasta
obtener el tamafo especifico requerido. Es recomendable marcar una de las bandejas
como “muestra” para evitar confusiones al dividir lotes de muestras. El separador debe

ser limpiado entre muestra y muestra.

e) Pulverizado de muestras. - Una vez que el material triturado es reducido a un peso
apropiado (tipicamente entre 100 y 500 g), éste es luego pulverizado entre 150 y 75 um
para que las muestras preparadas sean apropiadas para los andlisis fisicos y quimicos. La
reduccion del tamafio de las particulas es conseguida moliendo en morteros o en molinos
de bolas, pero mas frecuentemente mediante molinos de anillos o un pulverizador de
placas, los cuales estén disefiados para pulverizar muestras minerales y dejarlas aptas para

el andlisis quimico.

El tiempo recomendado en la pulverizacion es entre los 2 — 3 minutos. Deben evitarse los
tiempos mas largos para prevenir un posible calentamiento excesivo. Las pulverizadoras
de anillos son también conocidas como pulverizadoras de discos, pulverizadoras
vibratorias o pulverizadoras de anillos o de discos o son referidos por sus tres nombres

comerciales.

Este equipo usa un sistema cerrado, en el cual la olla o contenedor de la muestra esté
totalmente sellado durante la operacion de pulverizado y por lo tanto minimiza cualquier

probabilidad de contaminacion de la muestra con polvo de otras muestras en el aire.

Potencial causa de error es la contaminacion por el material de los discos y los anillos y
la inadecuada limpieza. En adicion otro problema uUnico a este disefio incluye el
“enchape” de metales maleables, como por ejemplo de oro, pérdida de volatiles e ignicion
de sulfuros si es que la olla esté también caliente. Por ultimo, pérdida de muestra debido

a un mal sellado, no hermético entre la olla y su tapa.
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Tabla 7. Composicion de los anillos o placas de pulverizacion

Acero al Acero al Acero al Circonio Carburo

Elemento Manganeso cromo Carbon (ppm) de
(Ppm) (Ppm) (Ppm) Tungsteno

Cromo 2-10 20-500 5-25 <1
Hierro 02%-15% 0.1%-05% 0.2%-15% <10
Manganes 10-100 5-20 10-125 <1
Molibdeno <1 1 1 <1
Niquel 1-2 1-5 6 <1
Plomo 2 3 <2
Vanadio 1 <1 <1
Tungsteno 30 -300
Cobalto 10-100
Circonio 30 - 300
Hafnio 1-5

Fuente: British Columbia Institute of Technology.

3.8. DETECCION DEL ERROR EN LA PREPARACION DE MUESTRAS.

En la preparacion de muestras se debe cuidar de que no se genere errores de ningun

tipo mencionamos alguno de ellos:

a) Por contaminacién. - Se trata de la adicién de particulas en una muestra. Tales
errores toman lugar tan rapido como los materiales extrafios contaminen el lote o una de

las muestras. Esto puede suceder por ejemplo en las siguientes circunstancias.

1) Contaminaciéon con polvo. - Cuando se manipulan materiales conteniendo
particulas finas y secas, es practicamente imposible prevenir la formacion de nubes
de polvo que tienden a volar por todas partes. Este polvo es probablemente el que
contaminaré alguna muestra que no esté adecuadamente protegida. Se debe

solucionar esto de la siguiente manera:

e Prevenir la formacion de polvo por reduccién de caida libre tanto como sea

posible.

e Encerrar el inevitable origen del polvo en cajas herméticas usando un sistema

de coleccion de polvos.

e Proteger el circuito de preparacion y los respectivos equipos.
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2) Contaminacion por materiales presentes en el circuito de preparacion y en
los equipos. - Los circuitos de preparacion y equipos que trabajan intermitentemente
en una planta o en el laboratorio, deberian ser cuidadosamente limpiados por medio
de boquillas aspiradoras, de acuerdo a la naturaleza del material a ser muestreado,
antes de una nueva operacion de muestreo. En un sistema de muestreo manual con el
mismo material en un sentido rutinario, no necesita de diaria limpieza. Una
inspeccion semanal es usualmente suficiente. Estas cosas no suceder obviamente en
laboratorios que reciben muestras de muy diferentes grados tal como concentrados y

aquellas que vienen del procesamiento de plantas.

En tal caso debe ser usado un distinto equipo (splitters, chancadoras, pulverizadoras,
etc.) y siempre que sea posible un distinto cuarto deberia ser utilizado para cada grado
de producto. La pulverizacion de un concentrado después dé un reject no resulta
necesariamente en un apreciable error; pero la pulverizacién de la siguiente muestra

después del concentrado siempre resultaré en un positivo error de contaminacion.

3) Contaminacion por abrasion. - El chancado, la molienda, la pulverizacion y toda
operacion manual llevada a cabo con materiales abrasivos probablemente introducen
en el lote o las muestras, diminutas particulas de material desgastado del equipo. Este

problema viene a ser muy serio cuando se van analizar muestras de Fe, Cr, Mn, etc.

4) Contaminacion por corrosiéon. - La reduccion de equipos de muestreo y de
preparacion de muestras toma lugar probablemente cuando se manipulan los

siguientes materiales:

e Materiales humedos desarrollando reacciones acidas, tales como ciertos

minerales conteniendo sulfuros (especialmente pirrotina, pirita, etc.)
e Pulpas provenientes de flotacion acida.
e Pulpas provenientes de la flotacion en agua de mar.
e Pulpas hidrometalurgias.
e Minerales muy corrosivos tales como potasio.

En cada particular caso la solucion deberia ser cuidadosamente estudiada con la

ayuda de un especialista en metales anticorrosivos y aleaciones. Cuando se trabaja
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con materiales “normales”, se recomienda el acero inoxidable para todas las partes

de la maquinaria en contacto con el material a ser preparado o muestreado.

b) Por pérdidas de material. - Es la sustraccion de particulas a una muestra. Tales
errores toman lugar tan pronto como las particulas son retiradas del lote a ser muestreados.

Esto puede suceder en el instante en las siguientes circunstancias.

1) Por pérdida de finos como polvo. - Si at manipular materiales finos se produce
caida libre de estos y si el polvo generado pertenece a la muestra, se introduciré un

error por perdida.

Una solucion para evitar la contaminacién consiste en encerrar los equipos de
preparacion en una caja firme conectados a un sistema de coleccion de polvos, lo
cual es indudablemente satisfactorio desde el punto de vista medioambiental, pero

no solucionara el error introducido.

2) Pérdida de materiales remanentes en la preparacion.- Después de la operacion,
los equipos de preparacién deben a menudo ser limpiados y el material que queda

adicionarlo a la muestra.

c) Involuntarios. - Estos errores son generados por los operadores quienes son
responsables debido a veces a descuido o falta de experiencia. Entre estos errores

tenemos:
1) Dejar caer las muestras.
2) Pérdida de fracciones.
3) Mezcla de sub — muestras pertenecientes a diferentes muestras.
4) Error de etiquetado, etc.

d) Por fraude o sabotaje. - El fraude o sabotaje no puede ser ignorado en un trabajo tal
como este. Afortunadamente la fuente de este tipo de error puede ser practicamente

eliminada suprimiendo la operacién manual sistematicamente.

3.9. FUNDICION DE MUESTRAS — ANALISIS FIRE ASSAY
Las muestras recibidas del area de preparacion en un tamafio de malla 140 y una

cantidad aproximada de 200 g. estan listas para los procesos de fundicién; en los cuales a

través de fundentes y sometidos a altas temperaturas se logran recuperar los contenidos

34

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO &1[L5T Nacional del
| Attiplano

N1

de oro y plata que pudiesen haber en las muestras para su posterior determinacion
cuantitativa de estos contenidos de metales preciosos.
3.9.1.DESCRIPCION.

El término “FIRE ASSAYING” es aplicado a la determinacion cuantitativa de la
cantidad de metal en un mineral, separado de impurezas por el proceso de fusion.
FIRE ASSAY esta especialmente adaptado a la determinacion de metales nobles: Oro,

Plata y del grupo del platino.

El método para analisis de oro y plata en muestras de mina (geoquimica), esta basado en
la extraccion liquido — liquido a alta temperatura donde la muestra es fundida con una
mezcla de 6xido de plomo y agentes reductores, para formar un bot6n de plomo (regulo)
que colecte los metales preciosos. En la etapa de copelacion la copela absorbe parte del
plomo y otra es oxidada, liberando la perla Doré (Ag — Au); luego segun la ley
aproximada del mineral podemos derivar a dos métodos alternativos para el fin del

analisis:

e Absorcidon Atomica; leyes bajas.

e Gravimetria; leyes altas.

3.9.2.PESADA Y PREPARACION DE LA CARGA

Para preparar la carga, debemos previamente conocer el tipo de mineral que
trataremos; si fuera el caso de un mineral concentrado, para el tratamiento se debe de
contar con un agente oxidante (KNO) el cual nos ayudara a obtener una buena carga de
fusion por el grado de sulfuracion de la muestra. Si fuera el caso de un mineral
geoquimico oxidado, necesitariamos de un agente reductor (harina) si fuera una muestra
geoquimica sulfurada el tratamiento seria igual al de un mineral concentrado.
Una vez reconocido el tipo de mineral, pesamos la muestra en una bolsa y luego colocados
en unos crisolas de arcilla, el peso de cada muestra va a depender del tipo de mineral que
estamos analizando.
Agregamos el agente reductor u oxidante segun sea el caso, la cantidad depende del peso
del mineral; pesar luego el fundente respectivo y homogenizar la carga, para finalmente

ingresar los crisoles al horno de fundicién.

3.9.3.ETAPAS DE LA FUNDICION.
Detallaremos a continuacion las etapas que suceden en la fundicion;
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a. El paso preliminar es el calentamiento de la carga, que provocara el inicio de la
reduccion de litargirio a plomo, asi como la descomposicién del nitrato, ver las
reacciones del N° 1 al N° 4. Empieza asi los primeros cambios de estado de algunos

componentes.

b. En esta segunda etapa se llevaran a cabo la mayoria de las reacciones y la fundicion
presentara un aspecto de agitacion violenta.
El plomo reducido desde el litargirio debido al carbon o al azufre colecta las
particulas de metales preciosos a través de toda la escoria debido a su peso especifico.
El carbonato de sodio y bérax reaccionan con los constituyentes acidos basicos de la
fundicion y produce mas escoria, ver reacciones del N° 5 al N° 14. En esta etapa se
desarrolla gran cantidad de gases.

c. La tercera etapa es conocida como un periodo de fundicion quieta por solo tratarse
de la formacién mayoritaria de escoria con una buena fluidez, ver reacciones del N°
15 al N° 21 y de la formacién del regulo (aleacion de plomo mas metales preciosos)
que colectd todas las trazas de metales preciosos presentes en la muestra tratada.
Los crisoles son luego retirados del homo y movidos suavemente con un giro circular
para colectar todo el regulo para posteriormente ser vaciado a la lingotera (moldes de
fierro). El regulo frio debe sacarse de la lingotera y posteriormente llevarlo a la etapa

de copelacion.

3.9.4.REACCIONES EN EL PROCESO DE FUNDICION
Definiremos las distintas reacciones que ocurren en esta etapa a las diferentes

temperaturas de trabajo propias de la fundicion:

a) Reaccionesa500°C:
e Para muestras sulfuradas:
4 Pb +ZnS - 4 Pb° + ZnO + SO3 1 (@)

4 Pb + PbS = 4 Pb° + PbO + SO3 1 )

e Para muestras neutras y oxidantes agregamos harina:
2PbO+C > 2Pb°+CO2 1 (3)

12 PbO + CeH1005 = 12 Pb° + 6 CO2 1 + 5 H20 ())]

e Para minerales con contenido de sulfuro agregamos nitrato de potasio:
4 KNO3+5C 22 KyCO3+3CO2 1+ 2 N2t (5)
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2KNO3+5S 2> KySOs + SO2 1+ N2 0 (6)
6 KNO3 + 4 PbS 3 K;S04 + 4PbO + SO, 1 + 3 Na1 @)
7 KNOs + Pb = PbO + K20 +2 03 1 + Nat (8)

b) Reacciones a 550 °C:
NazB4O7 + calor - Na2O + 2 B0 9

B203 + PbO - Pb0O.B203 (10)

c) Reaccionesa 700° C para distintos minerales ensayados:

PbO + SiOz > PhOSIO, (11)
FeO + SiO; > FeOSiO; (12)
ZnO + Si0; > Zn0SiO; (13)
CuO + Si0; > CuOSiO, (14)

d) Reacciones a 852° C. aqui se podra observar totalmente el comportamiento de

cada uno de los fundentes:

Na>COs + calor - Na,O + CO2 1 (15)
2 Na20 + SiO2 > 2Na;0.Si0, (16)
Na20 + SiO2 = Na20.SiOz a7
4 PbO + 3 SiO2 > 4Pb0.3Si0; (18)
4 FeO + 3 Si0, > 4Fe0.3Si0, (19)
4 NaO + 3 SiO2 > 4 Na20.3Si0; (20)
2 Na;0 + B203 2 2 Na20. B0z (21)

e) Reacciones de 900°C a 1000 °C, se dan formaciones de sesquisilicatos de excelente
fluidez y de baja gravedad especifica por lo que sobrenadara en el crisol, y el boton de

regulo por su alta gravedad especifica decantard en el fondo del crisol dearcilla.
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3.9.5. ESCORIFICACION DE MUESTRAS ESPECIALES
Este andlisis se realiza cuando el regulo presenta una dureza o una situacion dificil

o0 de quebrantamiento al amoldamiento cubico. La escorificacion es un proceso de fusion

oxidante que se efectla en forma general en algunos de los siguientes casos.

a) Disminucidn del tamafio del regulo.
b) Reduccion de mas régulos en un tnico regulo producto de fusiones separadas.

¢) Eliminar impurezas del regulo como el fierro y el cobre muy comunes en

concentrados y cementos de cobres.

La escorificacion comienza agregando el regulo sucio al escorificador al cual envolvemos
con una capa de boérax y un poco de silice. Posteriormente colocamos el escorificador en
el horno por un tiempo determinado, el punto final de la escorificacion sera cuando se

note la desaparicion del circulo brillante en el centro de la carga.

Retiramos el escorificador del horno, vertiendo el contenido en una lingotera en frio con

la ayuda de una pinza y una comba formamos un cubo metélico.

3.10. REACTIVOS USADOS EN ENSAYOS AL FUEGO
3.10.1. FUNDENTE.

Para efectuar un buen andlisis es necesario adicionar a la muestra una serie de
reactivos en proporciones adecuadas y establecidas de modo tal que permita obtener tanto
una escoria adecuada como un peso de régulo de plomo especifico. El fundente usado
bajo especificaciones de ACTLABS, esta compuesto por los siguientes reactivos:

a) Silice.- Silice, SiO», reactivo acido.

Peso molecular =60 g/mol

Punto de fusion  =1750°C
La silice es un reactivo acido y el méas fuerte de los utilizados en los analisis al fuego. Se
combina con los 6xidos de metales para formar silicatos, los cuales son la base de casi

todas las escorias.

CaO +Si0O, 2 CaSiOs3

Debido a su propiedad &cida, también es util para proteger los crisoles de la accién

corrosiva del litargirio.
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b) Borax.- Bérax vidrioso, Na:BsO7, 0 expresado como NaxO: 2B,0s, tetraborato de

sodio anhidro fundido.

Peso molecular =202 g/mol
Punto de fusion =742 °C

<

El borax vidrioso es un fundente &cido rapidamente fundible que se obtiene at fundir el
borax (Na2B4O7.10H,0) para que desprenda sus moléculas de agua de cristalizacion,
posteriormente enfriandolo y aplastando el residuo vidrioso solidificado.

El boérax se utiliza mucho en casi en todos los andlisis con crisoles por dos razones

principales:

1. El bérax se funde a una temperatura relativamente baja y, por ello, reduce de forma
apreciable la temperatura para la formacion de escoria. Ademas, ayuda a facilitar la
formacion de escoria de la muestra de mena.

2. El boérax disuelve excelentemente los Oxidos metalicos durante el proceso de
fundicién. Al rojo vivo, se vuelve un &cido fuerte y disuelve casi todos los 0xidos
metalicos (tales como el Al.O3, FeO y Cr203), asi como la tierra alcalina (tales como
CaCOs, MgCOs3 y SrC0s). Es considerado uno de los mejores fundentes de la

alimina.

Con frecuencia, el borax se agrega como una capa de proteccion para minimizar la pérdida

mecanica debido a la expectoracion por el escape rapido de los gases generados.

<

c¢) Carbonato de Sodio.- Carbonato de sodio, anhidro, Na,COs3, también conocido como

ceniza de sodio.

Peso molecular =106 g/mol

Punto de fusion =852 °C
Es un fundente basico potente y el reactivo mas econdémico que se utiliza para los analisis
con crisoles. Es muy liquido en su estado fundido, por ello, puede mantener en suspensién
una gran cantidad de material finamente molido; es preferible almacenar las ceniza de
sodio en envases herméticos pues tiende a absorber la humedad del aire.
Se funde sin descomposicién considerable a 852 °C - 950 °C sufre una ligera
disociacion formando una pequefia cantidad de didxido de carbono. La parte esencial

del reactivo carbonato de sodio en el proceso de fundicion es la base Na2O, la cual
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reacciona con la silice disponible para formar silicatos de sodio (escoria) y desprender

gas CO2 en el proceso. A continuacion se muestra una reaccion tipica como ejemplo:
Na,COs + SiOy --------- > NazSiOs + CO2

Estos silicatos se funden muy bien y disuelven otros éxidos para formar silicatos
complejos. La adicion de bdrax reduciré ain mas la temperatura de fusion de la mezcla.
Al tener facilidad para formar sulfatos y sulfuros alcalinos, también acida, hasta cierto

punto, como un agente oxidante y desulfurante.

d) Litargirio.- Litargirio, PbO, oxido de plomo

Peso molecular =223 g/mol
Punto de fusion =883 °C

El litargirio es un fundente basico que se funde rapidamente. También acta como un
agente oxidante y desulfurante. Incluso el litargirio libre de plata podria contener aun
trazas de este elemento. En el caso de trabajos criticos, debe analizar cada nuevo lote de
litargirio para determinar la cantidad de plata antes de su aprobacion para utilizacion en
el laboratorio.

En una fundicidn en crisoles, se utiliza el litargirio con dos propdsitos:

1) Para proporcionar los glébulos de plomo metélico a través del proceso de reduccion
por un agente reductor, el cual se alea con y colecta los metales preciosos de una
muestra de mena.

2) Para formar escoria con los fundentes acidos. Las temperaturas de fusion de diversos
silicatos de plomo son menores que las de los silicatos dé sodio, es por ello que se

agrega el litargirio a casi todos los analisis con crisoles.

Ejemplo del litargirio cuando actta como fundente basico:
PbO + SiOy ------ > PbSiOz  (fundente bésico)
Ejemplo del litargirio cuando actta como agente desulfurante:
3PbO + ZnS------- >3 Pb+2Zn0 + SO, (desulfurante y oxidante)

Ejemplo del litargirio cuando actia como agente oxidante, el cual oxidaré los sulfuros

metalicos, carbono, azufre y hierro:

2 PbO + C ----> 2Pb + CO, (oxidante)
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El litargirio tiene una gran afinidad por la silice. Si no hay suficiente silice en la carga
para fundicion en el crisol, el litargirio atacaré el material acido del crisol, y si se consume
una cantidad suficiente de material acido del crisol, se podria formar un agujero en él

crisol.

e) Reactivo Reductor.

Harina.- Harina, CsH100s

Peso Molecular =162 g/mol

La harina es un agente reductor debido at carbono que contiene. Se utiliza con Frecuencia
en los andlisis con crisoles debido a su bajo costo y facil obtencion. Su uso méas comun
es para la reduccién del litargirio para formar el régulo (Temperatura de inicio desde 500

°C a 550 °C) La ecuacion para esta reaccion es la siguiente:

12PbO + CgH100s5 ----- > 12Pb + 6CO; + 5H,0

f) Reactivo Oxidante.

Nitrato de potasio.- Nitrato de potasio, KNOs comunmente conocido como Nitro.

Peso molecular =101 g/mol
Punto de fusion =339°C

El nitrato de potasio es un agente oxidante potente que se utiliza en los anélisis en crisoles
para oxidar el azufre y muchos metales (plomo, cobre, etc.) Se utiliza especialmente para
oxidar sulfuros, arseniuros y antimoniuros.

Veamos un ejemplo del nitro como un agente oxidante que reacciona con el azufre:

2 KNO3 +2'S mmmmmmmmmee > KzSO4+ S0z + N2

Veamos un ejemplo del nitro como un agente oxidante que reacciona con un metal:
7 Pb + 6 KNO3 ------------- >7PbO+3KO+3N2+40
Cuando el nitro se funde solo, es estable hasta que se alcanza una temperatura de 400 °C
luego comienza a descomponerse, desprendiendo oxigeno y nitrogeno. EI K>O formado
actia como un fundente basico tal como se muestra en la siguiente reaccion:
2 SiO; + 4 KNOg3 ------------- >2 KoSiO3+2 N2 +50;
Se debe tener en cuenta que, cuando se utiliza el nitro, éste tiene un efecto oxidante sobre

la plata, Ademas se debe tener cuidado cuando se utilicen grandes cantidades de nitro
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pues el desarrollo de gases a partir de la reaccion podria producir ebullicion en la carga

del crisol.

3.11. COPELACION

La etapa de copelacion tiene por objeto la oxidacion del regulo (aleacion de plomo
y metales preciosos) en un homo de copelacidn a una temperatura elevada; obteniéndose

un botdn que es una aleacion llamada doré (metales preciosos), de acuerdo a:

a. Para comenzar la etapa previamente calentamos las copelas limpias y

enumeradas a temperatura de 950 °C por 20 minutos.

b. Colocamos los régulos en las copelas calientes y se cierra la puerta del horno

a una temperatura de copelacién (950 °C)

c. Latemperatura elevada va a evitar que el plomo ya fundido se enfrié y con
ello forma una capa de Oxido infusible o comuUnmente conocido como

“congelado”.

d. Unavez que el regulo esta fundido se entreabre la puerta para dar ingreso al

oxigeno.
Pb + Au + Ag + % O + calor = PbOg) + Au + Ag(ac) (22)

e. El litargirio obtenido es adsorbido por la copela por atraccién capilar, y los
otros metales bases con infusibles a esta temperatura y no adsorbidas por la

copela.

f. Para finalizar la copelacién el relampagueo es la sefial final, retiramos y

dejamos enfriar para posteriormente pesar.

3.11.1. ADICION DE PLATA PARA LA COPELACION

Esta operacion consiste en agregarle plata quimicamente pura a los analisis de oro
(muestras de exploracion), porque las aleaciones de oro y plata no llegan a una relacién
adecuada de separacion acida (nitrica o sulfarica) la cual debe estar dada por una relacién
mayor a 1:3 respectivamente. Una relacion menor evitaria una separacion de los metales
preciosos, el agregar el exceso de plata se puede dar tanto en el fundente como en el

regulo al empezar la copelacion.
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3.12. SEPARACION O PARTICION.

El oro obtenido de las muestras fundidas es separado de la plata y finalmente di
gestado con la finalidad de ser analizado en los equipos de absorcién y poder tener un

valor cuantificado del oro presente en cada una de las muestras analizadas.

En esta parte, dependiendo de la ley del mineral, podemos terminar el analisis,

segun los siguientes métodos:

e Gravimetria; leyes altas.

e Absorcion Atomica; leyes bajas.

a) Gravimetria.
El término gravimétrico se refiere a una medida de pesada, y un método gravimétrico es

un método en el analisis se determina pesando.

Se puede distinguir dos tipos de analisis gravimétricos. En el primero de ellos la sustancia
a determinar es separada de los demés constituyentes de la muestra al formarse un
precipitado insoluble; el analisis se completa determinando el peso de este precipitado, o
el de alguna sustancia formada a partir de €l, debidamente tratado. El segundo utiliza la
propiedad de la volatilidad, aqui la sustancia a determinar se separa por destilacion; el
producto puede ser recogido y pesado, o puede medirse la pérdida de peso de la muestra
como resultado de la destilacion. De los dos métodos el de precipitacion es el mas

utilizado.

Un método de andlisis gravimétrico por lo general se basa en una reaccion quimica como

esta.
aA+rR ——> ARy
Donde a son las moléculas de analita A, que reacciona con y moléculas de reactivo R.

El producto, AaRy es por regla general una sustancia débilmente soluble que se puede
pesar después de secarla, o que se puede calcinar para formar otro compuesto de
composicion conocida y después pesarlo.

b) Absorcion Atémica.
El equipo de absorcidn atdbmica trabaja en base a la espectrofotometria, que se refiere al

uso de la luz para medir las concentraciones de sustancias quimicas.
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3.12.1. SEPARACION DE LA PLATA CON ACIDO NITRICO Y MEDICION
DEL ORO POR ABSORCION ATOMICA

Para este caso la separacion de la plata se realiza, agregando acido nitrico diluido
y calentarlo a baja temperatura durante un corto tiempo hasta que la plata se disuelva

completamente, (Ver Reaccion N° 24), el oro quedara libre.

Para cuantificar el oro procedemos a realizar la disgregacion del mismo en tubos aforados
agregando acido clorhidrico concentrado (Ver Reaccion N° 23). Luego de disgregar el
oro, aforamos y homogenizamos la solucién, finalmente se cuantifica en el equipo de

absorcion atémica.
Reaccion involucrada:

Au® + HNO3 + 3HCI > Au* + NOCI + Clzt +2 Hz0 (23)

3.12.2. SEPARACION DE LA PLATA CON ACIDO NITRICO Y MEDICION
DEL ORO POR GRAVIMETRIA

Después de colocar el boton de dore (oro + plata) laminado en un crisol de
porcelana. Agregamos un volumen adecuado de &cido nitrico diluido, calentamos a baja
temperatura durante un tiempo. La operacion continua con la decantacion del oro con

ayuda de una bagueta inclinamos el crisol y retiramos la solucién nitrato de plata.

Agregamos luego una solucion de &cido nitrico concentrado calentamos a una mayor

temperatura, ocurre la siguiente reaccion:
Au+ Ag+HNO3 > Au° + Ag" + NO3 + H° (24)

Terminado un tiempo procedemos a eliminar la solucion de plata, al botdn de oro lavamos
con agua y con hidroxido de amonio. El crisol con el boton de oro se seca y calcina. Se

deja enfriar para finalmente pesarlo.

3.12.3. CALCULOS DE LAS LEYES DEL ORO Y LA PLATA
3.12.3.1. Calculo de la Ley del Oro

a) Calculo para el Oro por pesada

P,*1000
Auy === ()
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Aul : Contenido de oro en gramos por tonelada métrica (ppm)
Au?2 : Contenido de oro en onzas por toneladas cortas (Oz/tc)
P1 : Peso del boton de oro en miligramos.

P : Peso de la muestra utilizada en gramos

b) Calculo para el Oro por Absorcién Atémica

__ Vx(Lect—Lect bk)* 1000%Fd

Auz = P ()
Donde:
Au3 : Contenido de oro en ppm
\ : Volumen de fiola leida en mililitros
Lect : Lectura de la solucidén por absorcién atdmica en ppm

Lect bk : Lectura de la solucion en blanco por absorcidn atémica en ppm

P : Peso de la muestra en gramos
Fd : Factor de dilucion, el cual depende del volumen finalmente
leido.

3.12.3.2. Célculo de Leyes de la Plata

a) Célculo para la Plata por pesada

_ (P3=P,— P;)*1000+Fa

Ag, L ©)
Ag, = (P3—P2—P1);29,1667*Fa @)
Donde
Agl : Contenido de plata en gramos por tonelada métrica (ppm)
Ag2 : Contenido de plata en onzas por toneladas cortas (Oz/tc)
P1 : Peso del botdn de oro en miligramos
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P2 : Peso del blanco fundente en miligramos
P3 : Peso del boton de dore en miligramos
P : Peso de la muestra utilizada en gramos
Fa : Factor de ajuste, es obtenido a partir del peso de la plata pesada
para el titulo

b) Calculo para la Plata por Absorcion Atémica

__ Vx(Lect—Lect bk)*0,001+F

Ags = : (0)
Donde:

AQs3 : Contenido de plata en ppm

\Y : Volumen de fiola leida en mililitros

Lect : Lectura de la solucion por absorcion atdbmica en ppm

Lectbk  : Lectura de la solucion en blanco por absorcién atbmica en ppm
P : Peso de la muestra en gramos

F : Factor de dilucion

El factor de dilucion es obtenido de la relacion a partir de la dilucion de la
solucién y viene dado por el volumen final de la fiola aforada para la nueva

lectura y la alicuota tomada del volumen anteriormente leido.
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Diagrama 1: Descripcion del Proceso de Ensayo al Fuego
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v
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FUNDICION ESTATICA
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FUNDICION ESTATICA
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ENCUARTACION e— 1|
¥ SEPARACION CON H,SO3
SEPARACION CON
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A 4 v
MEDICION DEL ORO POR PESADA DEL ORO POR
ABSORCION ATOMICA GRAVIMETRIA

Fuente: Manual de Procedimientos 2000 Minlab — Lima
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3.13. ABSORCION ATOMICA
3.13.1. DESCRIPCION DE LA FASE DE ANALISIS

El equipo de absorcion atomica trabaja en base a la espectrofotometria, que se
refiere al uso de la luz para medir las concentraciones de sustancia quimica. Las ondas
de la luz estan constituidas por campos eléctricos y magnéticos oscilante, perpendiculares

entre si.

La caracteristica de interés en las medidas por Absorcion Atdémica es la cantidad de luz
a la longitud de onda resonante la cual es absorbida cuando la luz pasa a través de una
nube atomica. Conforme el nimero de dtomos se incrementa en el paso de luz, la
cantidad de luz absorbida se incrementara en una forma predecible. Midiendo la cantidad
de luz absorbida, una determinacion cuantitativa de la cantidad del elemento analizado
presente puede ser realizada. El uso de fuentes especiales de luz y la cuidadosa seleccion
de la longitud de Onda permiten la determinacion cuantitativa especifica de elementos

individuales en presencia de otros.

La absorcidn de luz por medio de &tomos brinda una herramienta analitica poderosa para
los analisis cuantitativos y cualitativos. La espectroscopia de absorcion atdmica se basa
en el principio que los atomos libres en estado fundamental pueden absorber la luz a una
cierta longitud de onda, la absorcion es especifica, por lo que cada elemento absorbe a
longitudes de onda Unicas. La espectroscopia de la absorcion atémica es una técnica
analitica aplicable al analisis de trazas de elementos metalicos en minerales, muestras

bioldgicas, metalurgicas, farmacéuticas, aguas alimentos y medio ambiente.

Las unidades de longitud de onda en la porcion visible del espectro son nanometros (1
nm=10-9 m).

3.13.2. PRINCIPIOS DE LAS TECNICAS EXPERIMENTALES EN ABSORCION
ATOMICA.

a) Analisis cuantitativo por absorcion atomica.

La luz a la longitud de onda de resonancia de intensidad inicial, lo, es enfocada
sobre la llama que contiene atomos en estado fundamental. La intensidad de inicial de
luz es disminuida en una cantidad determinada por la concentracion de los a&tomos en la
Ilama. La luz luego es dirigida sobre el detector, donde la intensidad disminuida, I, es
medida. La cantidad de luz absorbida es determinada comparando I con lo
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La transmitancia se define como la razén de la intensidad final y la intensidad inicial.

Distintos términos afines son empleados para definir la cantidad de luz absorbida que ha
tenido lugar. La Transmitancia es definida como la razén de la intensidad final a la
intensidad inicial.

T= I/lo
La Transmitancia es una indicacién de la fraccion de la luz inicial que pasa a través de la
Ilama para incidir en el detector. EI porcentaje de transmisién es simplemente la
transmitancia expresada en términos porcentuales.

%T=100xl/lo
El Porcentaje de absorcién es el complemento del porcentaje de transmision y define el
porcentaje de la luz inicial la cual es absorbida en la llama

%A=100-%T
Estos términos son féciles de visualizar sobre una base fisica. El cuarto término,
absorbancia, es una expresion puramente matematica.

A=log(lo/l)
La absorbancia es el término mas conveniente para caracterizar la absorcion de luz en
espectrofotometria de absorcidn, ya que esta cantidad muestra una relacion lineal con la
concentracion. La Ley de Beer define esta relacion:

A=abc
Donde A es la absorbancia; a es el coeficiente de absortividad constante que es
caracteristica de las especies absorbidas a una longitud de onda especifica; b es la longitud
del paso de luz ocupado por la celda de absorcion. Y ces la concentracion de las especies
absorbantes en la celda de absorcion. Esta simple ecuacion establece que la absorbancia
es directamente proporcional a la concentracion de especies absorbidas para un grupo de
condiciones instrumentales dadas.
Esta conducta de proporcionalidad directa entre la absorbancia y la concentracion es
observada en absorciéon atomica. Cuando la absorbancia de las soluciones patrén que
contienen concentraciones conocidas del analito se miden y se grafican los resultados de
las absorbancias. En la region en la cual la relacion con la ley de Beer es observada, la
calibracién produce una linea recta. Conforme se incrementan la concentracion y la
absorbancia, comportamientos no ideales de los procesos de absorcion puede causar una

desviacion en el desarrollo de la linea recta, como se muestra.
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Luego de que se ha establecido tal curva de calibracién, se puede medir la absorbancia de
soluciones de concentraciones desconocidas y su concentracion directamente de la curva
de calibracion. En instrumentacion moderna, la calibracion puede ser hecha en el
instrumento para dar una lectura directa de la concentracion desconocida. Desde el
advenimiento de las microcomputadoras, la calibracion precisa, incluso en una regién no
linear, es simple.

b) Concentracion caracteristicay limites de deteccion.

La concentracion caracteristica y el limite de deteccion son términos que describen
caracteristicas de funcionamiento del instrumento para un elemento analito. Mientras
ambos parametros dependen en la absorbancia observada para el elemento, cada uno
define una especificacion diferente de funcionamiento, y la informacién a ser obtenida de
cada término es diferente.

c) Concentracién caracteristica

La “Concentracion Caracteristica” (algunas veces llamada “sensibilidad”) es una
convencion para definir la magnitud de la sefial de absorbancia la cual sera producida por
una concentracion dada del analito. Para absorcion atomica de flama, este término es
expresado como la concentracion de un elemento en miligramos por litro (mg/L)

requerido para producir una sefial de absorcion de 1% (absorbancia 0.0044).

Concentracién Caracteristica (mg/L) = Concentracion del Estandar (mg/L) x 0.0044

Absorbancia medida

Mientras que las mediciones son realizadas en la region linear de trabajo, la concentracion
caracteristica de un elemento puede ser determinada por la lectura de la absorbancia
producida por una concentracion conocida del elemento y utilizando la ecuacion anterior.
Existen muchas razones practicas para querer saber el valor de la concentracién
caracteristica para un elemento. Conocer la concentracion caracteristica permite al
operador determinar si todas las condiciones instrumentales estan optimizadas y si el
instrumento esta funcionando como lo requieren las especificaciones simplemente
midiendo la absorbancia de una concentracién conocida y comparando los resultados con
el valor esperado. Un valor conocido de la concentracion caracteristica también permite
predecir el rango de absorbancia que sera observado desde un rango de concentracion
conocida o para determinar el rango de concentracion que podra producir Optimos niveles

de absorbancia.
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d) Limites de Deteccion

Debe notarse que, mientras la magnitud de la sefial de absorbancia puede ser predicha del
valor dado de la concentracion caracteristica, no se ha notificado ninguna informacién
acerca de como pueden ser medidas las sefiales de absorbancia pequefias. Por lo tanto,
no es posible predecir la concentracion minima medible desde un valor de concentracion
caracteristica conocido. Para determinar esta cantidad, se debe considerar maés
informacion acerca de la naturaleza de la sefial de absorbancia a ser medida.

La medicion de la cantidad de concentracion més pequefia de un elemento serad
determinada por la magnitud de la absorbancia observada para el elemento (concentracion
caracteristica) y la estabilidad de la sefial de absorbancia. Una sefial inestable o ruidosa
hace mas dificil distinguir pequefios cambios en la absorbancia observada la cual se debe
a diferencias en pequefias concentraciones, desde aquellas variaciones al azar debidas a

una linea base ruidosa.

3.13.3. COMPONENTES BASICOS DE UN ESPECTROFOTOMETRO.
Para comprender como trabaja el espectrofotometro de absorcion atomica,

déjenos construir uno pieza por pieza. Todo espectrofotdmetro de absorcidon atémica
debe tener componentes que cumplan integramente los requerimientos basicos los cuales
son:

e Una fuente de luz

e Una celda de muestreo

e Medio de medicion de luz especifico.

Se necesita una fuente de luz que emita las lineas atdbmicas caracteristicas del elemento a
ser determinado. La fuente mas ampliamente utilizada es la lampara de catodo hueco.
Estas lamparas estan disefiadas para emitir el espectro atomico de un elemento en
particular, y se seleccionan lampara especifica para el uso dependiendo del elemento a
ser determinado.

También se requiere que la radiacion de la fuente sea modulada (Encendida y apagada
rapidamente) para suministrar una forma de amplificar selectivamente la luz de la lampara
de la fuente e ignorando la emision la llama de la celda. Esto puede lograrse con un
modulador rotatorio localizado entre la fuente y la llama, o pulsando el voltaje de la
fuente.

Las consideraciones especiales son también requeridas por la celda de muestreo de

absorcion atomica. El vapor atomico debe ser generado en el paso del rayo de luz de la
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fuente. Esto se obtiene generalmente introduciendo la muestra en un sistema quemador
0 en un horno eléctricamente calentado que se encuentre alineado en el paso de la dptica
del espectrofotdmetro.

Algunos componentes son requeridos para mediciones de luz especifica. Se utiliza un
monocromador para dispersar las distintas longitudes de onda de la luz que es emitida de
la fuente y separa la linea particular que se emplea para este fin. La seleccién de una
fuente especifica y una longitud de onda particular de aquella fuente es lo que permite la

determinacion de un elemento seleccionado en presencia de otros.

La longitud de onda aislada por el monocromador incide directamente sobre el detector,
el cual sirve de ojo al instrumento. Este es normalmente un tubo fotomultiplicador, el
cual produce una corriente eléctrica dependiendo de la intensidad de la luz incidente. La
corriente eléctrica del fotomultiplicador es luego amplificada y procesada por la
electronica del instrumento para producir una sefial la cual es una medida de la atenuacion
de la luz que ocurre en la celda de muestreo. Esta sefial puede ser posteriormente
procesada para producir una lectura en el instrumento dada directamente en unidades de

concentracion.

3.13.4. FUENTE DE LUZ
Un atomo absorbe luz de longitudes de onda muy discretas. Para poder medir esta

absorcion de bandas tan angostas con el maximo de sensibilidad es necesario utilizar una
fuente de linea, la cual emita longitudes de onda muy especificas que puedan ser
absorbidas por el atomo. Las fuentes de linea muy estrechas no solo producen alta
sensibilidad, sino que también hacen de la absorcion atdmica sea una técnica analitica
muy especifica con pocas interferencias espectrales. Las dos fuentes de linea mas
comunes utilizadas en absorcion atomica son la “lampara de catodo hueco” y la “lampara

de descarga sin electrodo”.

3.13.5. LAMPARA DE CATODO HUECO
La lampara de catodo hueco es una excelente y brillante linea de energia discreta

para la mayoria de los elementos determinables por absorcion atomica. El catodo de la
lampara es un cilindro hueco del metal catodizado cuyo espectro sera producido. El
Cétodo y el anodo estan en un cilindro de vidrio sellado y lleno de nedn o argén a baja
presion. Al extremo del cilindro se ha fundido una ventana transparente a la radiacion

emitida.
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Las lamparas de catodo hueco tienen un tiempo de vida perecible. Cuando la presion de
gas decrece, la eficiencia del desalojo y de la excitacion de los &tomos de metal también
decrece, reduciendo la intensidad de emision de la lampara. Para prolongar el tiempo de
vida de la lampara de catodo, algunos fabricantes producen lamparas con volimenes
internos mayores de modo que una mayor provision de gas a presién Optima sea
disponible.

El proceso de desalojo puede remover algunos de los atomos de metal desde la vecindad
del catodo y puede ser depositado en cualquier parte. Las lamparas para metales volatiles
como el arsénico, selenio y cadmio son méas propensas a la vaporizaciéon del catodo
durante su uso. Mientras la pérdida de metal desde el catodo a corrientes de operacién
normal (usualmente de 5-25 miliamperios) normalmente no afecta el funcionamiento de
la lampara, los &tomos de gas pueden ser entrampados durante el proceso de deposicion
de metal que afecta el tiempo de vida de la lampara. Las ldmparas que son operadas a
corrientes muy elevadas pueden sufrir la reduccion del tiempo de vida debido al
agotamiento del elemento analizado desde el catodo.

Algunos materiales del catodo pueden envolver lentamente al hidrégeno cuando se
calientan. Como la concentracion de hidrogeno en el gas se incrementa, una emision
continua de fondo contamina la pureza de la linea del espectro del elemento, resultando
una reduccién de la sensibilidad de la absorcion atomica y una linealidad de calibracién
pobre. Para eliminar estos problemas, muchas lamparas de catodo hueco modernas tienen
un getter de Tantalio sobre el anodo que absorbe irreversiblemente el hidrogeno
involucrado cuando la lampara opera.

El c&todo de la lampara de catodo hueco es usualmente construido de un metal altamente
puro lo que resulta en un espectro de emisién muy puro del material del catodo. Es
posible, algunas veces, sin embargo, construir un catodo de la aleacién de varios metales.
La lampara multielemento de catodo hueco resultante dard un mejor funcionamiento para
un solo elemento o con algunas combinaciones, puede ser utilizada como una fuente para
todos los elementos contenidos en la aleacion del catodo. Sin embargo, no todos los
metales pueden ser utilizados en combinacién con otros debido a las limitaciones

metalUrgicas o espectrales.

Se debe tener especial consideracion antes de utilizar una ldmpara multielemento debido
a que pueden presentarse complicaciones analiticas. A menudo, la intensidad de emision

para un elemento en una lampara multielemento no es tan alta como la que se observa
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para el mismo elemento en una lampara de un solo elemento. Esta pérdida de intensidad
podria ser una desventaja muy seria en aplicaciones donde se requiere alta precision y
bajos limites de deteccidn. EIl incremento en la complejidad espectral de las lamparas
multielemento puede requerir longitudes de onda alternas o aperturas espectrales mas
estrechas, que también pueden afectar adversamente la sensibilidad o el ruido de la linea

base.

Cada ldmpara de catodo hueco tendra una corriente particular para funcionamiento
optimo. En general, la corriente continua alta producird una emisién mas brillante y
menor ruido en la linea base. La corriente continua incrementada, sin embargo, puede
acortar el tiempo de vida de la lampara y puede ocurrir un ensanchamiento en la linea
espectral, resultando una reduccion en sensibilidad y rango de trabajo lineal. La corriente
especifica recomendada para cada lampara usualmente sera provista de la mejor
combinacidn, tiempo de vida de la lampara y funcionamiento. Para analisis exigentes que
requieran las caracteristicas mejores posibles de sefial a ruido, pueden utilizarse corrientes
mayores para la ldmpara, hasta el valor maximo posible. Las corrientes mas bajas de la
lampara pueden ser utilizadas con los analisis menos exigentes para prolongar la vida de

la lampara.

3.13.6. LAMPARA DE DESCARGA SIN ELECTRODO

Para muchos elementos, la lampara de catodo hueco es una fuente
completamente satisfactoria para absorcion atomica. En pocos casos, sin embargo, la
calidad del andlisis se deteriora por las limitaciones de la lampara de catodo hueco. Los
casos principales involucran los elementos mésvolatiles donde la baja intensidad y el
corto periodo de tiempo de la lampara son un problema. La determinacion de estos
elementos de absorcion atdmica en estos casos puede casi siempre ser mejorada
dramaticamente con el uso de un iluminador y fuentes mas estables como la lampara de

descarga sin electrodo.

a) Ventajas
e Mayor intensidad
e Incremento de la linealidad
e Mejor sensitividad

e Tiempo de vida largo
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b) Desventajas
e Requiere calentamiento
e Puede requerir una fuente de poder separada
e Requiere un sistema dptico compatible con el tamafio de la imagen EDL

para proveer un incremento total de la intensidad.

3.13.7. CONSIDERACIONES OPTICAS

a) Fotometros

La porcidén del sistema dptico de un espectrofotometro de absorcion atémica que
conduce la luz desde la fuente al monocromador es conocida como fotometro. En
instrumentos de absorcion atdmica se utilizan usualmente tres tipos de fotometros: de un
solo haz, de doble haz y lo que puede llamarse un solo haz compensado o seudo doble

haz.

b) Fotometros de un sélo haz

Un instrumento tipico de un solo haz para el andlisis de varios elementos, consiste
en variar fuentes de cadtodo hueco, un divisor periédico, un atomizador y un
espectrofotdbmetro de rejilla de difraccion que utiliza un fotomultiplicador como
transductor.

La ventaja principal de la configuracion de un solo haz es que tiene menos componentes
y es menos complicado que los disefios alternativos. Por lo tanto es mas facil de construir
y menos caro que los otros modelos de espectrofotometros. Con un sélo paso de luz y un
nimero minimo de componentes épticos, los sistemas de un sélo haz usualmente dan
mucha luminosidad. La principal limitacion del fotometro de un sdlo haz es que no provee
medios para compensar las variaciones del instrumento durante un andlisis, como los
cambios en la intensidad de la fuente. La variedad en la sefial resultante puede limitar el

desarrollo de capacidades de un sistema de un sélo haz.

Ventajas
* Mas econdmico.
 Alto paso de luz.
Limitaciones
» Deriva.

» Necesidad de pre — calentamiento.
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c) Fotometros de doble haz

La configuracion alterna de un fotometro, conocido como doble haz utiliza opticas
adicionales para dividir la luz de desde la ldampara a un haz de muestra (dirigido a través
de una celda de muestra) y un haz de referencia (dirigido alrededor de la celda de
muestra). En el sistema de doble haz, el haz de referencia sirve como un monitor de la
intensidad de la ldmpara y la respuesta caracteristica del circuito electronico coman. Por
lo tanto, la absorbancia observada, determinada desde un cociente de haz de muestra y
lecturas de haz de referencia, se encuentra mas libre de efectos debido a corrientes de
intensidad llevadas y otras anomalias electrénicas que afectan similarmente a ambos

haces de muestra y de referencia.

Los modernos espectrometros de absorcion atdmica son con frecuencia altamente
automaticos. Ellos pueden cambiar lamparas automaticamente, resetear parametros del
instrumento, e introducir muestras para un analisis de multielemento. La tecnologia de
doble haz, que compensa automaticamente a la fuente y la electricidad, permite a estos
instrumentos cambiar ldmparas y empezar un analisis inmediatamente con poco o nulo
precalentamiento de lampara para varios elementos. Esto no solo reduce el tiempo de
analisis si no que prolonga el tiempo de vida de la lampara, debido a que el tiempo para
calentamiento ha sido eliminado. Incluso con los analisis manuales, la habilidad de
instalar una lampara o encender el instrumento y empezar un analisis casi inmediatamente

es una ventaja decidida para sistemas de doble haz.

Los fotometros de doble haz, desvian algunas fuentes de energia del haz de muestra para
crear el haz de referencia. Ya que es la razon de la sefial de ruido del haz de muestra la
que determina el desarrollo del andlisis, los instrumentos de doble haz usualmente
dedican un porcentaje mas alto de la fuente de emision al haz de muestra que al haz de
referencia. Por ejemplo, un sistema moderno de doble haz que utiliza un divisor de haz
para generar haz de muestra y de referencia puede utilizar 75% de la emision de la fuente
para la medicion de la muestra y solo 25% para la medicion de referencia. Utilizando
estas técnicas, los instrumentos modernos de doble haz ofrecen virtualmente la misma
sefial - ruido que un sistema de doble haz mientras se goza de los beneficios de la

velocidad y automatizacion y operatividad simple.
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Ventajas
« Correccion automatica de las fluctuaciones de la intensidad de la
fuente
« Mayor estabilidad de la linea base
* No es necesario pre-calentar la lampara
Desventajas
» Maés caro

* Menor paso de luz

d) Sistema 6ptico y monocromador.

Como se dijo previamente, un factor importante para determinar el ruido de la linea
base en instrumentos de absorcién atémica es la cantidad de energia de luz que alcanza
el fotomultiplicador (PMT). La intensidad de la lampara es optimizada para ser tan
brillante como sea posible mientras se evite los problemas de ensanchamiento de linea.
El impacto de los fotémetros con sistemas de haz simple y doble haz han sido discutidos
anteriormente. Pero el impacto de los otros componentes también debe ser considerado

para determinar las capacidades del sistema dptico completo.

La luz de la fuente debe ser enfocada en la celda de muestra y dirigida al monocromador,
donde las longitudes de onda de luz son dispersadas y la linea analitica de interés esta
enfocada en el detector. Alguna energia se pierde en la superficie de la dptica en el
camino. Los espejos al frente, altamente reflectivos, pueden ser utilizados para controlar
el enfoque en la fuente y el campo de vista del detector de luz precisamente y con minima
perdida de luz. Alternativamente, el enfoque puede cumplirse mediante la refraccion en
vez de la reflexién utilizando un sistema de lentes. Ya que el largo focal de un lente varia
con la longitud de onda, 6pticas adicionales (que pueden ademas reducir la energia) puede
utilizarse o ajustes Opticos complejos para obtener el enfoque apropiado sobre el rango

completo de espectros para absorcidn atomica.

Debe tenerse especial cuidado en el monocromador para evitar la pérdida de luz excesiva.
La dispersion de la longitud de onda se logra con un grating, una superficie reflexiva
dirigida con muchas lineas paralelas muy cerca una de la otra. La reflexion de esta
superficie genera un fenémeno de interferencia conocido como difraccién, en el cual
longitudes de onda de luz diferentes divergen del grating a diferentes angulos. La luz de

la fuente ingresa al monocromador por la entrada del slit y es dirigida al Grating donde
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toma lugar la dispersion. Las longitudes de onda de luz divergentes son dirigidas hacia el
slit. Ajustando el grating se puede permitir el paso de una linea de emisién seleccionada
de la fuente a través del slit y caer sobre el detector. Todas las otras lineas estan

bloqueadas desde la salida.

El angulo de dispersion hacia el grating puede controlarse por la densidad de las lineas
en el grating. La dispersion mas alta dara lineas de densidad mayor, mas lineas/mm. La

Dispersion alta es importante para mejorar la eficiencia en la energia del monocromador.

La imagen de la fuente concentrada en la entrada del slit y con las lineas de dispersion a
la salida del slit se muestra para ambos, grating de baja dispersion y alta dispersion. Para
aislar una linea de las demas, es necesario utilizar una salida de slit mas estrecha, en el
ejemplo de dispersion baja, que es la requerida en el caso de la alta dispersion. La practica
de un buen disefio de dptica dicta que la entrada y salida de los slits son de tamafio similar.
El uso de entradas de slit mas amplias sobrellenara el grating con la imagen de la fuente,
mientras el uso de entradas de slit mas pequefias restringe la cantidad de luz entrante al
monocromador. Ambos reducen la cantidad de energia disponible en la salida del slit.
Para un grating de baja dispersion, esto significa que el tamafo de la entrada del slit del
monocromador es limitada al tamafio angosto requerido por la salida del slit para excluir
las lineas cercanas. Asi, mucha de la energia disponible se evita desde cualquier entrada
al monocromador. En contraste, la mayor separacion de longitud de onda a condicién del
grating de alta dispersion permite el uso de slits mas amplios, que utilizan méas de la luz

disponible sin sacrificios en la resolucion.

Para una primera aproximacion, la energia del monocromador es proporcional al area
iluminada del grating e inversamente proporcional a la dispersion linear reciproca. Para
obtener los beneficios completos de la energia de alta dispersion, es necesario utilizar un
grating con una superficie lo suficientemente amplia para capturar toda la luz de la iméagen
magnificada del slit. Los gratings amplios de calidad de la alta dispersion son dificiles y
caros de hacer. Por lo tanto, el incentivo es mayor para aceptar gratings mas pequefios
con menos densidades de linea y dispersidn mas pobre para instrumentacion de absorcion
atomica. Sin embargo, los mejores instrumentos toman ventaja de una salida superior de

energia proporcionada por gratings mas grandes.
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3.13.8. ATOMIZADOR DE ABSORCION ATOMICA.

La caracteristica esencial que diferencia la espectroscopia atémica de la
espectroscopia ordinaria es que la muestra, debe atomizarse. Esto se hace normalmente
con una flama, con un horno calentado eléctricamente con un plasma de radio frecuencia.
La sensibilidad y los efectos de interferencia que se observa en la espectroscopia atomica

dependen de los detalles del método de calentamiento.

a) Sistema de pre mezclay quemador

La celda de muestra, o atomizador, del espectrémetro debe generar los a&tomos en estado
fundamental necesarios para que ocurra la absorcion atomica. Esto involucra la
aplicacion de energia térmica para romper los lazos que mantienen los atomos unidos
como moléculas. Mientras existen muchas alternativas, el atomizador mas rutinario y

ampliamente aplicado es la flama.

La Figura muestra una vista interna de un sistema quemador para absorcion atdbmica. En
este sistema de pre mezcla, la solucion de muestra es aspirada a travéz de un nebulizador
que genera un aerosol fino dentro de la cdmara de mezcla del quemador. Aqui el aerosol
de la muestra se mezcla con los gases combustibles y oxidantes y luego es llevado al

cabezal del quemador, donde ocurre la combustion y atomizacion de la muestra.

El gas combustible es introducido a la camara de mezcla a través de la entrada
correspondiente y el oxidante entra a traves del brazo lateral nebulizador. La mezcla de
combustible y oxidante en la camara del quemador elimina la necesidad de tener
combustible/oxidante en las lineas de gas, un peligro potencial. En adicion a la separacion
del combustible de las lineas de oxidante, es ventajoso tener una entrada auxiliar de
oxidante directamente dentro de la camara del quemador. Esto permite realizar el ajuste
del flujo de oxidante a través de la linea auxiliar, la tasa de muestra tomada
independientemente de la condicidon de la flama, y la necesidad de reajustar el nebulizador

luego de cada ajuste de flujo oxidante es eliminada.

Sélo una porcion de la muestra de solucion introducida dentro de la cdAmara de quemador
por el nebulizador es utilizada para andlisis. Las finas gotas de la muestra, o aerosol, son
llevadas con los gases de combustion al cabezal de quemador, donde toma lugar la
atomizacion. EIl exceso de muestra es removido de la camara de pre mezcla a través de

un drenaje. EIl drenaje utiliza una trampa liquida para prevenir el escape de los gases de
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combustion a través de la linea de drenaje. El interior de la camara de combustion esta
cubierto con material plastico inerte y hmedo para librar al drenaje del exceso de muestra
y prevenir el efecto memoria en la camara de quemador. Un quemador de drenaje libre
alcanza rapidamente el equilibrio, usualmente requiere menos de dos segundos para que

la absorbancia responda totalmente a los cambios de la muestra.

b) Dispositivos de Impacto

La muestra en aerosol esta compuesta de gotas de varios tamafios debido a que se rocian
dentro de la cdmara de mezcla. Tras ingresar la flama, el agua de estas gotas se vaporiza.
El material s6lido remanente debe ser vaporizado, y las uniones quimicas rotas para crear
atomos en estado basal. Donde el tamafio inicial de las gotas es mayor, el proceso de
vaporizacion y atomizacion de la muestra es mas dificil de completar en el corto tiempo
en gque la muestra esta expuesta a la flama. La vaporizacion incompleta de la muestra y

la atomizacidn llevaran al incremento de la susceptibilidad a las interferencias analiticas.

Los dispositivos de impacto son utilizados para reducir el tamafio de las gotas y ocasionar
la desviacién de las gotas mayores del flujo de gas y removerlas del quemador a traves
del drenaje. Existen dos tipos de dispositivo de impacto utilizados usualmente, los

impactbeads y los flow spoilers.

Los sistemas de Impactbead o bolas de impacto son normalmente utilizados para mejorar
la eficiencia de la nebulizacion, el porcentaje de solucion de muestra convertido en
pequerias gotas. EIl impactbead es normalmente un bead esférico de material de vidrio,
silica o cerdmica. Los impactbead de vidrio o cuarzo pueden ser menos resistentes a la
corrosion y pueden ocasionar mayores problemas de contaminacion que los beads de

ceramica quimicamente inerte.

El impactbead se posiciona directamente en la salida del spray del nebulizador. El rocio
de la muestra hace contacto con el impactbead a alta velocidad, ocasionando que algunas
de las gotas mayores se rompan en pequefias gotas. El disefio y la posicion del impactbead
son criticos para determinar que tan bien trabajard. Los sistemas de impactbead
apropiadamente disefiados mejoraran la eficiencia de la nebulizacion y removeran
muchas de las gotas mayores del rocio. Sin embargo, los impactbeads pobremente
disefiados o posicionados, tendran poco o ningun efecto en la eficiencia de la nebulizacion

y pueden ser muy ineficientes removiendo gotas mayores de rocio. El incremento en la
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poblacion de gotas mayores en el rocio creara efectos indeseables, incluyendo precision
pobre e incremento de interferencias. Adicionalmente, los sistemas de quemador que
utilizan impactbeads pueden tener problemas de memoria con altas concentraciones de

solucion o soluciones con alto contenido de sélidos disueltos.

La calidad de un sistema de impactbead puede frecuentemente ser determinado por el
incremento en la sensibilidad que suministra a los elementos seleccionados. Un sistema
pobremente disefiado suministrard sensibilidad mejorada para elementos faciles de
atomizar simplemente debido a que se transporta mayor cantidad de muestra a la flama y
menos al drenaje. Sin embargo, normalmente habrd poca o ninguna mejora en la
sensibilidad para elementos menos faciles de atomizar. Un sistema de impactbead
apropiadamente disefiado suministrara eficiencia mejorada en la nebulizacion y

sensibilidad mejorada para todos los elementos.

Los Flow Spoilers normalmente no mejoran la eficiencia en la nebulizacion. EIl uso
principal de un flow spoiler es para remover el remanente de gotas mayores del aerosol
de la muestra. Los flow spoilers utilizados en los sistemas quemadores de absorcion
atdmica normalmente estan situados entre el nebulizador y el cabezal de quemador.
Usualmente tienen tres 0 méas aspas construidas o cubiertas de material resistente a la
corrosion. Las gotas mas pequefias son transportadas a través de areas abiertas entre las

paletas mientras las mas grandes contactan las paletas y son removidas del aerosol.

Para andlisis de rutina de absorcion atdmica donde la sensibilidad maxima no es
requerida, el uso de solo un flow spoiler eficiente suministrara la estabilidad requerida
para el andlisis y libertad de interferencia. ~ Un sistema quemador optimizado para
sensibilidad mé&xima y rendimiento debe incluir ambos un impactbead de nebulizacion

altamente eficiente y un flow spoiler eficiente.

¢) Nebulizadores, Cabezales de Quemador y Sistemas de Ensamblaje.

Algunos factores importantes se deben considerar en la porcion del nebulizador del
sistema quemador. Para suministrar nebulizacion eficiente para todos los tipos de
solucion de muestra, el nebulizador debe ser regulable. El material mas comunmente
utilizado para un nebulizador es el acero inoxidable. El acero inoxidable tiene ventaja en
la durabilidad y bajo costo pero desventaja de ser susceptible a la corrosion con muestras
con alto contenido de acido u otros agentes corrosivos. Para estos casos, los
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nebulizadores hechos de material resistente a la corrosion, como el plastico inerte, Platino

Rhodio o Tantalio pueden ser utilizados.

Los cabezales de quemador usualmente estan hechos de acero inoxidable o Titanio. Los
cabezales de Titanio son preferibles ya que suministran resistencia extrema al calor y

corrosion.

Se requieren cabezales de quemador de diferentes geometrias para variadas condiciones
de muestra o llama. Un cabezal de quemador de 10 cm. es recomendado para llamas de
aire acetileno. Un cabezal de quemador especial de 5cm se requiere cuando se utiliza
flama de 6xido nitroso acetileno. Los cabezales de quemador también estan disponibles
para propositos especiales, como el uso con soluciones que tienen contenido excepcional

de solidos altamente disueltos.

Ademas de la llama, existen varias opciones para los atomizadores de absorcion atomica.
Muchas de estas opciones requieren la remocién del sistema de pre mezcla de quemador
y reemplazarlo por un atomizador alternativo en el compartimento de muestra del
espectrofotdbmetro. Debido a que estos atomizadores alternativos ofrecen capacidades
complementarias y extendidas para analisis, es comun que el analista prefiera un
atomizador alternativo entre el uso de flama y uno o maés de los otros sistemas. Un
montaje de cambio rapido de atomizador es un item importante para facilitar cambios
convenientes de un dispositivo a otro sin el uso de herramientas, ademas de la
conveniencia, un montaje de cambio rapido reducira o eliminara enteramente la necesidad

de realineacion del atomizador cuando se reemplaza en el compartimiento de muestra.

3.13.9. CONTROL DE LAS INTERFERENCIAS ANALITICAS
3.13.9.1. EIl Proceso de flama

La Absorcién Atdmica es conocida como una técnica muy especifica con pocas
interferencias. Un método analitico que sea absolutamente libre de cualquier interferencia
por parte de la naturaleza de la muestra probablemente nunca exista. Lo mejor que puede
suceder luego de no tener interferencias es saber que interferencias existen y como
eliminarlas o compensarlas. Las interferencias en absorcién atdbmica estan bien definidas,
como lo estd el significado de lidiar con ellas. En orden de entender bien estas
interferencias, examinaremos lo que sera el proceso de atomizacion de flama en absorcion

atbmica.
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Para que ocurra el proceso de absorcion atdmica, debemos producir dtomos libres de
nuestra muestra que se inicia como una solucion de iones. Este proceso es diagramado.
Primero, por el proceso de nebulizacidn, aspiramos la muestra hacia la camara del
quemador, donde se mezcla con los gases combustible y oxidante en la forma de un fino
aerosol. En este punto, los metales siguen en solucion en las finas gotas del aerosol.
Cuando estas pequefias gotas pasan al calor de la llama, el proceso de evaporacion o de
solvatacion remueve el solvente y deja pequefias particulas solidas de material de
muestra. Mientras mas calor se aplique, tomaré lugar la licuefaccion, y el calor adicional
vaporizara la muestra. En este punto el metal de interés, llamado el analito, alun esta
enlazado con algin anion formando una molécula que no sufrira el fendbmeno de
absorcion atdmica que deseamos medir. Aplicando mas energia calorica, esta molécula
se disocia en atomos individuales, que es lo que deseamos.

Debido a que la energia térmica de la llama es responsable de producir las especies de
absorcidn, la temperatura de la Ilama es un parametro importante que gobierna el proceso
de llama. Las temperaturas para algunas flamas que han sido utilizadas en absorcion
atomica estan listadas en la Tabla. Las flamas frias estan sujetas a mayores problemas de
interferencia provenientes de la energia insuficiente para completar la atomizacion. Las
dos flamas premezcladas ahora utilizadas casi exclusivamente para absorcidn atdbmica son
el aire-acetileno y éxido nitroso-acetileno.

Mientras la llama de aire acetileno es satisfactoria para la mayoria de elementos
determinados por absorcion atomica, la mas caliente, la llama de éxido nitroso-acetileno

es también efectiva en el control de algunos tipos de interferencia.

3.13.10. INTERFERENCIAS EN ABSORCION ATOMICA

Por interferencia se entiende cualquier causa que perturbe la sefial aun cuando
las concentraciones de analito no cambien. En la mencién de las sefiales de absorcion o
de emision atomicas, las interferencias son muy frecuentes y es facil pasarlas por alto. Si
se es suficientemente habil para descubrir que existe una interferencia, esta puede
corregirse neutralizando la fuente de interferencia o preparando patrones gque presenten

la misma interferencia.

Las interferencias en absorcion atdbmica pueden causar un aumento o una disminucién en
el resultado analitico anticipado. Las mas comunes son las que causan una disminucion

de la sefial analitica. (Quimicas, ionizacidn, y de matrices). Menos comunes son las que
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causan un aumento de la sefial analitica (Absorcion no especifica o de fondo y de

matrices).

3.13.11. INTERFERENCIA DE MATRIZ

El primer lugar en el proceso de llama sujeto a interferencia es la nebulizacion.
Si la muestra es méas viscosa o tiene caracteristicas considerablemente diferentes en la
tension de la superficie que los patrones, la velocidad de la muestra tomada o la eficiencia
de la nebulizacion puede ser diferente entre muestra y estandar. Si las muestras y los
estandares no estan introducidos en el proceso a la misma velocidad, es obvio que el
namero de atomos en el haz de luz, y, por consiguiente, la absorbancia, no seré correlativa

entre los dos. Entonces, existira la Interferencia de Matriz.

Un ejemplo de este tipo de interferencia es el efecto de concentraciones de acido sobre la
absorbancia. En la Figura se puede ver como la concentracion de acido fosférico se
incrementa (y la viscosidad de la muestra también), la razon de introduccién de la muestra
y la absorbancia de la muestra disminuye. EIl incremento de concentraciones de acido o
solventes organicos en una muestra produciran un crecimiento en la eficiencia de la
nebulizacidn, resultando un incremento en la absorcion. Una manera de compensar este
tipo de interferencia es alcanzar lo mas cerca que se pueda la mayor cantidad de
componentes de matriz del estandar de aquella muestra. Cualquier acido u otro reactivo
afiadido a la muestra durante la preparacion deben también ser afiadido a los estandares y

al blanco en concentraciones similares.
3.13.12. METODO DE ADICION DE PATRON

Existe una técnica muy utilizada que puede hacer posible trabajar en presencia
de una interferencia de matriz sin eliminarla, y seguir realizando una determinacién de la
concentracion del analito precisa. Latécnica es llamada el método de adiciones estandar.
Las determinaciones exactas se hacen sin eliminar las interferencias haciendo la
calibracién de la concentracion en presencia de la interferencia de matriz. Las alicuotas
del estandar son adicionadas a porciones de las muestras, de tal modo que permita que

cualquier interferente presente en la muestra afecte al estandar de modo similar.

La técnica de adicion de estandar se ilustra en la figura. La linea sélida que pasa a través
del origen representa una linea de calibracidn tipica para un grupo de estandares acuosos.
La absorbancia cero se define con un blanco de agua y cuando la concentracion del analito

se incrementa, se observa un incremento linear en absorbancia.
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Tomaremos ahora porciones iguales de la muestra. Nada se le afiade a la primera porcion;
una cantidad medida de estandar se adiciona a la segunda; y una cantidad mayor medida
se afiade a la tercera. El primer volumen de estandar afiadido usualmente es seleccionado
para aproximar la concentracion del analito en la muestra, y el segundo volumen es
normalmente el doble del primero. Sin embargo, para utilizar con exactitud el método de
adicion de estandar, las absorbancias para todas las soluciones deben caer sin la porcion
lineal de la curva trabajada. Finalmente, todas las porciones son diluidas al mismo
volumen de modo que las concentraciones finales de la constitucion de la muestra original
son las mismas en cada caso. Solo la cantidad de los analito afiadidos difieren, por una

cantidad conocida.

Si no hubiera interferencia en esta muestra, el ploteo de la absorbancia medida versus la
concentracion del estandar afiadido podria ser paralelo a la calibracién del estandar
acuoso, y compensada por un valor de absorbancia resultante del analito presente en la
muestra unspiked. Si algin material esta presente en la muestra que causa la interferencia
de matriz, el nimero de atomos en estado basal que producen la absorcion atdmica seréd
afectado, como lo sera la absorbancia del analito en la muestra unspiked. Sin embargo, la
absorbancia incrementada del estandar afiadido también sera cambiada por la misma
cantidad proporcional debida a que la concentracion del interferente es la misma en cada
solucién. Por lo tanto, el resultado seguird siendo una linea recta, pero debido a la
interferencia, su grado de inclinacion sera diferente de aquellas observadas para los

estandares acuosos.

En esta situacion, si la absorbancia de una muestra unspike tuviera que ser comparada
directamente con la calibracion acuosa, podria resultar un error. Si, sin embargo, el grado
de inclinacion determinado por la adicion estandar a nuestra muestra se utiliza como
grado de inclinacion de la calibracion, aun puede hacerse una determinacion exacta de la
concentracion de la muestra. Continuando con la calibracion de la concentracion en la
abscisa anterior desde cero y extrapolando la linea de calibracion anterior hasta que
intercepte el eje de concentracion, es indicada la concentracion responsable para la
absorbancia de la muestra unspiked. Una determinacidn exacta ha sido hecha calibrando

en presencia de la interferencia.

Utilizado apropiadamente, el método de adicion de estandares, es una herramienta valiosa

en absorcion atébmica. La presencia de una interferencia puede confirmarse observando
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el grado de inclinacion de la calibracion de la muestra spiked y determinando cuando o
no es paralela a la linea de estandar acuoso. Si no lo es, se presenta una interferencia. Si
una interferencia esta presente, el método de adicion de estandares puede permitir una
determinacion exacta de una concentracion desconocida utilizando las adiciones del
grado de inclinacion para la calibracion. Sin embargo se debe utilizar esta técnica con
precaucién ya que puede fallar al dar respuestas correctas con otros tipos de interferencia.
El método de adicién de estdndares no compensara para absorcion de fondo u otros tipos
de interferencia espectral, y normalmente no compensara para interferencias de tipo

quimico o ionizacion.
3.13.13. INTERFERENCIA QUIMICA

En un segundo lugar donde una interferencia puede ingresar dentro de un
proceso de Ilama es en el paso numero 5 del proceso de atomizacion. En este paso, la
energia suficiente debe estar disponible para disociar la forma molecular del analito para
crear atomos libres. Si la muestra contiene un componente que forma un componente
térmicamente estable con el analito que no estd completamente descompuesto por la

energia disponible en la llama, existira una interferencia quimica.

El efecto de fosfato en Calcio, es un ejemplo de una interferencia quimica. EIl Calcio
Fosfato no es disociado totalmente en la Ilama de aire acetileno. Por lo tanto, como la
concentracion de Fosfato se incrementa, la absorbancia disminuye debido a los atomos

de calcio.

Existen dos formas de lidiar con este problema. Una es eliminar la interferencia afiadiendo
un exceso de otro elemento o componente que también formara con la interferencia, un
componente térmicamente estable. En el caso del calcio, se afiade Lantano para unir el
fosfato y permitir al calcio ser atomizado, haciendo que la absorbancia del calcio sea

independiente de la cantidad de fosfato.

Existe una segunda via de acceso para resolver el problema de la interferencia quimica.
Ya que el problema se presenta debido a la energia insuficiente para descomponer un
componente del analito térmicamente estable, el problema puede ser eliminado
incrementando la cantidad de energia; esto es, utilizando una llama mas caliente. La llama
de d6xido nitroso-acetileno es considerablemente mas caliente que la de aire acetileno y
puede ser utilizada para minimizar las interferencias quimicas para elementos

generalmente determinados por aire-acetileno. La interferencia de fosfato en Calcio, por
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ejemplo, no se observa con una flama de 6xido nitroso-acetileno, eliminando la necesidad

de afiadir Lantano.

3.13.14. INTERFERENCIA POR IONIZACION

Existe una tercera interferencia mayor, que es usualmente encontrada en llamas
calientes. El proceso de disociacion no se detiene necesariamente cuando el atomo se
encuentra en estado fundamental. Si se aplica energia adicional, el atomo en estado
fundamental puede ser térmicamente elevado al estado excitado o puede removerse
totalmente el electrén del atomo, creando un ién si la energia termal es suficiente. Como
estos arreglos electronicos disminuyen el nimero de atomos disponibles en estado
fundamental para absorcion de luz, se reducira la absorcion atémica a la longitud de onda
de resonancia. Cuando un exceso de energia destruye el atomo en estado fundamental,
existe una interferencia por lonizacion.

Las interferencias por lonizacién son mas comunes con la llama de Oxido nitroso-
acetileno. En la Ilama de aire-acetileno, las interferencias de ionizacién son normalmente
encontradas con los elementos mas facilmente ionizados, notablemente los metales alcali

y tierras alcalinas.

La interferencia por lonizacion puede ser eliminada afiadiendo un exceso de un elemento
que sea facilmente ionizable, originando un gran numero de electrones libres en la llama
y eliminando la ionizacion del analito. Las sales de Potasio, Rubidio y Cesio son

comunmente utilizadas como supresoras de la ionizacion.

3.13.15. ABSORCION DE FONDO

La absorcion de Fondo proviene del factor de que no todos los materiales de la
matriz en una muestra estan necesariamente 100% atomizados. Desde que los &tomos
tienen lineas de absorcion extremadamente angostas, existen pocos problemas que
involucran las interferencias donde un elemento se absorbe a la longitud de onda de otro.
Incluso cuando una longitud de onda absorbida de otro elemento cae sin el ancho de banda
utilizado, no puede ocurrir ninguna absorcion a menos que la fuente de luz produzca luz
a esa longitud de onda, ese elemento estd presente tambien en la fuente de luz. Sin
embargo, materiales de formas moleculares no disociadas de la matriz pueden tener un
espectro de absorcién muy ensanchada, y las pequefias particulas sélidas en la llama

pueden dispersar la luz en una amplia region de la longitud de onda.
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CAPITULO IV

4. PROCESO SISTEMATICO DE ANALISIS DE ORO Y PLATA

4.1. ANALISIS DE MUESTRAS MINERALOGICAS
Las muestras mineraldgicas llegadas al Laboratorio Quimico — ARUNTANI provienen

del Dpto. de Geologia. Pudiendo ser muestras de exploracion o minado.

4.1.1.RECEPCION DE MUESTRAS
a) Objetivos
e Recepcionar las muestras debidamente codificadas, segin hoja de ingreso
verificando su conformidad de las mismas.
b) Responsabilidad
e EI personal responsable es el preparador de muestras bajo la supervision del

ingeniero de turno.

c) Materiales y/o equipos
e Muestras embolsadas
o Etiquetas codificadas

e Hojas de Ingreso de muestras

d) Procedimiento

e EIl Dpto. de Geologia dejara las muestras de mina en el area de Laboratorio
Quimico; estas tendran un peso aproximado de 5 kg y deberéan estar dentro de
una bolsa plastica debidamente codificadas y selladas.

e El preparador de muestras decepcionara dichas muestras y verificara que estas
estén selladas y codificadas, a la vez verificara que los codigos (etiquetas)
correspondan a los escritos en la hoja de ingreso de muestras entregadas por
geologia.

e En las hojas de ingreso de muestras (original y copia) se especificara el tipo de
ensaye, codigo del lote fecha de muestreo, cddigos de muestras, total de muestras
y deberan estar firmadas por el Ing. de geologia y escritas con letra legible.

e Una vez constatado lo anterior, el preparador de muestras firmara la hoja de
entrega de muestras poniendo la fecha y hora de recepcion, quedandose con el

original y la copia sera devuelta a geologia.
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4.1.2. PREPARACION DE MUESTRAS
Una vez recepcionadas las muestras estas deben seguir los siguientes pasos:
4.1.2.1. Chancado Primario
a) Objetivos
¢ Reducir el tamafio original de muestras recepcionadas a un tamafio no mayor a
3/8 pulg.
b) Responsabilidad
o EIl personal responsable es el preparador de muestras bajo la supervision del
ingeniero de turno.
c) Materialesy equipos
e Equipo Extractor de polvos
e Chancadora de quijadas marca Funvesa de 5’x 6”
e Aire comprimido para limpieza
e Bandejas metalicas
o Material estéril de limpieza
e Brochas
d) Procedimiento
¢ Prender el extractor de polvos.
e Prender el equipo de chancado.
e Colocar la bandeja en el equipo para recepcionar la muestra chancada.
e Vaciar lentamente la muestra en la tolva de la chancadora.
e Vaciar la muestra triturada de la bandeja de recepcién en su misma bolsa
codificada.
e Limpiar con brocha y aire comprimido la tolva y quijadas.
e Continuar de igual forma con las demas muestras.
e Apagar la Chancadora y proceder a su limpieza completa asi como el area de
chancado.
4.1.2.2. Chancado Secundario
a) Objetivos
e Reducir el tamafio de la muestra previamente triturada por la chancadora

primaria hasta un tamafio no mayor a malla 10.
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b) Responsabilidad
e EIl personal responsable es el preparador de muestras bajo la supervision del
ingeniero de turno.
c) Materialesy equipos
e Equipo Extractor de polvos
e Chancadora secundaria de rodillos de 6”x10”
e Aire comprimido
e Brochas y espatulas
e Bandejas metalicas
e Material estéril de limpieza
d) Procedimiento
o Prender el extractor de polvos
e Prender el equipo de chancado.
o Colocar la bandeja dentro del equipo para recepcionar la muestra chancada.
e Vaciar lentamente la muestra en la tolva de la chancadora.
e Vaciar la muestra triturada de la bandeja de recepcién en su misma bolsa
codificada o mantener en la misma bandeja.
e Limpiar con espatula, brocha y aire comprimido la tolva y la superficie de los
rodillos.
e Continuar de igual manera las deméas muestras.
e Apagar la Chancadora y proceder a su limpieza completa asi como el area de
chancado.
4.1.2.3. Cuarteo
a) Objetivos
e Obtener una cantidad de muestra representativa entre 200 a 300 gr.
b) Responsabilidad
o EIl personal responsable es el preparador de muestras bajo la supervision del
ingeniero de turno.
c) Materialesy equipos
e Equipo Extractor de polvos
e Cuarteador de rifles de 14 canales de 1/4” de abertura.
e Aire comprimido.

e Bandejas metalicas.
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d) Procedimiento

e Prender el extractor de polvos.

e Vaciar lentamente la muestra sobre la tolva del cuarteador de rifles.

e Guardar una de las partes obtenidas y con la otra parte proceder a cuarteos
sucesivos hasta obtener una cantidad representativa en bandejas conteniendo el
cddigo de muestras.

e Limpiar el cuarteador de rifles con aire comprimido.

e Continuar de igual manera las deméas muestras.

e Limpiar con el aire comprimido el cuarteador asi como sus bandejas, la mesa

de trabajo y toda el area de cuarteo.

4.1.2.4. Secado
a) Objetivos
e Eliminar en su totalidad el agua contenida en la muestra, empleando un horno
de secado a 150 °C.
b) Responsabilidad
o EI personal responsable es el preparador de muestras bajo la supervision del
ingeniero de turno.
c) Materialesy equipos
e Horno de secado marca Grieve modelo TA-500.
e Bandejas metélicas.
d) Procedimiento
e Colocar las bandejas conteniendo las muestras debidamente codificadas y
ordenadas dentro del horno de secado.
¢ Retirar las muestras cuando estén totalmente secas.

o Dejar enfriar las muestras.

4.1.2.5. Pulverizado
a) Objetivos
e Obtener una muestra al 100% bajo malla 150.
b) Responsabilidad
o EIl personal responsable es el preparador de muestras bajo la supervision del

ingeniero de turno.
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c) Materialesy equipos
e Equipo Extractor de polvos
e Pulverizador de anillos marca Bico.
e Aire comprimido
e Bandejas metalicas
e Sobres de papel.
o Material esteril de limpieza
d) Procedimiento
o Verificar que las cajas de pulverizado se encuentren completamente limpias.
e Prender el extractor de polvos.
e Vaciar la muestra dentro de la olla de anillos y ponerlo en el pulverizador.
e Programar el tiempo de pulverizado, dependiendo de la cantidad y dureza de la
muestra.
e Apagado el pulverizador, retirar la olla conteniendo la muestra pulverizada.
e Vaciar la muestra pulverizada sobre un manta, homogenizarlay luego colocarla
en un sobre con su cédigo correspondiente.
e Limpiar la olla con aire comprimido y con material estéril.
¢ Continuar de igual manera las demés muestras.
o Apagar el pulverizador y proceder a su limpieza interna y externa.

4.2. FUNDICION DE MUESTRAS

4.2.1.FUSION
a) Objetivos
o Colectar los valores de oro y plata presentes en la muestra mediante el uso de
un fundente preparado.
b) Responsabilidad
o El personal responsable es el técnico fundidor bajo la supervision del ingeniero
de turno.
c) Materialesy equipos
e Balanza analitica marca METTLER TOLEDO modelo XS-1003S (pesado
Inicial).
e Horno de fusion eléctrico marca DFC.

e Sistema de extraccion de gases.
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e Crisoles de arcilla de 40 y 50 grs.

e Fundente pre-mezclado.

¢ Bolsas plasticas.

¢ Pinza porta crisol.

e Lingotera.

d) Procedimiento

e La balanza analitica debe ser calibrada con las pesas patron.

e Colocar el crisol debidamente numerado conteniendo el fundente sobre la
balanza.

o Destarar el crisol con el fundente.

e Pesar 12.5 grs de muestra, cuyo peso Yy cddigo seran anotados en un registro o
cuaderno por fecha y orden de fundicion.

e Mezclar con la ayuda de las bolsas cada muestra y el fundente contenidos en el
crisol.

o Prender el extractor de gases.

e Colocar los crisoles conteniendo las muestras en forma ordenada dentro del
horno de fundicion a una temperatura inicial de 800 °C, alcanzado luego los
1050 °C, mantener por un tiempo de 15 minutos.

e Sacar los crisoles del horno y vaciar sobre lingoteras manteniendo un mismo
orden.

e Dejar enfriar.

e Separar la escoria del regulo (plomo + oro + plata).

e Encuadrar dichos régulos para eliminar trazas de escorias.

4.2.2.COPELACION
a) Objetivos
e Eliminar el plomo del regulo liberando el oro y la plata mediante el uso de
copelas entre 900 a 950°C.
b) Responsabilidad
o El personal responsable es el técnico fundidor bajo la supervision del ingeniero
de turno.
c) Materialesy equipos

e Horno de Copelacion eléctrico marca DFC.
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Sistema de extraccion de gases.
Copelas de magnesita N2 8.
Pinza porta copela.

Porta copelas.

d) Procedimiento

Poner a precalentar las copelas (30 minutos entre 800°C y 900°C) previamente
numeradas con la ayuda de la pinza manteniendo el mismo orden de fundicién.
Con la ayuda de una pinza colocar los regulos en las copelas precalentadas en
forma ordenada, mantener la temperatura a 950°C.

Prender el equipo de extraccion de gases.

Terminada la copelacion dejar enfriar aprox. 5 minutos abriendo la puerta y
proceder a retira las copelas conteniendo las muestras en forma ordenada en el
porta copelas.

Dejar enfriar las muestras para continuar con el analisis respectivo.

4.3. ATAQUE QUIMICO DE MUESTRAS

a) Objetivos

Disolver la plata para la liberacion del oro.

b) Responsabilidad

El personal responsable es el ingeniero de turno.

c) Materialesy equipos

Plancha de calentamiento marca GERHARDT de 0 -200 °C.
Equipo Extractor de Gases.

Crisoles de Porcelana.

Tubos de ensaye.

Acido Nitrico.

Acido Clorhidrico.

H-O destilada.

Embudo.

Porta embudo.

Pesetas.

Fiolas con tapa.
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d) Procedimiento

e Prender extractor de gases.

e Colocar cada Dore (limpio y laminado) en su respectivo crisol de porcelana
previamente numerado y ordenado.

e Colocar los crisoles de porcelana conteniendo la muestra en la plancha de
calentamiento (entre 80°C a 100°C), adicionar aproximadamente 5ml. de
Acido Nitrico 1:5.

e Una vez terminada la reaccién (disolucién de la plata), eliminar la solucion de
Nitrato de Plata.

e Lavar la muestra de oro con agua destilada por 2 etapas, evitando perdidas de
dicha muestra.

¢ Adicionar aproximadamente 3 ml. de Agua Regia Yy dejar reaccionar hasta la
disolucion de la muestra y la desaparicion de los gases nitrosos.

e Adicionar a cada crisol una porcion de agua destilada, evitando salpicadura o
pérdida de muestra.

e Vaciar la solucién contenida en el crisol a fiolas previamente numeradas y
ordenas, con la ayuda de un embudo y aforar con agua destilada.

e Homogenizar las muestras, las cuales quedaran listas para su respectiva lectura.

e Apagar el equipo de extracciébn de gases verificando que todo quede

absolutamente limpio.

4.4. LECTURA EN EQUIPO DE ABSORCION ATOMICA

a) Objetivos

e Determinar cuantitativamente el oro en cada muestra analizada.
b) Responsabilidad

o Jefe de laboratorio e ingeniero de turno.
c) Materialesy equipos

e Equipo de absorcidn atomica Analyst-200

e Fiolas.

e H>O destilada.

¢ Blanco acido (HCI al 10%).

e Estandares de 2 ppm.
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d) Procedimiento
e Prender el equipo y dejar precalentar por un tiempo de aproximadamente de 30
minutos.
o Prender el respectivo extractor de gases del equipo.
e Encender la llama del equipo.
e Calibrar el equipo mediante usos de estandares.
e Una vez calibrado el equipo proceder a realizar las lecturas de las muestras.
e Anotar el valor de las lecturas en su respectivo codigo de muestra.

e Terminadas las lecturas apagar el equipo y el extractor de gases.

4.5. ANALISIS DE SOLUCIONES
45.1. RECEPCIONY FILTRADO
a) Objetivos
o Constatar la llegada de las muestras para evitar reclamos posteriores.

o Filtrar las muestras para eliminar particulas solidas.

b) Responsabilidad

o Jefe de laboratorio e ingeniero de turno.

c) Materialesy equipos
o Papel filtro rapido 48 x 48 o Whattman # 40
e Embudos.
e Porta embudos.

e Vasos de precipitacion.

d) Procedimiento
e Las muestras de planta beneficio son recibidas en frascos debidamente
etiquetados.
e Las soluciones son pasadas por papel filtro para eliminar los sélidos que
puedan tener.
e Las soluciones deben tener una temperatura de 10.5 a 11.5 °C. antes de ser

leidas por el equipo de absorcion atomica.

4.6. LECTURA EN EQUIPO DE ABSORCION ATOMICA

a) Objetivos

e Determinar en forma cuantitativa el oro presente en las soluciones.
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b) Responsabilidad
o Jefe de laboratorio e ingeniero de turno.
c) Materialesy equipos
e Equipo de absorcion atomica Analyst-200
e \/asos de precipitacion.
e H,O destilada.
e Blanco cianurado.
e Estandares de 2 y 4 ppm.
d) Procedimiento
e Prender y precalentar el equipo de absorcion aproximadamente 15 minutos.
e Prender el extractor de gases.
e Encender la llama del equipo.
e Calibrar el equipo mediante usos de estandares.
e Una vez calibrado el equipo proceder a realizar las lecturas de las muestras.
e Anotar el valor de las lecturas en su respectivo cédigo de muestra.
e Terminadas las lecturas apagar el equipo y el extractor de gases.
4.7. ANALISIS DE ORO Y PLATA EN CONCENTRADOS
a) Objetivos
e Cuantificar el % de Au y Ag de un muestras de Precipitado por el método
gravimétrico ( Fire Assay )
b) Responsabilidad
o Jefe de laboratorio e ingeniero de turno.
c) Materialesy equipos
¢ Plancha de calentamiento de 0 —2003C
¢ Sistema de extraccion de gases
e Espatula de acero inoxidable
e Platos de aluminio
e HNO3 25%
e HNO3 75%
e Ag destilada
e Pb laminado
e Pb granallado
e H20 destilada
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e Pizetas

¢ Balanza analitica de precision Ohaus

e Horno de fundicion de 0 a 1500 C

e Horno de Copelacion de 0 a 1200 2C

e Crisoles de arcillade 40 g

e Copelas N8

e Crisoles de porcelana

e Fundente

¢ Bolsas plasticas

¢ Pinza porta crisol

e Pinza porta copela

e Lingotera

o Porta copelas

e Porta crisoles

e Martillo

¢ Yunque

e Pesas patrén

¢ Vasos de precipitacion de 100 mi

d) Procedimiento

e Las balanzas deben ser calibradas con las pesas patron antes de pesar las
muestras de precipitado

e Sepesa 0.5 g de muestra, por duplicado, estas muestras son agitadas por medio
de una bolsa plastica colocadas dentro de los crisoles los cuales contienen el
fundente (150 g ) y se cubren con Borax.

¢ Luego se ponen a fundir a una temperatura inicial de 8002C, pasado 15 minutos
se eleva la temperatura a 1050°C por espacio de 1 hora. Pasado este tiempo se
saca los crisoles y se vacea el fundente sobre las lingoteras en las cuales se
separa el régulo de la escoria

e Se chanca el régulo dandole forma cubica para eliminar trazas de escoria y no
se derrame sobre las copelas

e Se pone a calentar las copelas por 20 min. Luego se colocan los régulos sobre

las copelas calientes hasta que todo el plomo sea absorbido por estas, el
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operador vera un haz de luz sobre los dorés el cual indicara la culminacion de
la copelacion.

e Se colocan 2 titulos de plata para determinar el % de pérdida en la copelacion,
el cual se adicionara en el calculo de la plata.

e Se sacan las copelas y se ponen a enfriar dentro de la campana de gases.

e Los dores son limpiados y pesados para luego encuartarlos con Ag pura con
una relacion 4.5 Ag : 1 Au

e Estos ultimos dores son laminados con un martillo sobre un yunque y luego
son colocados en los vasos de precipitacion para ser atacados sobre la plancha
de calentamiento a 120 2C con 20 ml de HNO3 1:4 por 2 hora y (hasta que
desaparezcan los gases nitrosos)

¢ Luego son atacados con 20 ml de acido HNO3 al 75% por hora y media.

e Con estos ataques se forman el AgNO3 (solucidén) y el Au sélido, los cuales
son separados y el Au es lavado varias veces con agua destilada para luego
ponerlos en los crisoles de porcelana donde seran secados y calcinados para
pesarlas y determinar los % de Auy Ag segun sus calculos correspondiente

4.8. REPORTE DE RESULTADOS
a) Objetivo
e Hacer de conocimiento los resultados obtenidos a la Subgerencia y area

interesada.

b) Responsabilidad
o Jefe de laboratorio e ingeniero de turno.
c) Materialesy equipos
e Formatos de reporte de Merrill Crowe.
d) Procedimiento
e Una vez obtenido las lecturas de las soluciones estas son reportadas
inmediatamente al personal de planta beneficio en reportes provisionales.
o Al término del turno se reporta en los formatos de reporte de Merrill Crowe los

resultados del turno.
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CAPITULO V
5. EVALUACION Y DISCUSION DE RESULTADOS
5.1. CALCULOS Y REPORTE DE LEYES
5.1.1. CALCULOS, METODO DE PARTICION GRAVIMETRICA

Wy, * 100

Au (%) = W
m

((Wdore - WAu - WBk) * FA) * 100

Ag (%) = W,
Donde:
Way : Peso de oro (mg)
Wiore : Peso de Dore (mg)
W : Peso de muestra (mQ)
Wk : Peso de blanco (mg)
FA : Factor de Titulo de plata (mg)

5.1.2. CALCULOS, METODO DE PARTICION COMBINADO

Au (mg/L) = Au AAs (mg/L) — Bk AAs (mg/L)

Au (g/ton) = C*—V
Wi
Donde:
C : Concentracién de Au (mg/L)
\Y : Volumen de aforo

Au AAs (mg/L) : Ley de oro en lectura por Absorcién Atémica (mg/L)
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Bk AAs (mg/L) : Ley del Bk en lectura de oro por Absorcion Atomica
(mg/L)

5.2. DETERMINACION DE ORO POR FIRE ASSAY Y FINALIZACION POR
ABSORCION ATOMICA PARA MUESTRAS DE GEOLOGIA MINA, PAD
Y EXPLORACIONES

5.2.1.PESADO DE MUESTRAS

Tabla 8: Peso de muestras

N° cODIGO PESO (g.)
1 JEN B4952 PY4 - 610 12.5000
2 DUP JEN B4952 PY4 - 610 12.5000
3 JEN B4952 PY4 - 611 12.5000
4 STD (0.621) 12.5000
5 BK 12.5000

Fuente: Elaboracion propia

52.2. LECTURA POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA
PARA ORO LUEGO DE LA PARTICION

5.2.2.1. Determinacion de la Curva de Calibracion para Oro:

Tabla 9: Curva de calibracion para oro

CONCENTRACION ABSORBANCIA
DE Au (ppm)
0.0 0.003
2.0 0.160

Fuente: Elaboracion propia
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5.2.2.2. Curva de Calibracion para el Oro

Figura 7: Absorbancia vs. Concentracion de Oro

0,2

y = 0,0805x + 0,001
RZ=1

o
il
«

Equipo de Absorcion Atomica
Perkin Elmer AA200, Lampara de
Catodo Hueco marca Lumina Lamp

ABSORBANCIA
o
[N

0,05

0 0,5 1 1,5 2
CONCENTRACION DE AU (ppm)

Fuente: Elaboracion propia

5.2.2.3. Resultado de las Lecturas

Tabla 10: Resultado lectura de oro

N° CODIGO PESO (g) VOLUMEN LECTURA
(ml.) (ppm.)

1 JEN B4952 PY4 - 610 12.5000 25.0 0.328

2 DUPJEN B4952 PY4-610  12.5000 25.0 0.332

3 JEN B4952 PY4 - 611 12.5000 25.0 0.326

4 STD (0.621) 12.5000 25.0 0.316

5 BK 12.5000 25.0 0.006

Fuente: Elaboracion propia
5.2.3. CALCULOS:
Se utilizara las siguientes formulas:

Au (mg/L) = Au AAs (mg/L) — Bk AAs (mg/L)

4 . _ CxV
u (g/ton) = 7~
Donde:
C : Concentracion de Au (mg/L)
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\% : Volumen de aforo
Au AAs (mg/L) : Ley de oro en lectura por Absorcion Atémica (mg/L)
Bk AAs (mg/L) : Ley del Bk en lectura de oro por Absorcién Atémica (mg/L)

Reemplazando:

Muestra JEN B4952 PY4 —610:

Au (mg/L) = 0.328 — 0.006
Au =0.322mg/L

(0.322 * 25)

Au (g/ton) = —>=440

Au = 0.644 g/ton

* Muestra DUP JEN B4952 PY4 - 610

Au (mg/L) = 0.332 — 0.006
Au =0.326 mg/L

(0.326 * 25)

Au (g/ton) = —>=440

Au = 0.652 g/ton

* Muestra JEN B4952 PY4 - 611

Au (mg/L) = 0.326 — 0.006
Au =0.320mg/L

(0.320 = 25)

Au (g/ton) = —-=550

Au = 0.640 g/ton
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* Muestra STD (0.621)

Au (mg/L) = 0.316 — 0.006
Au =0.310mg/L

(0.310 * 25)

Au (g/tom) = —7=500

Au = 0.620 g/ton

5.2.4.RESULTADOS: DETERMINACION DE ORO POR FIRE ASSAY Y
FINALIZACION POR ESPECTROMETRIA DE ABSORCION ATOMICA.

Tabla 11: Resultados leyes de Au por absorcion atémica

N° CODIGO PESO VOLUMEN LECTURA LEY DEORO
9) (ml) (ppm) (g/ton.)

1 JEN B4952 PY4-610  12.5000 25.0 0.328 0.644

2 DUPJEN B4952 PY4 - 610 12.5000 25.0 0.332 0.652

3 JEN B4952 PY4 -611  12.5000 25.0 0.326 0.640

4 STD (0.621) 12.5000 25.0 0.316 0.620

5 BK 12.5000 25.0 0.006 0.004

Fuente: Elaboracion propia

INTERPRETACION: Se realizo el calculo de leyes para 5 muestras, de los cuales las 3
primeras son muestras mina dando una ley promedio de 0.645 y los 2 ultimos son

muestras patron, con un STD (Estandar) de ley 0.621g/ton y un BK (Blanco)

5.3. DETERMINACION DE PLATA POR FIRE ASSAY Y FINALIZACION
POR METODO GRAVIMETRICO PARA CONCENTRADOS

5.3.1.PESADO DE MUESTRAS

Tabla 12: Pesado de muestras

CODIGO DE MUESTRA PESO (mg)
D — 4636 200.280
D — 4637 200.223

Fuente: Elaboracion propia
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5.3.2.PESO DE DORE OBTENIDO DE LA COPELACION

Tabla 13: Peso de dore

CODIGO DE PESO DE PESO DE
MUESTRA MUESTRA (mg.) DORE (mg.)
D — 4636 200.280 8.862
D — 4637 200.223 8.825

Fuente: Elaboracion propia

5.3.3. PESO DE ORO FINO OBTENIDO POR PARTICION GRAVIMETRICA

Tabla 14: Peso De Oro Fino

CODIGO DE PESO DE PESODE  PESO DE ORO
MUESTRA  MUESTRA(mg)  DORE (mg.) FINO (mg.)
D — 4636 200.280 8.862 7.273
D — 4637 200.223 8.825 7.226

Fuente: Elaboracion propia

5.3.4.PESO DE TITULO

Tabla 15: Peso del titulo

] PESO INICIAL PESO FINAL
N° cODIGO

(mg.) (mg.)
1 TITULO 1 8.511 8.410

Fuente: Elaboracion propia

5.3.5. CALCULOS

Para obtener la concentracion de Ag en %, a partir del peso de oro fino y peso de dore,

se aplica la siguiente formula.

((Wdore - WAu - WBk) * FA) * 100

Ag (%) = W
m

FA = I/Vim'cialAg
Wfinal Ag — WBk

Donde:
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W : Peso de muestra (mg.)
Wau : Peso de oro (mg.)
Wiore : Peso de dore (mg.)
Wk : Peso de blanco (mg.)
FA : Factor de Titulo de plata (mg.)
Winiciat Ag : Peso inicial de plata
Wrinal Ag : Peso final de plata

Reemplazando

Muestra D — 4636:

Hallando el Factor (FA):

£ = 8.511
" 8.410 — 0.010
FA = 1.013

Hallando la ley de Ag:

((8.862 — 7.273 — 0.010) = 1.013) * 100
200.280

Ag (%) =

Leyde Ag = 0.799 %

Muestra D — 4637

Hallando el Factor (FA):

oA = 8.511
~8.410 — 0.010
FA = 1.013

Hallando la ley de Ag:

((8.825 — 7.226 — 0.010) * 1.013) * 100
200.223

Ag (%) =
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Leyde Ag = 0.804 %

5.3.6. RESULTADO: DETERMINACION DE PLATA POR FIRE ASSAY Y
FINALIZACION POR METODO GRAVIMETRICO

Tabla 16: Resultado ley de plata

cODIGO LEY DE Ag (%)
D — 4636 0.799
D — 4637 0.804

Fuente: Elaboracion propia

5.4. DETERMINACION DE ORO POR FIRE ASSAY Y FINALIZACION POR
METODO GRAVIMETRICO

5.4.1. PESADO DE MUESTRAS

Tabla 17: Pesado de muestras

N° CODIGO PESO (mg.)
1 D — 4636 200.280
2 D — 4637 200.223

Fuente: Elaboracion propia

54.2.PESO DE ORO FINO OBTENIDO LUEGO DE LA PARTICION
GRAVIMETRICA

Tabla 18: Pesado de oro fino

N° CODIGO PESO DE PESO DE ORO
MUESTRA (mg.) FINO (mg.)
1 D — 4636 200.280 7.273
2 D — 4637 200.223 7.226

Fuente: Elaboracion propia

5.4.3. CALCULOS:

Para obtener la concentracion de Au en %, a partir del peso de oro fino, se aplica la

siguiente formula:
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Donde:
Wau : Peso de oro fino (mg.)
Wm : Peso de muestra (@)

Reemplazando

* Muestra D — 4636:

A (o = 72737100
u (%) = 50280
Au = 3.631 %
e Muestra D —4637:
A (o = 72267100
u (%) = 50223
Au = 3.609 %

5.4.4.REPORTE DE RESULTADOS:

Tabla 19: Resultado de muestras analizadas:

N° CODIGO LEY DE ORO (%) LEY DE PLATA (%)
1 D — 4636 3.631 0.799
2 D — 4637 3.609 0.804

Fuente: Elaboracion propia

INTERPRETACION: Se realizo el calculo de leyes para 2 muestras de una barra
metélica proveniente del area de Refineria con cédigos D — 4636 y D — 4637, Se obtuvo
que de un peso de 200.280mg contiene 7.273mg de oro, que representa un % de 3.631%
de oro fino, y en el caso de la plata que de un peso de 200.280 contiene 1.600mg de plata
el cual representa el 0.799% de plata, lo restante son impurezas tales como cobre, fierro

y otros metales de los cuales no se realiza el analisis en el Laboratorio.
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5.5. DISCUSION DE RESULTADOS
5.5.1. IMPORTANCIA DE LOS RESULTADOS REPORTADOS

Los métodos de analisis realizados en este trabajo: son los utilizados en el Laboratorio
Quimico Aruntani SAC., para la determinacion de Oro y Plata en las muestras de mineral
provenientes de las diferentes etapas de la actividad minera (Exploracion, Explotacion y

Procesamiento).
Las leyes del mineral reportado seran de mucha importancia para lo siguiente:

» Con las muestras provenientes de la Exploracion se permitird conocer con cuanta
reserva de mineral y de qué ley se dispone, asi como los lugares donde estan
ubicados. Estos resultados son tal vez los mas importantes, ya que permitira saber a
la empresa si existen 0 no zonas mineralizadas y si es rentable su explotacion de

acuerdo a las leyes obtenidas.

» Con las leyes provenientes de las muestras de Explotacién, se sabra la ley del mineral
que esta siendo extraida de la corteza terrestre y asi poder llevar un control del

método de extraccidon en Mina (Si el método de extraccion es efectivo o no).

» Con las muestras provenientes del Proceso de Lixiviacidn en Planta se podra llevar
un control del proceso asi como la informacion de si el proceso esta funcionando
correctamente de acuerdo al objetivo principal establecido por la empresa para esta
etapa: El Porcentaje de Recuperacion de Oro en el Proceso de Lixiviacion. Este valor
indica el porcentaje de oro que se pierde durante el proceso. Para esto se determinan
las leyes de las muestras de Pregnant y Barren con estos valores se realizara el
balance metalurgico de dénde se obtendra el Porcentaje de recuperacion de los

metales de interés asi como las pérdidas en el proceso.

» De lo mencionado anteriormente se puede notar que los resultados de los analisis que
se realizan en el Laboratorio Quimico Aruntani SAC., son de suma importancia para
la empresa ya que le proporciona informacién de todo el ciclo productivo y a su vez,

esto le permite calcular su rentabilidad econémica.
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CONCLUSIONES

o Se describid el proceso sistematico de analisis de oro y plata segin los PETS y
Estandares que se realiza en la Empresa minera Aruntani SAC.

o La determinacién de la cantidad de oro en muestras de mineral (Geologia,
exploraciones, mina 'y PAD) se reportan en g/ton, segun el célculo de leyes para 5
muestras, de los cuales las 3 primeras son muestras mina dando una ley promedio
de 0.645 g/ton y los 2 ultimos son muestras patron, con un STD (Estandar) de ley
0.621 g/ton y un BK (Blanco)

o La determinacidn de la cantidad de oro y plata en muestras concentradas se reportan
en % para lo cual se realizo el calculo de leyes para 2 muestras de una barra metalica
con codigos D — 4636 y D — 4637, el cual nos dio como ley un promedio de 3.62%
de oro y un promedio de 0.801% de plata y lo restante son impurezas tales como
cobre, fierro y otros metales de los cuales no se realiza el analisis en el Laboratorio.

o Se describid las técnicas de Ensayo al Fuego (Fire Assay) y Anélisis Instrumental
por Espectrometria de Absorcién Atdmica como técnicas usadas en el Laboratorio

Quimico Aruntani SAC., para la determinacion de Oro y Plata.

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad

TESIS UNA - PUNO & i[Li Nacional del
Altiplano

RECOMENDACIONES
RECOMENDACIONES GENERALES.

Siempre:

e Usar equipos de proteccion personal como lentes de seguridad, no usar lentes de
contacto ya que en salpicaduras de productos quimicos o0 sus vapores pueden pasar
detras de los lentes y provocar lesiones en los 0jos. Ropa y zapato de seguridad,
guantes adecuados segun el trabajo que esté realizando. Trabajar sin prisa, pensando
cada momento en lo que estas haciendo. Conozca las normas y procedimientos de
seguridad para cada accion a realizar. Asegurese que el equipo a utilizar siempre este
en buen estado. Recuerda que el orden y limpieza es fundamental para evitar

accidentes. Si tienes alguna duda consultar con su supervisor.

e Antes de usar reactivos que no conozca, consulte con el supervisor sobre como
manipularlos y descartarlos. Este atento a cualquier eventualidad. Al ser designados a
trabajar en un area determinada, es muy importante conocer la localizacion de los
accesorios de seguridad. No utilice ningun instrumento por el cual no haya sido

entrenado o autorizado a utilizar.

e Verificar el voltaje de trabajo del instrumento antes de enchufarlo, cuando los

instrumentos no estén siendo usados deben permanecer desenchufados.

e Lavese las manos antes de abandonar el laboratorio. Deje limpio y en orden tu &rea de

trabajo antes de retirarse.
Nunca:

e Nunca sumas o des por sobreentendido la secuencia de un trabajo que no hayas
comprendido. No fumes, comas o bebas en el laboratorio, no pipetees liquidos con la

boca, no inhales, degustes o huelas imprudentemente reactivos.
e Nunca realices trabajos no autorizados. No distraiga a sus comparfieros de trabajo.

Recomendaciones del almacenamiento.

e Evita almacenar reactivos en lugares altos y de dificil acceso. No guardes liquidos
volatiles en ligares donde pueda recibir luz. Los éteres, parafinas y olefinas forman
perdxidos cuando son expuesto al aire, no los guarde por largos periodos de tiempo y

manipulalos con cuidado.
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e Al utilizar los cilindros de gases, transportarlos en carritos adecuados. Durante su uso
o almacenamiento fijalos bien en la mesa de trabajo o a la pared. Los cilindros con

valvulas defectuosas deben ser devueltos al proveedor.

e Consulta al supervisor para obtener informacion sobre almacenamiento de productos
quimicos, asegurandote que los reactivos incompatibles (reactivos que no pueden ser
guardados juntos ya que pueden reaccionar entre ellos y formar gases mortales, causar

incendios, etc.) sean guardados separadamente.

Recomendaciones del manejo de materiales de vidrio y conexiones.

e Al usar material de vidrio, verifica su condicién, recuerda que el vidrio caliente puede
tener la misma apariencia que la del vidrio frio. Cualquier material de vidrio que este
astillado debe ser rechazado. Los vidrios rotos deben ser descartados en un recipiente
apropiado.

e Nunca use mangueras de latex viejas. Hasta las conexiones necesarias utilizando
mangueras nuevas Y pinzas adecuadas. Ten un cuidado especial al trabajar con sistema
al vacio a presion. Los desecadores al vacio deben ser protegidos con cintas adhesivas
y colocados en rejas de proteccion adecuada. Antes de iniciar algun trabajo verificar

que todas las conexiones y uniones estén seguras.

Recomendaciones durante el desarrollo del trabajo.

e Nunca adicionar agua sobre acido, lo correcto es adicionar acido sobre agua, para
evitar la reaccion exotérmica elevada que se produce y que puede causar accidentes.
Cuando este manipulando frascos o tubos de ensayo, nunca dirija la abertura en tu
direccion o en direccién de otra persona. Preste atencion cuando tenga que realizar

procesos de calentamiento.

e La destilacion de solventes manipulacién de acidos y compuestos toxicos, las
reacciones que generen gases toxicos son operaciones que deben ser realizadas en
campanas con buen arrastre. Las valvulas de los cilindros deben ser abiertas
lentamente con las manos o usando llaves apropiadas. Nunca fuerces las valvulas ni

las dejes con presion cuando el cilindro no ese siendo usado.
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e Al dejar reacciones en marcha deje un aviso, colécalo en un lugar visible y cercano al
trabajo. Indicando la reaccion en marcha y ta nombre. La Gltima persona en salir del

laboratorio, debe apagar todo y desenchufar los instrumentos.
Recomendacion en la manipulacion de productos quimicos.

e Los productos quimicos pueden ser peligrosos por sus propiedades toxicas, corrosivas,
inflamables o explosivas. Muchos reactivos, particularmente los disolventes
organicos, arden en presencia de una llama. Otros pueden descomponerse
explosivamente con el calor. Si usas un mechero bunsen, u otra fuente intensa de calor,
aleja el mechero de los botes de reactivos quimicos. No calientes nunca liquidos
inflamables con un mechero. Cierre la llave del mechero y la de paso del gas cuando

no lo use.

e No inhales los vapores de productos quimicos. Trabaja en una campana extractora
siempre que utilices sustancias volatiles. Si aun asi se produjera una concentracion
excesiva de vapores en el laboratorio abra inmediatamente las ventanas. Si en alguna
ocasion se tiene que oler una sustancia, la forma apropiada de hacerlo es dirigir un
poco del vapor hacia la nariz. No hacer que la nariz para inhalar directamente del tubo

de ensayo.

e Esta terminablemente prohibido pipetear reactivos directamente con la boca. Usa

siempre la bombilla para cargar y descargar reactivos.

e Un posible peligro de envenenamiento, frecuentemente olvidado, es a través de la piel.
Evita el contacto de productos quimicos con la piel, especialmente de los que sean
toxicos o corrosivos, usando guantes de latex o de nitrilo. Lavate la mano a menudo.
Como norma general, lee siempre determinadamente la etiqueta de seguridad de los

reactivos que vayas a usar.

¢ No transporte innecesariamente los reactivos de un sitio a otro del laboratorio. Las

botellas se transportan siempre cogiéndolas por el fondo nunca del tapon.
Recomendacién como manipular equipos electronicos.

e Para evitar descargas electricas accidentales, siga exactamente las instrucciones de

funcionamiento y manipulacion de los equipos. No enchufe nunca un equipo sin toma
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a tierra o con los cables o conexiones en mal estado. Al manipular en el interior de un

aparato, compruebe siempre que se encuentra desconectado de la fuente de energia.
Sustitucién del plomo por el hidréxido de cobre en polvo como agente colector.

e Como material colector de los metales preciosos se ha utilizado plomo, debido a su
bajo punto de fusion, a su maleabilidad, y a la facilidad con la que este puede oxidarse
para separarlo de los metales preciosos. EI plomo es un agente altamente contaminante,
por lo que la sustitucion de éste por otros agentes colectores de metales preciosos como

es el hidroxido de cobre en polvo es de gran interés en el area del analisis quimico.
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ANEXO A.1. ETAPAS DE LA PREPARACION DE MUESTRAS.

En esta etapa se recibe las muestras se realiza su
codificacion y fisicamente se marca 1 muestra cada
10 muestras para el analisis del control de calidad.

N
La etapa del secado es obligatoria para todas las

muestras.

Es la primera etapa de conminucion para lo cual se
usa una chancadora de quijada de 5 x6” marca
funvesa.

HHHHH

Es la segunda etapa de la preparacion mecanica
utilizando la chancadora de rodillo de 6” x 10”.

(

Se homogeniza la muestra por roleo, roleando 5
veces para cada lado, luego se divide la muestra en
10 cuadrilateros y con la ayuda de una espatula se
toma un poco de muestra de cada uno de ellos.

Pulverizar la muestra por un tiempo de
aproximadamente 100 segundos. La que debe
garantizar que la muestra tenga una granulometria

de 95%.
.

(

Las muestras debidamente codificadas, seran
acondicionadas en estantes y cajas, estas también
seran codificadas para que puedan ser guardadas
hasta que las muestras sean analizadas

W

ANEXO A.2. ETAPA DE RECEPCION.

Para un adecuado control de las muestras que se
estan recepcionando se recomienda primero
ordenarlas en base a la orden de trabajo y luego
de cada 10 muestras marcar una muestra con un
asterisco la misma que ira para el control de
calidad

)

@ (N
et B
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ANEXO A.3. CHANCADO PRIMARIO.

Limpiar el equipo con aire a presion, roca pobre en
mineral o cuarzo segun corresponda.

4 N\
Echar la muestra poco a poco hasta que toda la

muestra sea chancada
. J

/Verificar que toda la muestra tenga una\
granulometria de menos de 10”, para realizar este
control se toma una muestra al azar de todo el
grupo y se pasa por malla de 10”, en caso de que
no pase el control de calidad proceder a ajustar el
set de la chancadora y reprocesar todas las
muestras

o J

ANEXO A.4. CUARTEADO.

Con el seguro puesto echar el mineral en la camara
del cuarteador, nivelar el material luego descargar
a las bandejas, final mente desechar el materia de
una de las bandejas. Volver a repetir las veces que
sea necesaria las secuencias hasta obtener las dos
muestras con el peso que se requiera.

Una de las muestras obtenidas guardar en un
sobre con su respectiva codificacidn, el mismo que
servira para posteriores verificaciones de los
resultados (contra muestra). La otra muestra
debidamente rotulado enviar a la etapa que
corresponda.

ANEXO A.5. PULVERIZADO

A Una vez que se verifica la limpieza de la olla se
PREPARADO procede a echar la muestra.
~
/ Colocar la olla en el pulverizador y darle el tiempo
de pulverizacion adecuado que dependera basica
RULVERIZADO mente de la dureza del material, estando entre 100
segundos aproximadamente. )

\ ’ \

De todas las muestras tomar una o0 mas muestras
al azar o en forma sistematica y verificar si cumple
con la granulometria especificada. De no cumplir
reprocesar todas las muestras.

CONTROL DE CALIDAD

/
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ANEXO A.6. LAVADO DE OLLAS

(s )

1. Poner unos 250 gramos de cuarzo.

e puede seguir las siguientes opciones:

2. Poner unos 250 gramos de mineral de alto
contenido de cuarzo, agregar 30 ml de agua y
unos 5 gramos de cal o detergente.

/Colocar la olla al pulverizador y darle un tiempo\

de 30 a 60 segundos.

Para la opcion 1 desechar el cuarzo molido y
sopletear con aire.

Para la opcidn 2 lavar con una corriente de agua
la olla y secar con una franela y secarla con aire a

presion. /

ANEXO A.7. FUNDICION DE MUESTRAS

4 )

Pesar y acondicionar los 12.50 g de muestra de
mineral para andlisis de Au y 25.00 g para Ag con
los reactivos en las proporciones adecuadas en un
crisol.

Y

Adicionar los 130 gramos de flux aprox. a cada
muestra y homogenizar luego agregue 1 a 3 gotas
de nitrato de plata para Au, harina 2.50 g y
coloque los crisoles en el horno a una temperatura
inicial de 9502C y luego subir a 10502C por un
tiempo de una hora.

y

-
Retire las muestras fundidas del horno y colar en las

lingoteras metalicas asegurandose de aglomerar el

plomo fundido.
\.

A\

Caliente las copelas a 9202C por un tiempo de unos
20 miny luego coloque los régulos en las copelas y
déjelas en el horno hasta que desaparezca el halo
plomizo que rodea a la copela, esto sucede aprox.
entre 30 a 45 min.

. V

ANEXO A.8. PESADO.

4 )
A partir de la muestra de mineral que tiene una

granulometria de 100% menos malla 150 pesar los
12.50g para Au y 25.00 para Ag.
L J

PESADO DE MINERAL

e N
Agregar a la muestra de mineral pesado, los 130 g
OSIFICACION DE REACTIVOS [ de flux, harina 2.50 g 2.3 g de nitrato de plata.
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ANEXO A.9. FUSION.

L

Acondicione los crisoles dentro del horno a 9502C
ACONDICIONAMIENTO en forma ordenada.

Levante la temperatura del horno a 10502C una vez
FUNDICION que cese la reaccu?n. Luego deje los crisoles dentro
del horno por un tiempo de 1 hora aprox.

N

ANEXO A.10. COLADO.

Descargue el contenido de los crisoles hacia la
lingotera, asegurandose de aglomerar el plomo
fundido.

COLADO

Deje enfriar las coladas hasta que alcance una
ENFRIAR temperatura que permita su manipulacion.

N

ANEXO A.11. COPELACION.

f )

/ Coloque los régulos en las copelas que se

encuentran a 9202C y déjelos en el horno por unos

EOBELACION 30 a 45 min. Tiempo en que todo el plomo ha sido
absorbido por las copelas.

o . )

Limpie los dores y coléquelos en los crisoles de

porcelana, registre los pesos de las muestras de

BRERARACION dore, en caso se siga el procedimiento de analisis

gravimétrico y en caso contrario siga el
procedimiento de digestion acida.

/

/
ANEXO A.12. PRIMER ATAQUE.
‘ Colocar cada Dore (limpio y laminado) en su
respectivo crisol de porcelana previamente

RECERCION numerado y ordenado.

‘ Colocar los crisoles de porcelana conteniendo la
PRIMER ATAQUE muestra en la p'lz-fncha de c::)lentamlento (entre
80°C a 100°C), adicionar aproximadamente 5ml. de
Acido Nitrico 1:5.

100
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ANEXO A.13. LAVADO DE MUESTRA.

Una vez terminada la reaccion (disolucién de la

ELIMINACION DE LA PRIMERA . L, .
plata), eliminar la solucién de Nitrato de Plata.

SOLUCION

\:

LAVADO DE LA MUESTRA

Lavar la muestra de oro con agua destilada por 2

etapas. evitando perdidas de dicha muestra.

L1

ANEXO A.14. SEGUNDO ATAQUE.

Adicionar aproximadamente 3 ml. de Agua Regia y
dejar reaccionar hasta la disolucion de la muestra 'y
la desaparicion de los gases nitrosos.

ADICION DE AGUA REGIA

\:

VACIAR LA SOLUCION

\:

HOMOGENIZACION

N
Vaciar la solucién contenida en el crisol a fiolas

previamente numeradas y ordenas, con la ayuda de
un embudo y aforar con agua destilada.

N
Homogenizar las muestras, las cuales quedaran

listas para su respectiva lectura.

L L L
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ANEXO B. MATRIX MAIN RECEPCION DE MUESTRAS

29 | Laboratorio
© & T S e § b+ OO O S Yy o o
(1) Recepaon Muestras Modficacon Muestras | (2) Impresion  (3) Fundiddn  Humedad Reporte Reporte Reportede Indcadoresde Indicadores Buscador de Carga
de muestras | Recepdonadas | demuestras Enviadas | de Etiquetas leyesMna LeyesPad  Humedad Laboratorio  por Usuario  Muestras Muestras
‘ Recepcidn Musstras Tajo
1D Documento ~ Tumo Estado Observacon Usuario Generado Enviado

v

» 2613 Dia Cerrado rlipa: Lipa Maldonado Richard 30/09/2017 30/09/2017
2612 Dia Cerrado rhuanca: Huanca Rosas 30/08/2017 30/09/2017
2611 Dia Cerrado dcanales: Canales Malaga Derly  30/09/2017 20/09/2017
2610 Dia Cerrado dcanales: Canales Malaga Derly 28/05/201 28/09/2017
2609 Dia Cerrado dcanales: Canales Malaga Derly 27/09/2017
2608 Dia Cerrado riipa: Lipa Maldonado Richard 27/09, 27/09j2017
2607 Dia Cerrado ffiores: Flores Fred 27/05/2017 27/09/2017
2606 Dia Cerrado rlipa; Lipa Maldonado Richard 26/05/2017 26/09/2017
2605 Dia Cerrado fflores: Fores Fred 26/05/2017 25/09/2017
2604 Dis Cerrado fflores: Fores Fred 26/05/2017 25/09/2017
2603 Dis Cerrado jvaldivia: Valdivia jorge 25/03/2017 25/09/2017
2602 Noche Cerrado jvaldivia: Valdivia jorge 25/09/2017 24/09/2017
2601 Dia Cerrado fflores: Fores Fred 23/05/2017 22/09/2017
2600 Dia Cerrado tlips: Lipa Maldonado Richard 23/08/2017 23/09/2017
2539 Dia Cerrado fliores: Fores Fred 20/09/2017
2538 Dia Cerrado valdwia: Valdvia jorge 20/08/2017 20/09/2017
2593

4

ANEXO B.1 MATRIX MAIN MODIFICACION DE MUESTRAS

f

@ ¥ T S e § e S e e Yy H o

{1) Recepaon Muestras Modficadon | Muestras | (2) Impreson  (3) Fundiddn Humedad Reporte Reporte Reporte de Indicadoresde Indicadores  Buscador de Carga
de muestras  Recepdonadas | de muestras  Enviadas de Etiquetas LeyesMna  LeyesPad  Humedad Laboratorio  por Usuario  Muestras Muestras

| Recepadn Musstras Tajo | Listado de Muestras TAJO | Modifiacdn Recepcidn Musstras Pad

& sair] 1 Guardar || I Cancelar

© EEZ 1o hoja envio P20 [[EERSII Hoss de Envio PAD Estado Cerrado " Ewiado por Observacién -

°Nuew

Celda Cod. Composito Andlsis Au Andlsis Ag ]
=] =

12 6 v

12 6

12 6 v .

12 6 (= C

12 6 v C

12 6 v

12 6 4

12 & v
T P A 7 12 & 7 .

4
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ANEXO B.1 MATRIX MAIN BUSCADOR DE MUESTRAS

=] Es
Envado | 30/05/2017 + | Tumo Da | [ Buscari| V! Reimpresion Orden de tmpresin | 1 2]
W tmpximir Todo o/ 1mprimic Todo
HMuestras Tajo HMuestras PAD
Muestra Banco Proyecto Analsis Au Analsis Ag Rewmprimir Muestra LUF Celda Banco Poligono Anaisis Au Anaiisis AQ Analiss Humedad Rempom>
v ] B @ -l [» " “ =] 9
» a3 6 v v » 135804 12 5 2848 204 ¥4 v
ax 6 4 v 135805 12 5 4343 204 ¥4 ¥4
430 6 4 4 135806 12 5 4348 294 ¥4 4
431 6 4 v 135807 12 5 4348 294 4 v
432 6 4 v 135808 12 5 4348 294 4 4
433 6 4 v 135809 12 5 4348 294 "4 4
434 6 v 4 135810 12 5 4348 294 ¥4 4
435 6 4 ¥4 135811 12 5 4848 24 4 "4
4% 6 v 4 135812 12 5 %49 294 "4 4
437 6 v 4 135813 12 5 %84 24 "4 v
438 6 4 ¥4 135814 12 5 4848 294 ¥4 Y4
60 5
v EdtFiter |/ Edit Filter

ANEXO C. REPORTE DE LEYES MINA

REPORTE DE LEYES
Laboratorio: Proyecto Arasi ARU
Muestras:  Proyecto Arasi MINA

Fecha: 17/DR2017
Turne: Dia

o codigo Aulgit) Check
1 JES 4356 PY 40 - 8500 0136
z JES 4356 Py 40 - 2501 0.120
3 JES 4358 PY 40 - 2502 0356
4 JES 4356 Py 40 - 8503 D170
5 JES 4356 Py 40 - 5504 D.i0zZ
B JES 4856 PY 40 - 8505 0172
7 JES 4358 Py 40 - 2506 0B84
B JES 4358 PY 40 - 2606 D212
B JES 4355 Py 40 - 8607 0200
10 JES 4356 Py 40 - 8612 0316
11 JES 4356 PY 40 - 8613 D63z
1z JES 4356 Py 40 - 2614 0728
12 JES 4358 PY 40 - 2615 0700
14 JES 4358 PY 40 - 2616 D506
15 JES 4356 PY 40 - 8617 D540
16 JES 4856 PY 40 - 8616 DZ1z
17 JES 4356 Py 40 - 2610 1510
18 JES 4358 Py 40 - 2620 0200
18 JES 4356 Py 40 - 8621 0308
20 JES 4356 Py 40 - 8622 0206
21 JES 4356 Py 40 - 8626 D446
27 JES 4856 PY 40 - 8627 0262
23 JES 4356 Py 40 - 2628 0554
24 JES 4358 PY 40 - 2620 1.100
25 JES 4356 Py 40 - 8630 D4zz
26 JES 4356 PY 40 - 8631 D726
27 JES 4856 PY 40 - 8633 0500
26 JES 4356 Py 40 - 2634 0730
20 JES 4358 Py 40 - 2635 1460
30 JES 4356 Py 40 - 8636 1280
31 JES 4356 Py 40 - 8637 1,800
32 JES 2356 Py 40 - 5636 1700

103

Repositorio Institucional UNA-PUNO

No olvide citar esta tesis




Universidad
Nacional del

TESIS UNA - PUNO

ANEXO D. REPORTE DE LEYES PAD
REPORTE DE LEYES

Laboratorio: Proyecto Arasi

ARU

Muestras:  Proyecto Arasi PAD

Fecha: 17/0%/2017

Turno: Dia

1D Cadigo Au(gl/t) Check

1 4864 338 L11 C17 -M135460 0.194
2 4864 338 L11 C17 -M135461 0.262
3 4864 338 L11 C17 -M 135462 0.372
4 4864 338 L11 C17 -M 135463 0.382
5 4864 338 L11 C17 -M 135464 0.450
6 4864 338 L11 C17 -M 135465 0.390
T 4864 338 L11 C17 -M135466 0.388
g 4864 338 L11 C17 -M135467 0.582
9 4864 338 L11 C17 -M135468 0.530
10 4864 338 L11 C17 -M135469 0.492
11 4864 338 L11 C17 -M135470 0.762
12 4864 337 L11 C17 -M135471 0.430
13 4864 337 L11 C17 -M135472 0.402
14 4864 337 L11 C17 -M135473 0.408
15 4864 337 L11 C17 -M135474 0.440
16 Composito 16/09/2017 Noche 0.530

ANEXO E. REPORTE DE SOLUCIONES MERRIL CROWE 2

ARUNTANI

002 - N° 0022001

UNIDAD MINERA JESICA
LABORATORIO QUIMICO

REPORTE DE SOLUCIONES MERRIL CROWE 2

FECH 01/10/17 TURNO: T
NaCN | CN libre Cu Zn Ag Au
ITEM
! MUE STRA HORA | 5 em | PRl o | o | g | gme
1_|PREGNANT 07:00am 0.218
2_|BARREN 07:00am 0.022
3 |composiTo 07:00am 0.020
4_|CELDA1 07:30am] 0.010 942 0.150
5 |cELDA2 07:30am] 0.009 999 0.203
6 |CELDA3 07:30am| 0.010 10.02 0.258
7_|cELDAY 07:30am) 0011 953 0.098
8 |CELDAS 07:30am| 0.008 947 0.280
9 |cELDAG 07:30am| 0.007 9.73 0.148
10 |CELDA7 07:30am| 0.009 910 0.315
11 |CELDAS 07:30am| 0.013 9.8 0.088
12 [CELDA 9 07:30am] 0.011 936 0.159
UMITE DE DETECCION = 0.010 PPM
LABORATORIO QUIMICO
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ANEXO F. CERTIFICADO DE ENSAYE

ARUNTANI

UNIDAD MINERA [ESICA
LABORATORIO QUIMICO

CERTIFICADO DE ENSAYE
Fecha: 24/02/18 Certificado No. 014- 2018
Muestra de los sefiores: UM JESICA - ARUNTANI SAC
Referencia: N° 042-2018 REFINERIA-JESICA
Material  Metdlico
Musstras recibidas: 18 Condicion: Bolsa plastica engrapada

G5t % Au % Ag C/A
D-2529 11.929 1.875
D-3540 11.950 1.887
D-3541 12118 1.906
D-3542 11.987 1.905
D-3543 12.248 1.951
D-3544 11.261 1.891
D-3545 11.756 1.895
D-3546 11.234 1.907
D-3547 11.759 1.951
D-3548 11.769 1.902
D-3549 12.047 1.954
D-2550 12.204 1.966
D-3551 11.598 1.885
D-3552 11.690 1.993
D-3553 11.828 1.966
D-3554 11.745 1.970

.
~ i
LABORATORIO QUIMICO ARASI
o 2 o
CIP 10034
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