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RESUMEN

En el presente trabajo de investigacion refiere a la optimizacion en la digestion de
muestras para el analisis de cobre por absorcién atomica en laboratorio geoquimico
Cotabambas -Apurimac 2021, cuyo objetivo general fue optimizar durante el proceso de
andlisis quimico cuantitativo del Cobre del material de referencia (OREAS 621, EMOG
17, GBM 306-12, GMB 908-10 ), sin la necesidad de alterar la calidad de los resultados,
haciendo la comparacién con el procedimiento original y los dos experimentos 1y 2 en
el laboratorio Geoquimico y evaluar la influencia de temperatura y volumen de &cidos y
optimizar el tiempo de digestion de las muestras. La metodologia aplicada es tipo
experimental - cuantitativo debido a que hubo dosificacion en menor tiempo de reaccion
del mineral de cobre, respecto a las variables independientes fueron la temperatura y el
volumen del HCLOg, se realizado con los estdndares conocido que tiene la empresa. en
cuanto a la variable dependiente fue el tiempo de reaccion hacia el mineral de cobre
durante la etapa de digestion, respecto a los reactivos en blanco y materiales de referencia
cuentan con certificacion y validacion ante la INACAL, la exactitud estd 95% Referente
a la conclusion se tiene que el experimento 2 del material de referencia del mineral de
cobre al cual se le digesto con un volumen de 0.8 mL de &cido perclérico (HCIO4) con
una temperatura de digestion de 190°C , este dio como resultado un tiempo de 2.5 horas,
comparando con la muestra estdndar que se digesto por la adicién de 1 ml de &cido
perclérico a 185 °C en 4.5 horas con su procedimiento estandarizado, por lo tanto se llega
a la conclusion de que es la adecuada para trabajar en laboratorio debido a que es similar
el tiempo Optimo de digestion de la muestra estandar.

Palabras claves: Acidos, cobre, digestion, estandares, exactitud.
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ABSTRACT

In the present research work, it refers to the optimization in the digestion of
samples for the analysis of copper by atomic absorption in the geochemical laboratory
Cotabambas -Apurimac 2021, whose general objective was to optimize during the process
of quantitative chemical analysis of the Copper of the reference material ( OREAS 621,
EMOG 17, GBM 306-12, GMB 908-10 ), without the need to alter the quality of the
results, making the comparison with the original procedure and the two experiments 1
and 2 in the Geochemical laboratory and evaluating the influence of temperature and
volume of acids and optimize the digestion time of the samples. The applied methodology
Is experimental - quantitative type due to the fact that there was dosage in a shorter
reaction time of the copper ore, with respect to the independent variables were the
temperature and the volume of the added HCLOA4 carried out with the known standards
that the company has in terms of the dependent variable was the reaction time towards
the copper ore during the digestion stage, with respect to the blank reagents and reference
materials, they have certification and validation before INACAL, the accuracy is 95%.
Regarding the conclusion, experiment 2 of the copper ore reference material, which was
digested with a volume of 0.8 mL of perchloric acid (HCIO4) with a digestion temperature
of 190°C, resulted in a time of 2.5 hours, comparing with the standard sample that was
digested by the addition of 1 ml of perchloric acid at 185 °C in 4.5 hours with its
standardized procedure, therefore it is concluded that it is adequate to work in laboratory
because the optimal digestion time of the standard sample is similar.

Keywords: Acids, copper, digestion, standards, accuracy.
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CAPITULO |

INTRODUCCION

El proyecto de investigacion presenta la relevancia de optimizacion en la digestion
de muestras para el andlisis de cobre por absorcion atomica en laboratorio geoquimico
Cotabambas -Apurimac 2021, realizados en el laboratorio geoquimico asi mismo cuenta,
personal altamente calificado, también tiene su método estandarizado, la infraestructura
adecuada, entre otros que le permite realizar servicios de analisis quimico.

El mineral de cobre fue analizado segin a los protocolos normativos, con la
metodologia indicada con respecto a los equipos utilizados estas son de Gltima tecnologia
lo cual hace que los resultados sean reales, obtenidos con precision y exactitud.

Segun las normativas vigentes los laboratorios estan sujetos a aplicar la norma
ISO/IEC 17025:2006, y la otra es la ISO 9001:2008 esta ultima refiere al sistema de
Gestion en la que es utilizada prioritariamente en el esquema de proceso, empezando de
la responsabilidad de parte la Direccién, luego la gestion de los recursos, proceso de
transformacion, analisis y mejora.

Sin embargo, la ISO 9001:2015 es una norma de calidad que se aplican a procesos

especificos debido a que garantiza los resultados confiables y precisos.

16

repositorio.unap.edu.pe
No olvide citar adecuadamente esta tesis
1



. UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

1.1. Planteamiento del problema

En la presente tesis se estudia sobre la optimizacion en la digestion de
muestras, para el analisis de cobre por absorcion atdbmica en laboratorio geoquimico
Cotabambas -Apurimac 2021, para ello se investiga un nuevo proceso de digestion
utilizando diferentes volumenes de &cidos en este estudio, asi como a diferentes
temperaturas en la zona de digestion de los minerales. Se ha encontrado el problema
de querer obtener resultados en poco tiempo, es acertado contar con una nueva forma
de optimizacion para cumplir con los requerimientos de la industria Minera.

Peru es un pais grande con recursos economicos, y la mineria en el Peru es
uno de los sectores econdmicos mas importantes; ya que este sector representa el
50% de la economia del pais, y es principal productor mundial de varios minerales
tales como por ejemplo cobre, zinc, estafio, plomo, se encuentra en tercer lugar
(2015). Estos metales son parte clave de las exportaciones del pais; es por ello que
los analisis quimicos de muestras minerales son muy importantes; porque los
resultados son utilizados para la determinacién de la concentracion (ley) de cada

elemento metalico y consecuentemente viabilizar su explotacion.

Asegurar la confiabilidad y calidad de los resultados proporcionados por los
laboratorios para el sistema de prueba dado teniendo en cuenta la temperatura y el
tiempo; de igual manera reducir el tiempo de espera de los resultados obtenidos, los

cuales serén datos veridicos y confiables.

La espectroscopia de absorcion atomica es un sistema de prueba cuantificable
de aplicacion quimica para medir la composicion de un compuesto y detectar varios
contaminantes., fue utilizada por primera vez como una técnica analitica, y los

principios subyacentes fueron establecidos en la segunda mitad del siglo XIX por

17
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Robert Wilhelm Bunsen y Gustav Robert Kirchhoff, ambos profesores de la

Universidad de Heidelberg, Alemania.

1.2. Formulacion del problema de investigacion
1.2.1. Formulacion del problema general
¢En qué medida se podra optimizar el proceso de digestion de muestras para
el analisis geoquimico de Cobre por absorcion atémica en laboratorio geoquimico

Cotabambas -Apurimac 2021?

1.2.2. Formulacion del problema especifico

e ;sera posible determinar la temperatura y el volumen de acidos en el tiempo de
andlisis en las muestras del proceso de digestion de Cobre por absorcion atémica
en laboratorio geoquimico Cotabambas -Apurimac 20217

e /serd posible reducir el tiempo del proceso de digestion para el analisis
geoquimico de Cobre por absorcion atomica en laboratorio geoquimico
Cotabambas -Apurimac 2021?

1.3. Hipotesis de la investigacion
1.3.1. Hipotesis general
Al optimizar el proceso de digestion de muestras para el analisis geoquimico

de Cobre por absorcién atdmica se evidencia menor tiempo de analisis sin afectar los

resultados.

1.3.2. Hipdtesis especifico

e Al Evaluar la influencia de temperatura y volumen en el ataque quimico de Cobre
se realizara en menor tiempo de analisis en el proceso de digestion.

e Al comparar los métodos relacionados al tiempo en los analisis Geoquimicos de

cobre, permitiran determinar la minimizacion del tiempo de digestion.
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1.4. Justificacion del estudio

1.4.1. A nivel técnico

e En la actualidad el analisis de muestras se esta sometiendo a constantes ajustes
para obtener resultados en menor tiempo posibles. Por lo que se estudia diferentes
métodos analisis para poder satisfacer a los clientes.

e Tambien la tecnologia se innova afio a afio, ya que se cuenta con equipos mas
sofisticados, precisos y faciles de manejar

e EIl proposito de la optimizacion del sistema es reducir o eliminar tiempo y
recursos, gastos innecesarios, obstaculos y errores, para lograr las metas del
sistema en términos de eficiencia y eficacia.

1.4.2. A nivel econdmico

e Los impactos econémicos que se van a dar son positivos, los cuales a la empresa
le genera rentabilidad. Ya que menor tiempo de operacion en el area de laboratorio
tiene recursos que podria disponer en otras actividades.

e Poder analizar mas lotes de nuestros clientes y esto en costos y utilidades para la
empresa seria mejor ya que sera mas rentable.

1.4.3. A nivel Social

e Se usa los métodos de ensayo cumpliendo las necesidades del cliente o las
autoridades reguladoras, estos métodos estan basados en normas internacionales
0 nacionales vigentes, y estos analisis no afectaran al grupo de personas que
laboraremos.

1.4.4. A nivel ambiental

e La empresa estd comprometida con las actividades sustentables y reconoce la
necesidad de planear, manejar y revisar estos aspectos que pueden tener un

impacto en el medio ambiente en el que opera.
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1.5. Objetivos de la investigacion
1.5.1. Objetivo general
Optimizar el proceso de digestion de muestras para analisis de Cobre por
absorcion atomica en el laboratorio Geoquimico Cotabambas-Apurimac 2021.
1.5.2. Objetivos especificos
e Evaluar la influencia de temperatura y volumen de acidos en el tiempo de anélisis
de las muestras en el proceso de digestion para el analisis geoquimico de Cobre
por absorcion atomica en laboratorio geoquimico Cotabambas -Apurimac 2021.
e Optimizar el tiempo del proceso de digestion para el analisis geoquimico de Cobre

por absorcion atomica en laboratorio geoquimico Cotabambas -Apurimac 2021
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CAPITULO Il

REVISION DE LITERATURA

2.1. Marco tedrico
2.1.1. Minerales de Cobre
Gran parte del cobre no se encuentra al estado puro, estan en forma de mineral
tales como la Calcocita, Covelita, Calcopirita, Bornita y enargita, todas ellas
presentan al cobre en un porcentaje determinado, denominado como ley del cobre.
Entre los minerales se tiene a la cuprita, tenorita, malaquita, azurita, crisocola,

brocantita (MINEM, 2012).

2.1.1.1. Cobre.

El cobre y el oro son los metales mas preciados a nivel del mundo y lideran
desde el afio 2011 la exploracion en las minerias para luego ser exportados a otros
paises del mundo, se estan registrando de montos de millones de dolares, que mueve
el mercado en lo que refiere a su exportacion. A nivel nacional la economia en el
Per( se mueve gracias a la venta que realiza con las empresas mineras extranjeras, se
estima que es aproximadamente el 59.1% del valor de todas las exportaciones
tradicionales y no tradicionales) efectuadas, Gran parte del Cobre se encuentra en el
Peru, entre las que podemos citar a la minera de las Bambas ubicado en la region de
Apurimac, y se esta explorando por una empresa extranjera (MINEM, 2012).

2.1.2. Digestion Quimica

“Cuando la muestra solida requiere poner en disolucion se ha ce con la
adicion de acidos fuertes y se le denomina digestion quimica” (Rubinson y Rubinson,
2001, p. 98).

Los reactivos quimicos que usualmente se utilizan para el ataque de los minerales

son por lo general los acidos fuertes entre las que se puede citar: HNO3, HCIO4, estos
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acidos no disuelven los silicatos o la silice completamente, La utilizacion HF permite
liberar completamente los elementos traza incluidos en la fase de los
aluminosilicatos. “Para la prdctica de muchos métodos de analisis resulta” (Camara
& Pérez Conde, 2011, pag. 135).
2.1.2.1. Reactivos utilizados para la digestion de muestras

Tabla 1

Reactivos utilizados para digestién de muestras

Disolucion, Propiedades Uso

concentracion

HCL Reductor Metales que se oxidan mas
facilmente que el hidrogeno
HNO3 oxidante Metales que no reaccionan con

HCI, sustancias organicas oxidadas

H2S04 (98,3% Alto punto de
p/p) ebullicion (=340°C) Metales, destruye materia organica
HCLO4 (70% p/p)  Oxidante fuerte Metales, no se pueden utilizar
cuando existen agentes reductores
HF (49% p/p) Forma fluoruros  Silice y silicatos, utilizados con
estables otros &cidos.
NAOH Base fuerte: oxidante
cuando es concentrada  Aluminio y 6xidos anféteros de Sn,

Pb, Zn, Cr.
Fuente: “Analisis instrumental”- (Rubinson Kenneth A. & Rubinson, 2001, pag. 99).

22

repositorio.unap.edu.pe
No olvide citar adecuadamente esta tesis
1



. UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

Preparaci

Tabla 2

on de disoluciones

Disolucién de muestras con acidos y bases fuertes y debiles

Disolucion Sustancias disgregadas Crisol
Silicatos, fosfatos, sulfatos, fluoruros, haluros de

Na2COs plata, algunos Oxidos metélicos calcinados: Pt
Al(SiOs)s + 4 Na;COs 3 NazSiOs + 2 NaAlO, + 4 CO;

NaOH Oxidos de elementos de carécter anfotero:

KOH SnO;, Al;O3 Ni 6 Ag

Na;COs+ Sulfuros, cromita, sustancias con Mo, Mn: Pt (KNO3)

(Naz02 Cr20a + NaeCOs + 2 KNO3--> 2 K2CrOs + 2NO + COz PL(KNO:)  Nij § Ag (Na2O2)

KNO3) Ni 6 Ag (Na202)

KCN Casiterita: SnOz + 2 KCN -->2 KCNO + Sn° Porcelana, cuarzo.

Na.CO; Sustancias que forman tio sales solubles: Mo, Sn,

+5° etc.

(H:SO+~ Oxidos insolubles: Pt

KHSO,)
TiO2 + 2 K2S,07 --> Ti (SO4)? + 2 K2S04

HF H2S04 6 HCIOq: silicatos + HNOgz: Ti, W, Nb, Zr Pt

Nota: (*) Para elevar la temperatura de 317°C se necesita adicionar el KHSO4, dando

como producto final K2S207 (pirofosfato de potasio).
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Tabla 3

Disoluciéon de muestras con acidos fuertes

Solvente Usos

HCI Sales de acidos débiles. Muchos Oxidos. Metales méas reductores
que el hidrégeno (potencial redox negativo).

H2S0a4 Metales comunes (concentrado y caliente incluso Hg, Bi, Sb, Sn,
que no se disuelven en el acido diluido). Algunos minerales no
atacables por el HCI, como CaF», monacita, etc. HNOs

HNO3 Metales y 6xidos, excepto Au, Pt, Al y Cr (se pasivan), Sn, Sb, W
(forma acidos insolubles), UO; y UsOs. Sulfuros (excepto HgS).

AGUA REGIA HgsS, Au, Pt

Fuentes: (Rubinson Kenneth A. & Rubinson, 2001).

Tabla 4

Principales tipos de disolucion

Alcalina Acida Gaseosa
Simple: Na2COs, KOH, NaOH H2S04 Cl; seco
Oxidante: Na2COs+Na202 (KNO3) KH SO4 H
Reductora: KCN HF Naciente
Sulfurante: Na2CO3+S° HCIO4

Fuente: (Robinson & Robinson, 2001)
2.1.2.2. Tipos de Digestion Quimica
Digestion humeda
Consiste en mezclar &cidos concentrados en uno 0 mas con una muestra que

contenga metales donde se dan las reacciones de oxidacion y tales como la digestion
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con dosificaciones pequefias de 5 ml de acido sulflrico concentrado y con mayor
dosificacion de 20 o 30 mL, de &cido nitrico concentrado, el &cido tiende a destruir a
la materia orgdnica mas no a los metales presentes en dicho mineral, durante la
reaccion o proceso de digestion hay desprendimiento de gases y densos tales como
el SOz (Robinson & Robinson, 2001).

Segun el autor Robinson (2001) indica que entre cuando se calienta las
mezclas del acidos nitricos, percloricos y sulfaricos en las proporciones de 3:1 el
acido actia como un agente oxidante, el proceso consiste en calentar hasta hervor al
acido percloérico luego se le afiade el &cido nitrico quien disuelve al mineral
destruyendo a las posibles materias organicas presentes.

Digestion en microondas

Consiste en someter las mezclas de los &cidos con el mineral ya
descompuestas a un proceso de secado a un horno microondas domeéstico. Entre las
ventajas de este tipo estan que incluyen la minimizacién de tiempos durante el
proceso de digestion, pero la condicidn esa en que se debe utilizar proporciones muy

pequefias de las mezclas.
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Figural

Digestion por microondas

Aislante

Guia de ondas

S
\

Microondas

|
L, ]

I BV—== !
<
Magnetron
ra\ridad de microondas ———

Digestiones acidas

Agitador distribuidor

N

Microondas
reflejadas

/ Recipiente

Fuente: (Leblanc, 1999).

Consiste en utilizar recipientes cerrados de pléstico tales como el
policarbonato (aislantes) o teflon PFA (perfluoroalcoxietileno), este método evita
vapores provenientes de los acidos en el horno, es decir que la presion aumenta y se
eleva el punto de ebullicion del &cido (se sobre calienta el &cido), y el proceso de
digestion es muy veloz. (Robinson & Robinson, 2001).

2.1.3. Método analitico

El método analitico se refiere al modo ordenado que conduce a un propésito
determinado en sintesis que viene a ser el conducto que permite conllevar a un
resultado por medio de un suceso en sus elementos constitutivos (Lopera, et. alt.,

2010).

2.1.3.1. Métodos gravimétricos
Es la determinacion de la masa de analito de un compuesto, separando el
analito por precipitacion una sustancia que contiene el analito (Skoog, James, &

Crouch, 2008)
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2.1.3.2. Método Volumétrico

Llamado también titulométrico donde mide el volumen o la masa un reactivo
estandar necesario para reactivo por completo con el analito (Skoog, James, &
Crouch, 2008).
2.1.3.3. Método instrumental

Sirve para determinar especies quimicas conocida como instrumental y se
tiene las siguientes:

Histéricamente el anélisis cuantitativo por absorcion atomica (método
instrumental), fue. A principios del siglo XX, a lo que refiere Skoog, James, &
Crouch (2008), los cientificos empezaron a explotar fendmenos distintos de los

usados en los métodos clésicos para resolver problemas analiticos.

Propiedades quimicas fisicas utilizadas en métodos instrumentales
Figura 2

Componentes de un espectro de absorcion atomica

Propiedades caracteristicas Métodos instrumentales

Emision de radiacién Espectroscopia de emision (rayos X, UV, luz visible, de electrones, de Auger);
fluorescencia, fosforescencia y luminiscencia (rayos X, UV y luz visible)

Absorcion de radiacion Espectrofotometria y fotometria (rayos X, UV, luz visible, IR); espectroscopia fotoacustica;
resonancia magnética nuclear y espectroscopia de resonancia de espin electrénico

Dispersion de radiacion Turbidimetria; nefelometria; espectroscopia Raman

Refraccion de radiacion Refractrometria; interferometria

Difraccion de radiacion Métodos de rayos X y difraccidn electrdnica

Rotacion de radiacién Polarimetria; dispersion éptica rotatoria; dicroismo circular

Potencial eléctrico Potenciometria; cronopotenciometria

Carga eléctrica Coulombimetria

Corriente eléctrica Amperometria; polarografia

Resistencia eléctrica Conductometria

Masa Gravimetria (microbalanza de cristal de cuarzo)

Razoén masa/carga Espectrometria de masas

Velocidad de reaccién Métodos cinéticos

Caracteristicas térmicas Gravimetria térmica y titulometria; calorimetria de barrido diferencial; analisis térmicos

diferenciales; métodos conductimétricos térmicos
Radiactividad Métodos de activacion y de dilucion de isGtopos

Fuente: (Skoog, James Holler, & Crouch, 2008, pag. 3)
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2.1.4 Espectro de Absorcion Atomica
La absorcién atomica es una técnica capaz de detectar y determinar cuantitativamente
la mayoria de los elementos de la tabla periddica. EI método consiste en la medicién
de las especies atdmicas por su absorcion a una longitud de onda particular. La fuente
de energia de esta técnica es una fuente luminosa (una lampara de catodo hueco), con
un espectro electromagnético que abarca desde la radiacion visible hasta la
ultravioleta.
La nube representa idealmente los atomos libres de cualquier fuerza de enlace
molecular. Cuando la energia luminosa es equivalente a la necesaria para que el
atomo pase de sus niveles energéticos mas bajos a los mas altos, es absorbida y causa
la excitacion del &tomo. El haz luminoso atraviesa la nube muestra y su absorcién es
detectada por un espectrdmetro. Para determinar las concentraciones de los
elementos mediante esta técnica analitica, los atomos deben estar completamente
libres de todo enlace que exista en el estado sélido o liquido, pues los electrones no
absorberan del haz las longitudes de onda especificas si se encuentran de algin modo
ligados con los &tomos que les rodean. La solucion de ensayo es aspirada como una
fina niebla dentro de una llama, donde se convierte en vapor quimico.

Figura 3

Componentes de un espectro de absorcion atomica

Vapor asémico

Trayectodia de la huz Espectrdmetro

Q}\— 773 f L0 r p——

Lampara de Monocromatizador Tubo
citodo hueco fotomultiplicador

Quemador
y aspirador
de la muesira

Fuente: (Klein, 2001).
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2.1.4.1 El proceso de la absorcién atémica

El proceso consiste en un haz de luz de longitud de onda de resonancia con
una intensidad inicial de o, es enfocada sobre la Ilama, que contiene a&tomos al estado
elemental. La intensidad inicial de la luz es disminuida en una cantidad determinada
por la concentracion de los 4&tomos en la llama. Luego la luz es dirigida sobre el
detector donde se mide la intensidad disminuida 1. la cantidad de la luz absorbida se
determina por comparacion entre | a lo.
La expresion matematica para determinar la absorbancia es:

A=Log lo /I

Absorbancia es el término mas conveniente para caracterizar la absorcion de
luz en la espectrofotometria de absorcion, pues esta cantidad guarda una relacion
lineal con la concentracién. La Ley de Beer define esta relacion:

A=abc

Donde:
A= Es la absorbancia
a = Coeficiente de la absortividad constante que es caracteristica de las especies que
absorben
b = es la longitud de paso de luz ocupado por la celda de absorcién
¢ = Es la concentracion de las especies absorbentes en la celda de absorcion

Cuando la absorbancia de soluciones patron contiene concentraciones
conocidas del analito se miden y se grafican los resultados de las absorbancias con
respecto a la concentracion, se establece una relacion de calibracion en la cual se
observa la relacion de la ley de Beer, la calibracion produce una linea recta.

Conforme se incrementan la concentracion y la absorbancia, comportamientos no
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ideales de los procesos de absorcion producen una desviacion en el desarrollo de la
linea recta, como se muestra.
Figura 4

Absorcion vs concentracion

Absorbancia

Concentracion

Fuente: Beaty (1979)

Tabla 5

Términos utilizados en espectrofotometria de absorcion

Nombre de la unidad simbolo definicién

Energia del foton E E=hv
Cantidad de flujo de energia radiante por

Potencia radiante doP .

segundo (en vatios)
— Flujo de energia por unidad de area por unidad

Irradiancia I .
de tiempo.
P/P, relacion de la potencia radiante que pasa a

Transmitancia T través de una muestra P, con la potencia
incidente en ella, Po.

Porcen_taje (_Jle % 100x T

transmitancia

Absorbancia A -logT =log(P/P,) = log (Po/P) = log (lo/1)

* También denominada intensidad (no muy recomendada)
Fuente: (Rubinson Kenneth A. & Rubinson, 2001, pag. 301)

2.1.4.2 Descripcion de La Técnica de la Absorcion Atomica de la flama
La muestra en forma liquida es aspirada a través de un tubo capilar y
conducido al nebulizador y esta se desintegra y formando gotas de liquido y estas
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gotas son conducidas a una flama y donde sucede la serie de eventos que originan la
formacion de atomos, estos atomos absorben cualitativamente radiacion emitida por
la lampara y la cantidad de radiacion absorbida esta en funcién a la concentracion.
La sefial de la lampara pasa por la flama llega a un monocromador, esta sefial de
radiacion electromagnética llega a un detector o transductor y pasa a un amplificador
y por ultimo a un sistema de lectura. (Alvarez, Gordillo, & Burgos, 2008)

2.1.4.3 Clasificacion de los métodos espectrales atomicos

Tabla 6

Clasificacion de los métodos espectrales atbmicos

Temperatura

Método de o Base del Nombre comdn y
S de atomizacion , . f
Atomizacion °C) método abreviado del método
. Espectroscopia de absorcion
Absorcion atomica, AAS
_— Espectroscopia de emision,
Llama 1700 -3150 Emision P P
AES
Fluorescencia Espectroscopia de
fluorescencia atbmica, AFS
Absorcion Es’pe(_:troscopla d,e al_:;sormon
atdmica electrotérmico.
Electrotérmico 1200 — 3000 Espectroscopia de
Fluorescencia fluorescencia atdmica
electrotérmico.
Plasma de Espectroscopia de plasma
argoén acoplado 6000 — 8000 Emision P P P

por induccién acoplado por induccion, ICP

Fuente: (Pekin, 2010).

2.1.4.4 Elementos analizados por absorcion atdmica

Desde un punto de vista técnico, es posible crear cualquier tipo de lampara.
Cada uno de los elementos incluidos en la serie temporal, Sin embargo, hay un
nimero que solo la herramienta puede evitar espectroscopia de absorcion atomica
completa para la determinacion de elementos. Los detectores tienen una sensibilidad

aceptada en un un intervalo de longitud de onda larga
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Por otra parte, el sistema de obtencion de estado fundamental, es decir, la
[lama, presenta una fuerte absorcién a longitud de ondas inferiores a los 200 nm, lo
que hace practicamente imposible trabajar por debajo de esta. Los equipos de
absorcidn atomica, son Unicamente capaces de trabajar en rango de longitudes de

onda comprendidos entre 190 nm y 855 nm (resolucién) (Gary, 2009, pag. 460)

Figura 5

Elementos analizados por espectroscopia de absorcion atomica y posibles

H [ El cobre presente en la tabla w / He
Li (Be B/|C [N |O |[F |Ne
6708 |2149 o
Na (Mg Al |Si [P |S [C] |Ar
5896 | 3852 2093 | 2516
K |Ca |[Sc |Ti [V [Cr [Mn|Fe |Co [Ni |Cu|Zn |Ga |Ge |As |Se |Br [Kr
7665 14227 | 3012 [3643 | 3184 | 3879 | 2705 |2483 | 2407 | 230 | 3248 2129 2874 [ 2655 [192.7 | 196.0
Rb [Sr |Y |Zr |[Nb Mo |Tc |[Ru [Rh |Pd |Ag |Cd |In |Sn |Sb |Te |I |Xc
780.0 | 460.7 | 407.7 | 360.1 | 4089 | 3133 3499 | 343.5 | 2448 | 3281 | 228.8) 3039 [ 2863 | 2173 | 2143
Cs |Ba |La [Hf [Ta |W |Re |Os|ir [Pt |Au|Hg|T!I |Pb |Bi [Po |At [Rn
8521 | ss36 | 3928 | 3072 | 2705 | 4008 |316.0 264.0 | 2659 | 2482 | 1850 | 3776 |217.0 | 2231
Fr [Ra |Ac

Ce (Pr |Nd |[Pm |Sm |Eu |Gd |Tb [Dy |Ho |Er |Tm|Yb |Lu

4951 | 4634 420.4 | 459.4 | 368.4 | 432.6 | 4212 | 4103 | 4008 | 410.6 | 3988 | 3312
Th |Pa (U |Np (Pu |Am |Cm Bk |Cf |Es |Fm |[Md |No |Lr
514

Fuente: (Pekin, 2010).
En la siguiente anterior se observan los elementos que se pueden analizar por

espectroscopia de absorcion atomica y las posibles longitudes de onda a usar.

2.1.4.5 Partes de un Espectrometro
Partes de un Espectrometro de absorcion atdbmica son los siguientes:
Quemador
Con las gotas de solucion que alcanzan a llegar al quemador y ocurren los

siguientes eventos:
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e El solvente es vaporizado y se forman los cristales de las sales metalicas que
originalmente se encontraban en solucion como iones positivos y negativos. La
naturaleza de las sales formadas depende principalmente de la constante de
producto de solubilidad del compuesto que cristaliza.

e Unavez formadas las sales, estas son descompuestas por efecto de la temperatura.
Y el elemento es reducido al estado metalico solido.

¢ luego el metal pasa del estado liquido al estado gaseoso y finalmente se obtiene
un vapor atémico que es capaz de absorber radiacion de longitudes de onda bien
definidas.

o Silatemperatura es alta y/o el analito metalico es de bajo potencial de ionizacion,
parte de los &tomos del elemento pierden uno o mas de sus electrones y se ioniza
parcialmente. Esto no es conveniente ya que la ionizacidn es una interferencia en
el andlisis por EEA. (SKOOG & HOLLER, 2001, pég. 654).

Figura 6

Tipos de quemador

AIR / C,H,

10 cm

Fuente: Recuperado del Manual del VARIAN, 2009.
Monocromador
Hay diferentes combinaciones y series de los componentes dpticos dentro de
un monocromador, para optimizar la calidad del espectro generado. Los referentes
son las denominadas, prisma de Nicoll o el de Litrow y Zcerny-Turner para sistemas
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convencionales con redes de difraccion holograficas. También se estan comenzando

a utilizar monocromadores con redes Echelle (Skoog, James & Crouch, 2008)

Detector

El detector es el dispositivo encargado de captar la sefial éptica proveniente
del monocromador y transformarlo en una sefial electronica capaz de ser convertida
en un valor legible. EI mas usual es el fotomultiplicador, tubo de vacio provisto de
placas fotosensibles que recibe los fotones, los convierte en impulsos electronicos y
multiplica hasta obtener la suficiente intensidad eléctrica. En afios reciente se estan
utilizando también los detectores de estado sélido CCD, de alta sensibilidad

asociados a los monocromadores Echelle. (Skoog, James, & Crouch, 2008)

Nebulizador

Cuando se vierte una solucién de sal inorganica en esta llama, Pequefias
fracciones ligeras de iones de metal se reducen a su estado elemental y se forman
algunos iones monoatémicos que son relativamente pequefios. Consiste en un
nebulizador neumatico que transforma la muestra en solucion en un aerosol. El tipo
de nebulizador més usual es el de tubo concéntrico, donde la muestra solucion se
aspira a través de un tubo capilar mediante un flujo de gas a alta presion capilar
(efecto Venturi). Los caudales del oxidante y del combustible constituyen variables
importantes. EI combustible y oxidante, por lo general se asocian con el tamafio
estequiométrico. Los metales que forman 6xidos estables emplean flamas con exceso

de combustible. (Alvarez, Gordillo & Burgos, 2008).
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Figura7
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Fuente: Atomic spectroscopy in analytical chemistry, 2014.

Lampara de catodo hueco

Este tipo de ldmpara tiene un anodo de wolframio y un catodo cilindrico
sellado herméticamente en un tubo de vidrio de nedn/argon con una presion de 1 a 5
torr. El catodo consiste en un metal de varias formas a obtener, o sirve de soporte a
la capa de dicho metal. Las partes de estos &tomos son excitadas por la luz que pasa
a través de ellas y de esta manera, volviendo a la tierra, producen su radiacion
caracteristica, los &tomos metalicos se convierten, extendiéndose nuevamente hacia
la parte superior del catodo o hacia la superficie de la pared del vidrio. La
configuracion cilindrica del catodo tiende a concentrar la radiacion en una region
limitada del tubo metalico, este disefio aumenta la probabilidad de que la
redepositacion sea en el catodo y no sobre la pared del vidrio. (Skoog, James Holler,

& Crouch, 2008)
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Figura 8
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Fuente. - Atomic spectroscopy in analytical chemistry, 2014.

Atomizacion con llama
En un atomizador de llama, la disolucion de la muestra es nebulizada mediante
un flujo de gas oxidante mezclado con el gas combustible y se transforma en una Ilama
donde se produce la atomizacion. EIl primer método es la de solvatacion en el que se
evapora el disolvente hasta producir un aerosol molecular sélido finamente dividido.
Luego, la disociacion de la mayoria de estas moléculas produce un gas atdmico.

(Alvarez, Gordillo & Burgos, 2008).
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Tabla 7

Tipos de llama

Combustible Oxidante Temperatura Vol. De
°C Combustion
Gas LP Aire 1700 - 1900 39-43
Gas LP Oxigeno 2700 - 2800 370 -390
Hidrégeno Aire 2000 — 2100 300 — 440
Hidrogeno Oxigeno 2550 - 2700 900 — 1400
Acetileno Aire 2100 — 2400 158 — 266
Acetileno Oxigeno 3050 — 3150 1100 — 2480
Acetileno Oxido 2600 - 2800 285
nitroso

Fuente: Beaty, (1979).

2.2. Antecedentes

2.2.1. A nivel Internacional

Mendoza et alt., (2014) mencionan que lo métodos de digestion por via seca
(DVD) mas la adicion del acido por medio del microondas (DAAM) ha sido
analizado donde se tuvo como objeto de estudio a la cafia de azlcar (Saccharum
officinarum L.), asi como también se analizd el impacto de las técnicas de deteccion
utilizadas en el laboratorio de espectrometria de absorcion molecular visible (UV-
VIS) ; K: Espectrometria de emision atémica (AES); Ca, Mg, Cu, Zn:
espectrofotometria de absorcién atomica (FAAS)], también utilizo el método por
fluorescencia de rayos X de reflexion total (TXRF). La presente investigacion tiene
como resultado la exactitud y precisién de los métodos de digestion. La exactitud y
precision de los métodos de digestion se determind con 2 muestras certificadas,
Tejido vegetal. La determinacion de P via TXRF dio resultados respecto a UV-VIS
en muestras foliares de cafia de azlcar. El resultado por el método de digestion

mostro valores exactos y precisos en Calcio, cuando se utiliza FAAS o TXRF. En Zn

37

repositorio.unap.edu.pe

No olvide citar adecuadamente esta tesis
]



. UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

y Cu se presentan desviaciones y varianzas asociadas a las concentraciones bajas en
las muestras y su relacion con el blanco de reactivos. En general, la precision y
exactitud estan relacionadas principalmente con el rango de concentracion de cada
elemento en las muestras y el limite de cuantificacion. No se encontrd diferencias
apreciables en cuanto al desempefio analitico de ambos métodos de digestion. La
deteccidn por TXRF presenta baja eficiencia analitica de su exactitud y precision en
algunos elementos y en costos bajos.

Bazan, Sarqui y Brandaleze (2011) mencionan que el pais de Argentina,
cuenta con recursos naturales tales como el mineral, se han dado proyectos que han
sido ejecutados la exploracion del mineral de Cu teniendo al cobre con ley entre 0,5%
y 0,8% y con un porcentaje de pureza al Sh, As, Pb, Biy Hg. [1, 2, 3, 4], por lo que
se convierte en un potencial y dar el desarrollo en la pirometalurgia del cobre, dado
que hasta el momento no existen avances en este sentido. En este trabajo se presentan
resultados de un estudio realizado sobre un mineral de baja ley de Cu, en el cual se
identifican sus fases mediante microscopia Optica, ensayos de flotacion
contemplando diferentes condiciones, con el objetivo de obtener concentrados de
distintas calidades.

2.2.2. A nivel Nacional

Villanueva y Estupifian (2020) realizaron 20 muestras, cuyo objetivo fue
verificar la exactitud del ensayo con las sistematizaciones y operacionalizaciones de
las variables, con los modelos pirometaldrgicos desarrollados en el laboratorio, para
lograr resultados reproductibles con tolerancias dentro de los laboratorios de
empresas que reportan analisis de oro 25.50% Carbonato, 15% Silice y 5% Borax,
finalmente dando como resultado 3.556 g/ton y la mayor 9000g/ton al cual lo

sometieron a la optimizacion de fusién del mineral por medio del analisis
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cuantitativo de oro por el método gravimétrico. que realiza minerales con azufre,
realizadas las pruebas en laboratorio por composicion de flux donde determinaron la
composiciéon quimica de todo el mineral dando los siguientes resultados: 54.5% del
mineral litargirio; 25.50% Carbonato; 15% Silice y 5% Bdrax. dichas pruebas fueron
respaldadas do con el patron interno de trabajo en otro laboratorio de Lima.

Rojas (2019) presenta como objetivo reducir el tiempo de analisis y mejorar
el sistema de digestion de muestras de cobre, Plomo, Zinc y garantizar su
representatividad, en la metodologia el investigador fue el cuantitativo, referente a
las conclusiones se tiene que optimizo el tiempo de gestion de muestras geoquimica
por hora, logran digestar 60 muestras y con otro método logra digestar 60 muestras
y con el otro método logra digestar 220 muestras en una hora.

De la Cruz y Yanayaco (2016) mencionan que cuando las muestras son
geoquimicas reciben un tratamiento especial que contienen Hierro y son dificiles de
digestarse en su totalidad , por lo que el objetivo de este problema es estudiar los
diferentes métodos de digestion de muestras geoquimicas, determinando los
parametros de preparacion de muestras y la formulacion mas 6ptima mediante la
evaluacion de cada corrida experimental, cuya metodologia es aplicada , tipo
experimental y disefio cuantitativo, dando los siguientes resultados que la muestra 17
de la digestion 3 y haciendo uso de la digestién multiacida: 3:HNO3z, 2:HCIO4, 1:HF
se consigue la mayor cantidad de mineral digestado obteniéndose 46,35 % de hierro.
Comparando con otros trabajos no se llegan a estos porcentajes por que la liberacién
del fierro de sus componentes asociados cristalograficamente con materiales
refractarios como el silicio se logra obtener el hierro en solucion, demostrado en los
resultados donde se obtiene las mas altas leyes de hierro, analizados por métodos

volumeétricos.
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Rosa (2015) presenta como objetivo es los parametros de validacién del
andlisis por espectrofotometria de absorcion de atbmica, comparar el método de los
parametros con el método de espectrofotdmetro de absorcion atdmica actual.
Respecto a la metodologia el trabajo de investigacion es de tipo cuantitativo.
Referente a los resultados se tiene que el ataque quimico debe culminar con un ataque
quimico hasta que quede pastoso, finalmente se tiene las conclusiones donde indica
que el método de espectrometria de absorcion atémica para la determinacion de la
plata en diferentes ensayos realizados en el laboratorio es valido teniendo como
alcance desde 0.05% g/TM.

2.2.3. A nivel Local

Zapana (2019) tiene como objetivo principal el aseguramiento de calidad de
resultados en los andlisis de muestras geoquimicas bajo un sistema de Gestion de
Calidad basado en la NTP-ISO/IEC 17025:2006 en el laboratorio ALS PERU S.A.
es por ello que las muestras analizadas estdn basadas en estandares internos de la
empresa para la cuales cuenta con Blancos de proceso, Material de Referencia
Certificado, Material de Referencia, Estandares y Cartas de Control en el laboratorio
ALS PERU S.A., el laboratorio de la empresa efectlia ensayos de analisis de
muestras geoquimicas y brinda servicios a la empresa minera Las Bambas, el cual ha
visto necesario emitir resultados confiables de los analisis para la competencia del
laboratorio con fines de mejora y posterior acreditacion en base a la NTP-ISO/IEC
17025:2006 por lo que cumple con las expectativas de sus clientes internos y externos
en el mercado globalizado del sector. Finalmente se describe el trabajo que se realiza
en el Laboratorio ALS PERU S.A. aplicando el sistema de Gestion de Calidad en
muestras geoquimicas y siguiendo los manuales de procedimientos ya que de esto

depende la fluidez de la produccion de la empresa.
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Chavez (2019) indica que considera como valor agregado al mineral de la
Malaquita el cual ha sido atacado con acido sulfurico de forma convencional pero
indica que si estan en otras formas 0 metodos con otros reactivos quimicos que no
ocasionen comtaminacion ambiental. el presente tiene como objetivo analizar el
efecto de las solucion de tartrato en la recuperacion de cobre proveniente de la
malaquita en comparacion al acido sulfarico, respecto a la metodologia es trabajo de
investigacion es experimental de tipo cuantitativo, en el procedimiento se considerd
1170 g de mineral -3/8” en columnas de PVC de 4” de diametro para cada prueba y
como variables independientes esta la tasa de riego, tiempo y concentracion de
tartrato segun al disefio experimental; asi mismo las muestras se analizaron por
espectrometria ultravioleta visible (UV) aplicando la ecuacion de la ley de Lambert
Beer (A) y absorcion atomica. Finalmente todo el trabajo de investigacion dio como
resultado la recuperacién de 1.039 g de cobre por litro de solucion durante 5 dias de
proceso, seguidamente el 26.3% del total recuperado, y 2.909 g/l en 32 dias, 73.7%
del total recuperado, alcanzando 3.948 g/l en 37 dias de proceso, respecto al proceso
con &cido sulfdrico demostro ser favorable en los primeros dias llegando el 4.2 g/l
por 5 dias de proceso, 65.6% del total recuperado, minimizandose la velocidad de
extraccion con el tiempo a 2.2 g/l en 32 dias, 34.4% del total recuperado, lo que
concuerda con lo mencionado por (Bingdl y Canbazoglu, 2004) y (Nicol, 2018),
alcanzando 6.4 g/l de Cuo+ en 37 dias; la conclusion a la que se llego fue de que la
solucion de tartrato se presenta como una nueva alternativa tecnoldgica para el

procesamiento de cobre con lixiviacion selectiva.
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CAPITULO Il

MATERIALES Y METODOS

3.1. Metodologia
3.1.1. Tipo y disefio de estudio de investigacion

La presente tesis es cuantitativa, porque se manipulard las variables,
temperatura, volumen de acidos en menor tiempo basados en 4 ensayos del
laboratorio, asi como también el pesado y la digestién de muestras luego se sometera
a la variacion del volumen y temperatura para posteriormente relacionar con los
tiempos de optimizacion del analisis quimico (Fernandez Collado & Baptista Lucio,
2014).

La optimizacion de procesos se aplica para solucionar y poder tomar
decisiones en menos tiempo.

El tipo de disefio experimental-Cuantitativo, debido a que hay manipulacion
de variables como temperatura y dosificacion de acidos, para tener resultados
Optimos sin alterar la calidad y la fiabilidad en el andlisis del Cobre.

3.1.2. Unidad de analisis

La unidad de andlisis es el mineral de Cobre que procede del material
certificado. (OREAS 621, EMOG 17, GBM 306-12, GMB 908-10) provincia de
Cotabambas, region Apurimac.

3.1.3. Poblacion de estudio

La poblacidn de estudio que se utiliz6 para la recoleccién de los datos son las
muestras tomadas en el laboratorio geoquimico donde se realizara el ensaye a las
muestras certificadas (OREAS 621, EMOG 17, GBM 306-12, GMB 908-10) en

Cotabambas apurimac-2021.
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3.2.

3.1.4. Tamario de la muestra

La eleccion de muestra apropiado es uno de los aspectos mas importantes
del disefio experimental, el tamafio de muestra de las dos poblaciones (a comparar)
son iguales Para la presente tesis el tamafio de muestra que se utilizd para realizar

los analisis es de 4 ensayos. 10 repeticiones

Técnicas estadisticas en laboratorio

Durante muchos afios, en la investigacion de laboratorio, como en el campo
de las relaciones publicas y otras tecnologias, se considerd necesario asegurar que
los resultados de la investigacion se obtuvieran con la calidad necesaria para lograr
la aprobacién de la normativa, tanto en estudios cientificos como experimentales.
3.2.1. Validacién del método

Apoyar el proceso de revision incluye respaldar y documentar su respaldo, es
decir, sus modificaciones y algunos de los requisitos iniciales. Especificacion
proporcionada por la norma ISO 17025 “Confirmacion a través del examen y el
aporte de evidencias objetivas, de que se cumplen los requisitos particulares para un
uso especifico previsto” (Sagrado et al., 2005).
La validacion puede definirse como:
3.2.1.1. Parametros de validacion.
Exactitud

Cercania del resultado al valor verdadero, es una combinacion de error

sistematico y aleatorio se habla pues de dos componentes; veracidad y precision”

(Sagrado et al., 2005).
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Donde:

Vr = Valor real

Vp = Valor practico
ER = Error Relativo

3.2.1.2. Precision
El propdsito del breve estudio de la precision es identificar cambios o
adiciones o sustracciones del procedimiento de prueba. Este cambio se debe a errores

sistematicos en cualquier procedimiento de prueba.:

%CV= - Ecuacion (3)
Donde:

X = media del grupo muestral y 'S = desviacion estandar.

3.2.1.3. Media.
Son los valores cuantitativos obtenidos de lectura del Espectrometro por
absorcion atomica, del analisis geoquimico provenientes de la digestion de las

muestras.

X S e ecuacion (4)
Donde:
X= Promedio muestral
> 'xi = sumatoria de las lecturas en el Espectrometro por adsorcion atomica.

N = ndmero de muestras digestadas.

3.2.1.5. Desviacion estandar.
Es la medida de dispersidn mas comun, que indica que tan dispersos estan los

datos con respecto a la media.
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/ i — 2
S = % ...... ecuacion (5)

3.3. Metodologia experimental segun los objetivos especificos
3.3.1. Tipo de procedimiento
e Digestion de muestras
e Por absorcion atomica
3.3.2. Equipos de laboratorio

e HOTBLOCK (0 - 185°C) (es una base para el secado)

El Equipo de absorcidn atomica marca VARIAN AA240.

Filtros de aire.

Extractor de gases.

Balanza analitica Sartorius precision 0.1 g

3.3.3. Materiales y reactivos de laboratorio

Propipeta (bombilla de goma).

e Piseta.

e Dispensadores de acido.

e Gradillas para tubos de ensayo.

e Lamparas de catodo hueco de cobre.

e Tubos de teflon de volumen de 250 mL.

e Material de vidrio:

e Fiola de volumenes 100 mL.

e Tubos de ensayo de volumenes 25, 50 y 100 mL.
e pipeta volumétricade 2,510y 15 mL.

e Soluciones estandar certificadas de 1000 ppm de los elementos Cu.
e Acido nitrico [HNO3]
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e Acido clorhidrico [HCI]
e Acido perclérico [HCIO4]
e Acetileno de grado instrumental [C2H2].
e Agua desionizada.
3.3.4. Seleccién del método analitico
El proceso utiliza tubos de teflon de 100 mL de capacidad; empleando hasta
tres veces la cantidad de &cido en la digestion por los materiales con los que se cuenta

fiolas de 100 mL.

3.3.5. Digestion acida
Para la digestion acida se utiliza el acido de concentraciones variables, uno
de los méas usados para la determinacion de cobre es el acido nitrico (Valdéz &

Molina, 2016).

Primer procedimiento experimental

e Se Agregd 3 ml de [HNO3] y 1 ml de [HCLO4] a cada tubo de teflon para mezclar
y durante 1 hora a temperatura ambiente

o Se transfirio los tubos al bloque caliente de 115 ° C y digiera las muestras durante
10 minutos.

e Seretird los tubos del bloque caliente a 115 ° C y agregue 3 ml de HF a cada tubo.
digerir durante 30 minutos adicionales a 115 ° C

o Se transfirid los tubos al blogue de digestion de 185 ° C y digerir durante 2,5 horas

e Se retir6 los tubos del bloque de digestion y agregue 15 ml de [HCI].

¢ volver al blogue de digestién de 115 ° C durante 15 minutos

e Se retird el tubo del bloque de digestion, en el momento oportuno. transferir

cuantitativamente la solucién al matraz aforado de tamafio apropiado
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e Seenfrio y rellend hasta el volumen con agua desionizada. tapar y homogeneizar
con un burbujeador o agitando manualmente

e Se dispenso la solucion en un tubo de ensayo desechable (desechar la solucién
restante)

e Luego se envio las muestras para su respectivo analisis

Segundo procedimiento

e Seagreg6 3 mlde [HNO3]y 0.8 ml de [HCLO4] a cada tubo de teflon para mezclar

e Transfiere los tubos al bloque caliente de 115 ° C y digiera las muestras durante
10 minutos.

e Seretird los tubos del bloque caliente a 115 ° C y agregue 3 ml de HF a cada tubo.

e Se retird y se transfirio en los tubos al bloque de digestion de 185 ° C y digerir
hasta sequedad.

e Se retird los tubos del blogue de digestion y agregue inmediatamente 15 ml de
HCI concentrado.

e Se le volvié al bloque de digestion de 115 ° C durante 15 minutos

e Se retird el tubo del bloque de digestion, en el momento oportuno. transferir
cuantitativamente la solucién al matraz aforado de tamafio apropiado

e Luego se enfrio y se rellend hasta el volumen con agua desionizada. tapar y
homogeneizar con un burbujeador o agitando manualmente

e Se dispenso la solucion en un tubo de ensayo desechable (desechar la solucién
restante)

e Luego se envid las muestras para su respectivo analisis
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3.3.6. Procedimiento experimental de las mediciones
Se efectuaron el procedimiento de las corridas de las muestras, es decir que
la lectura se hizo de manera secuente, debido a que el espectrometro tiene la

particularidad de realizar secuentemente. las lecturas de muestras.

3.3.6.1. Situacion de las propiedades de lectura de las muestras.

e Las muestras preparadas por dilucion ya no han requerido de calculo estadistico
del nimero de muestras “n” a tomar, debido a que se trata de valores a nivel de
micro y por lo tanto se consideré como muestreo por experiencia estadistica con
n=10.

¢ Que las mediciones tomadas son garantizables debido a que se tiene una foto de
los datos reportados las cuales estan adjuntos en el anexo.

e Las muestras agrupadas a correr por cada ensayo son las siguientes:

e Ensayos de la muestra en blanco con lectura = 0.00000 ppm

e Que las muestras se tomaron, la primera se ha tomado en el mes de marzo, la

segunda fue en el mes de abril, la tercera en el mes mayo.

3.3.6.2. De las pruebas experimentales para el Cobre en dilucién.

Las pruebas experimentales realizadas estan registradas en el siguiente
capitulo en donde se hicieron 4 ensayos (Ensayo original, Experimento 1,
Experimento 2), y para cada uno son 10 repeticiones.
3.3.6.3. De la calibracién.

Curva de calibracién La mayor parte de los métodos analiticos son relativos,
es decir, el contenido del analito en la muestra se obtiene a través de un patrén o
estandar de referencia certificado. A partir de éste, es posible preparar una

disolucidén de concentracidn exactamente conocida denominada solucién madre.
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Luego, utilizando la solucién madre, se preparan un conjunto de soluciones a
distinta concentracion para la obtencion de una curva de calibracion.
Tabla 8

Curva de calibracion

Calibracion de la curva

concentracion Absorbancia
cal Zero 0 0.0004
std 1 5 0.2155
std 2 10 0.4132
std 3 20 0.7209
std 4 15 0.5734

Figura 9

Diagrama de calibracion
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUCION

4.1. Muestras estandar
Para el desarrollo de la presente tesis donde utilizé 4 estandares (OREAS 621,

EMOG 17, GBM 306-12, GMB 908-10) a los cuales se les midio las absorbancias
en ppm, para lo cual se respeto el procedimiento estandarizado del laboratorio les
afiadio:1 mL. de HCLO4 (c); 3 mL HF; 1.5 mL de HNOs4 cada una de las 10 muestras
estandares, sometiendo a una temperatura de 185 ° C y el tiempo en el que se digesto
fue de 4.5 horas.

Tabla 9

Lecturas de ppm de las muestras estandares (OREAS 621, EMOG 17, GBM 306-12,

GMB 908-10) ensayo original

ESTANDAR 1: GMB 908

N° muestras 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Absorbancia (ppm)  3599.14 366009  3599.73 363156 361068 360516 359995 364580 367147  3632.07
ESTANDAR 1: Oreas 621

N° de muestra 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Absorbancia (ppm)  3650.82 363337  3648.26 363824 362015  3609.54 362074 364039 3639 361885
ESTANDAR 3: EMOG 17

N° de muestra 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Absorbancia (ppm) 829943 830143 830258  8300.61 830114 820935 8299.91 830035  8299.41  8300.87
ESTANDAR 4: GMB 306-12

N° de muestra 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10

Absorbancia (ppm)  14900.2  14899.25  14900.6  14900.54  14898.27 14901  14901.23  14900.54 14901.13  14900.74
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4.1.1. Andlisis estadistico de resultados de los 4 estandares.

Medidas de dispersion y sus promedios correspondientes de las muestras
estandares, segin Norma Técnica Peruana ISO/IEC17025 de “Calidad en
laboratorios”

Tabla 10

Promedio de las lecturas de las absorbancias en unidad de ppm

N° Estandar Medicion del Cobre (ppm)
Valor min. Valor Max. Promedio
1 GMB 908 -10 3599.14 3632.07 3615.605
2 OREAS 621 3618.85 3650.82 3634.835
3 EMOG 17 8299.43 8300.87 8300.15
4 GMB 306-12 14900.2 14900.74 14900.47
Tabla 11

Promedio de las lecturas de las absorbancias en porcentajes

N° Estandar Medicién del Cobre (%)

Valor min. Valor Max. Promedio
1 GMB 908 -10 0.359914 0.363207 0.3615605
2 OREAS 621 0.361885 0.365082 0.3634835
3 EMOG 17 0.829943 0.830087 0.830015
4 GMB 306-12 1.49002 1.490074 1.490047

4.2. Muestras experimentales
4.2.1. Experimento 1
Para el desarrollo de la presente tesis se usé los estandares (OREAS 621,
EMOG 17, GBM 306-12, GMB 908-10) a los cuales se les midio las absorbancias

en ppm, para lo cual se les afiadié: 0.9 mL. de HCLO4 (c); 3 mL HF; 1.5 mL de
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HNOz 5 cada una de las 10 muestras problema, sometiendo a manipulacion a una
temperatura de 200 ° C y el tiempo en el que se digesto fue de 2.2 horas.
Tabla 12

Lecturas de las absorbancias de las muestras estandares

ENSAYO 1
N° muestras 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Absorbancia 3641.1 26394 3629.3 3699.5 3649.7 36595 3699.1 3649.2 3662.7 3630.2
(ppm) 2 4 5 2 7 8 9 3 8
ENSAYO 2
N° muestra 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Absorbancia 3622.1  3650.8 3655.2  3654.1 3657.1  3655.1  3648.9
(opm) 3659.9 5 9 3679.1 1 L 3657.2 L ! 9
ENSAYO 3
N° muestra 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Absorbancia 8299.8 8300.0 8303.1 8301.0 8299.6 8301.9 83006 83009 8301.3 8299.8
(ppm) 4 2 1 4 7 2 5 8 1 3
ENSAYO 4
N° muestra 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Absorbancia 14901.  14899.
(ppm) o1 a5 14900.4¢ 14898.31 14899.81 14898.4¢ 14902.2¢ 14901.41 14900.11 14898.4¢

4.2.2. Andlisis estadistico de resultados de las muestras del experimento 1
Tabla 13

Mediciéon de dispersion de datos de la tabla 13 “Ensayo 1 de la muestra

N° muestra Absorbancia (ppm)
3641.12
3639.4
3629.34
3699.55
3649.72
3659.57
3699.18
3649.29
3662.73
3630.28
3656.02
24.03
Lmax 3680.04
Lmin 3631.99

WXBoo~NvNouhr~wN R
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Figura 10

Dispersion de absorbancias de Cobre - Ensayo 1

Dispersion de la absorvancias de Cobre - Ensayo 1

3720
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e ADSOrb == Pijamerc-denmesstras min

Interpretacion de resultados:

En la tabla 13 y figura 10 la dispersion de valores de absorbancias ppm de
muestra 4 es 3699.55 ppm y el valor de la absorbancia de la muestra 7 (3699.18 ppm
estos dos resultados estan con tendencia alta del valor del promedio (3656.02 ppm).
La muestra 3 cuya absorbancia es 3629.34 ppm se encuentra con una tendencia baja
al promedio de los resultados. Sin embargo, las muestras N° 1,2,5,6,8,9,10 su
dispersion es minima y mas cercanos al valor del promedio, encontrandose dentro

del rango permisible.
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Tabla 14

Medicion de dispersion de datos de la tabla 14 “Ensayo original”

N° muestra Absorbancia (ppm)
3659.9
3622.16
3650.89
3679.10
3655.21
3654.11
3657.2
3657.11
3655.11
3648.99
3653.98
13.08
Lmax 3667.15
Lmin 3640.80

WXBowo~Nouh~WNR

Figura 11

Dispersion de las absorbancias de Cobre - Ensayo 2

Dispersion de la absorvancias de Cobre - Ensayo 2
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e ADSOrl) === Prom max min |

Interpretacion de resultados:

En la tabla 14 y figura 11 la dispersion de los valores de las absorbancias de
la muestra 4 cuyo valor es 3679.1 ppm esté con tendencia alta al valor del promedio
(3653.98 ppm). La muestra 2 cuya absorbancia es 3622.16 ppm estd més dispersa y

se encuentra con tendencia baja. Asi mismo las muestras N° 1, 3, 5, 6, 7, 8, 9, 10
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estan menos dispersos y cercanos al valor del promedio, encontrdndose dentro del

rango permisible.

Tabla 15

Medida de dispersion del experimento 1- Ensayo 3

N° muestra Absorbancia (ppm)
8299.84
8300.02
8303.11
8301.04
8299.67
8301.92
8300.65
8300.98
8301.31
8299.83
8300.84
1.03427
Lmax 8301.871
Lmin 8299.802

WXBowo~NoUuA~AWNR

Figura 12

Dispersion de la absorbancia de Cobre - Ensayo 3

8304
8303
8302
8301
8300 [iin
8299 |

8298
8297

e ADSOrD == Prom max min

Interpretacion de resultados:
En la tabla 15 y figura 12 la dispersion de los valores de las absorbancias de

la muestra 3 cuyo valor es 8303.11 ppm y la muestra 6 cuyo valor de 8301.92 ppm,
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ambos datos estdn més dispersos al encontrarse con una tendencia alta, la muestra 5
cuya absorbancia es 8299.67 ppm esta dispersa y se encuentra con tendencia baja Sin
embargo, los demas datos de las muestras tales como las muestras N° 1,2,4,,7,8,9,10,
se encuentran menos dispersos y cercanos al promedio (8300.84 ppm),

encontrandose dentro del rango permisible.

Tabla 16

Medida de dispersion del experimento 1- Ensayo 4

N° muestra Absorbancia (ppm)
14901.01
14899.35
14900.48
14898.31
14899.81
14898.44
14902.29
14901.41
14900.11
14898.45
14899.9
1.28973
Lmax 14901.26
Lmin 14898.67

WXBowo~NoUuA~AWNR

Figura 13

Dispersion de las absorbancias de Cobre — Ensayo 4

| Dispersion de la absorvancias de Cobre - Ensayo 4
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e ADSOID s Prom max min
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Interpretacion de resultados:

Enlatabla 16 y figura 13 los valores de las absorbancias de la muestra 7 cuyo
valor es 14902.29 ppm y la muestra 8 con valor de 14901.41 ppm, ambos datos estan
dispersos al encontrarse con tendencia alta, sin embargo, las muestras 4 con un valor
de 14898.3 ppm, muestra 6 con valor de 14898.44 y la muestra 10 con valor
de14898.45 ppm estan con tendencia baja. Sin embargo, los demés datos de las
muestras tales como 1,2,3,5,9, se encuentran menos dispersos y cercanos al promedio
(14899.9 ppm), encontrdndose dentro del rango permisible.

4.2.3. Experimento 2

Para el desarrollo de la presente tesis como estandares (OREAS 621,

EMOG 17, GBM 306-12, GMB 908-10) a los cuales se les midio las absorbancias
en ppm, para lo cual se les afiadi6: 0.8 mL. de HCLO4 (c); 3 mL HF; 1.5 mL de
HNO3z cada una de las 10 muestras problema, sometiendo a manipulacion a una

temperatura de 190 ° C y el tiempo en el que se digesto fue de 2.5 horas.
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Tabla 17

Lecturas de absorbancias ppm

ENSAYO 1
N° muestras 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Absorbancia ..o 36011 36501 36280 36223 35097 36005 35098 3670.5 36006
(ppm) ’ 9 5 6 2 3 2 9 3 3
ENSAYO 2
N° muestra 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Absorbancia 36381 36131 36010 36121 36005 36205 36121 36315 3509.2  3508.7
(ppm) 7 8 2 2 3 3 1 1 5 2
ENSAYO 3
N° muestra 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Absorbancia 83030 83018 83012 83015 8302.8 83005 83019 83029 83012  8300.8
(ppm) 1 8 2 1 1 7 9 3 7 1
ENSAYO 4
N° muestra 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Absorbancia 14900 14899 14897 14901 14899 14900 14899 14897 14898 14900
(ppm) 94 86 .92 07 .95 28 54 .44 38 42
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4.2.4. Andlisis estadistico Experimento 2

Tabla 18

Lecturas de absorbancias

N° muestra Absorbancia (ppm)
3599.5
3601.19
3650.15
3628.06
3622.32
3599.73
3600.52
3599.89
3670.53
3600.63
3617.25
24.09
Lmax 3641.34
Lmin 3593.16

nXBowovwour~wNR

Figura 14

Dispersion de las absorbancias -Ensayo 1

Dispersion de la absorvancias de Cobre (ppm) - Ensayo 1
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e ADSOID === Prom max min
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Interpretacion de resultados:

En latabla 18 y figura 14 los valores de las absorbancias de la muestra 3 cuyo
valor es 3650.15 ppm y la muestra 9 con valor de 3670.53 ppm, ambos datos estan
dispersos al encontrarse con tendencia alta, sin embargo, los demas datos de las
muestras tales como 1, 2, 4,5, 7, 8, 9, 10, se encuentran menos dispersos y cercanos
al promedio (3617.25 ppm), encontrdndose dentro del rango.

Ensayo 2
Tabla 19

Lecturas de absorbancias

N° muestra Absorbancia (ppm)
3638.17
3613.18
3601.02
3612.12
3600.53
3620.53
3612.11
3631.51
3599.25
3598.72
3612.71
13.14
Lmax 3625.85
Lmin 3599.58

nWXBowo~vwouhs~wNe
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Figura 15

Dispersion de las absorbancias de Cobre - Ensayo 2

| Dispersion de las absorvancias de Cobre (ppm) - Ensayo 2
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Interpretacion de resultados:

En latabla 19 y figura 15 los valores de las absorbancias de la muestra 1 cuyo
valor es 3638.17 ppm y la muestra 8 con valor de 3631.51 ppm, ambos datos estan
dispersos al encontrarse con tendencia alta, sin embargo, los demas datos de las
muestras tales como 2, 3, 4, 5, 6, 7, 9, 10, se encuentran menos dispersos y cercanos

al promedio (3612.71 ppm), encontrandose dentro del rango permisible.
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Ensayo 3
Tabla 20

Lecturas de absorbancias

N° muestra Absorbancia (ppm)
1 8303.01
8301.88
3 8301.22
4 8301.51
5 8302.81
6 8300.57
7 8301.99
8 8302.93
9 8301.27
10 8300.81
X 8301.80
S 0.84
Lmax 8302.64
Lmin 8300.96
Figura 16

Dispersion de las absorbancias de Cobre - Ensayo 3

| Dispersion de la absorvancias de Cobre (ppm) - Ensayo 3
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Interpretacion de resultados:

En la tabla 20 y figura 16 los valores de las absorbancias de la muestra 1 cuyo
valor es 8303.01 ppm, la muestra 5 con valor de 8302.81 ppm, la muestra 8 con el
valor de 8302.93 ppm, todos ellos estan dispersos por encontrarse con tendencia alta,
sin embargo, los demas datos de las muestras tales como 2,3,4,5,6,7,9,10, se
encuentran menos dispersos y cercanos al promedio (8301.80 ppm), encontrandose
dentro del rango permisible.

Ensayo 4
Tabla 21

Lecturas de absorbancias

N° muestra Absorbancia (ppm)

1 14900.94
2 14899.86
3 14897.92
4 14901.07
5 14899.95
6 14900.28
7 14899.54
8 14897.44
9 14898.38
10 14900.42
X 14899.58
S 1.19

Lmax 14900.77

Lmin 14898.39
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Figura 17

Dispersion de las absorbancias de Cobre - Ensayo 4
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Interpretacion de resultados:

En latabla 21y figura 17 los valores de las absorbancias de la muestra 1 cuyo
valor es 14900.94 ppm y la muestra 4 con valor de 14901.07 ppm ambos estan
dispersos por encontrarse con tendencia alta, sin embargo, los demas datos de las
muestras tales como 2,3,4,5,6,7,9,10, se encuentran menos dispersos y cercanos al
promedio (8301.80 ppm), encontrandose dentro del rango permisible.

Tabla 22

Comparacion final de resultados

PROCESO DE DIGESTION
Adicion del

Descripcion Acido

perclérico

(mL) Temperatura (°C) Tiempo (h)

Muestras Estandar 1 185 4.5

experimento 1 de mineral de Cobre 0.9 200 2.2

experimento 2 de mineral de Cobre 0.8 190 2.5
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V. CONCLUSIONES

PRIMERA: Se realizo la optimizacion del proceso de digestion de muestras para analisis
de Cobre por absorcion atomica en el laboratorio Geoquimico Cotabambas-Apurimac
2021. Se han obtenido resultados en funcion a los valores cuantitativos obtenidos de la
lectura del por absorcion atomica del analisis geoguimico provenientes de la digestion de
las muestras, la medida de comparacion estd en base a la media, comparando los

resultados del procedimiento de laboratorio y los experimentos 1y 2.

SEGUNDA: luego de evaluar la digestion de muestras en el LABORATORIO
GEOQUIMICO de Cotambambas-Apurimac 2021 se determind que la digestion se puede
optimizar de 4.5 a 2.5 horas, lo cual demuestra que, a mayor temperatura, la velocidad de
reaccion es mas rapida. la sequedad de muestras hasta llegar a una forma “pastosa”
también se demuestras que en menor volumen de &cido percldrico ayuda a minimizar el
tiempo de digestion, teniendo este nuevo método con las siguientes variables de HF,
cantidad de 3mL y para el HNO3 la cantidad de 1.5 mL, en la digestion y el volumen de
0.8 ml de &cido perclérico a una temperatura de 190°C; es decir que a mayor temperatura
la velocidad de reaccion es mas rapida. en comparacion la tabla 22 se evidencia que si
existe efecto con relacion al tiempo. El cobre al ser digestado por un &cido a altas
temperatura hace que primeramente la velocidad de reaccién aumente para producir un

nuevo método de andlisis de digestion de muestras y en menos tiempo.

TERCERA: En la optimizacion de tiempo se concluye que existe una relacion directa
entre temperatura y digestion de muestra, es decir que, a mayor temperatura, la velocidad
de reaccidn es mas rapida. La muestra de mineral con cobre al ser digestada por un acido

a temperaturas superiores a las establecidas en los métodos actuales se ve favorecida con
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un incremento la cinética de reaccion por lo que se presenta como una nueva alternativa

de digestion de muestras en menos tiempo con la misma exactitud.
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V1. RECOMENDACIONES

PRIMERA: La optimizacion de cualquier proceso quimico - metalurgico se debe
optimizar y evaluar de acuerdo a los parametros que ya estan establecido en las
empresas, sin afectar su operacion y su imagen que se basa en la calidad de sus

métodos.

SEGUNDA: Considerar prioritariamente talleres de fortalecimiento de capacidades
en lo que concierne a las buenas préacticas de laboratorio principalmente en el manejo

de los materiales, reactivos y preparaciones de soluciones quimicas.

TERCERA: El propdsito de la optimizacion del método de andlisis es reducir el
tiempo y recursos, gastos innecesarios, obstaculos y errores, para lograr las metas del

sistema en términos de eficiencia y calidad
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ANEXO 1 digestion quimica de muestras por el tesista

@O REDMINOTE 9
QOO Al QUAD CAMERA
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ANEXO 2 Peso de las muestras antes de digestar

@O REDMINOTE 9
QOO Al QUAD CAMERA
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3

ANEXO 3 Muestras en etapa de dilucion

@O’ REDMINOTE 9
CO—Al‘@UAD-CAMERA .7
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ANEXO 4 Muestras estandares

5 €5
. Za 1 i et
- o e
v of > ~ - ys = -
g O, e Wy
Seniitind Geoghem Base Metal Reference Matorial Proguct Coce
GBMS908-10
Cotified Cortrol Valiss
Elument Gracke Stancard Deviation Num of Analyses Confidence Irterval
Nicke! (ppen) 2241 102 141 17
|_____Copper (ppm) 3601 144 181 4212 o
Zinc (ppm) 0e0 L1 108 T A o
Leod (ppm) 2049 130 17 +- 21 o
—_Arsenio (ppm) L1 8 128 -1 s'
Cobwait (ppen) o 7 152 11 3
Sdver (ppm) 2% 04 15 +- 0.00 '§
CRM Detaits o
-
— [Neutron Activation M3jor Litencons by g
Analysis Results (ppm, [Fusion ! XRF (%) o
Cortral sladntios were produced fram results Scoumuiiod in the Ooicher-2008 &  |uniess ciherwise noted] | g
Ociober-2012 1o o, The number of resdts vand 10 ceriily each wulie s Aoty 12 Fe ET) s
shomn 1 the tadie abowe Arsenc ELE R el 5012
Paathum 1900 [AROs e '8‘
W stw lal Descriotion Brcmine <05 [ni0s L =
Pen maeral 5 desceRed wh » Low Cy Oxide [Cantrmm <8 WD | on e
[ Cacsium ‘ s Ca0 B J
Calcium (%) ot » 0.500 8
|Cot o Design aticn (ISCC-NES, 59442) Cenum " s os? o
Thiz maseral 19 pake red in colour (Ch oo | AL MpO 0 x
Coteft | 25 |k | w3 | =
Eurngiue ( 8 |nwmo 2941 g
This procuct & for c36 9 the mining ndustry as & refeencs Tale) for |Gold (apb) 473 |LOMOOD l 126 '
monieg avd Iesting e wccumcy of lshoratory oIsaying. Hetwum s ek !
ISum () «10 Neuyor Ao o
Preparaton snd Paskaeng ron (%) | 08 |Anstraes ad Fuscn | g
Al CHMa oee cried in an owe for 8 minknum of 12 hows & 110°C The oy | Lanthanum L1y XRF Aatyae we v
b (B prtesrined 50 Decier than 78 seceon (naminal meon of 45 mesren) | Lutetum | 03 |eopermisamaas | |}
VENgG an ar chselier, The malored 3 thon homogensed and showd in & sealed, |Morcury 1 Odslvs oy, Trose E
slabic contmner roady 1o fral pecsagg Mohvoonum [ T orTvoad 1 mayis )
Neodyeium ~ ’l‘- L A —
Matorizis oo stsdetoelly sampled from siores. hen geckaged I sitwr heat | Nicka 236 |pumens .
semed. S plaslic pulp packers o screw 10D eeaind DOSHC COMBNGrY rendy | Potasssiurn (%) ~ [ 4
lor dstribuion. Nl packaging hos Doan chasen 1o emure e’ conlamsnalon | btk 1735 v Mot Reporied 0
Trom culside SOATES JUng shignment. use and sioage Saman.m L \
Scancesr 19 °
{Aaaay Tentveas Salurium @
| AN stsncerds aw wated thoroughly in the Gooststs bannas ooy survey. | Saver 3
Tha mwcham sosong Dy exdiple leb ortores from sound (he worl Rosulls e |Sodkan = a2
compled Mo a caomgiwsrsne Moo Getif ng SLNDCs for aach standsrd Acsay [Sronthem ™
durbusow av chochod and rocesacd slsisbically, prod wing monsilofeg  [Tamsdan '
Sio0sios for these standercn Maleral nrw las jed reg iy 10 wisre sty 300 | Telutan <10 “
Foragu edy vt 105 3
Tharm was | -
Statiity T ax
Thes product remans ciabie N &8 aighe! puckagng, away from cwect sunight Tungsien 3 i’ E
Urses ar 2256 \
Yeiortium an 8
This proouct © not hasardous s No-4oaic anc wrrs | 2
Zoe onmem | <200 8
20 Hivws Risad, O | Wiestern 0103 6
FPhow < +61 8 9314 2550, Fax © 465 89314 3800 i
waniail | pf e COMmal, ST te comay
abaite hitp:/ o sCom ol

75

repositorio.unap.edu.pe
No olvide citar adecuadamente esta tesis
. ____________________________________________________|]



UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

GEOSTATS PTY LTD

Mining Industry Consultants N
Reference Material Manufacture and Sales >
Pr —
GBM306-12 m
Certified Control Values
Element Grade Standard Deviation | Num of Analyses
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Copper (ppm) 14902 418 176 +- 62
Zinc (ppm) 20634 689 151 +-111
Lead (ppm) 27005 940 149 +/- 154
Cobalt {ppm) nr nr nr nr
Silver (ppm) 5.3 0.7 107 +-0.14
Sulphur (%) 292 0.13 97 +- 0.026
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o R E A S 37A Hosle Street - Bayswater North - VIC 3153 - AUSTRALIA
61307200333 % 61397298338

Dinfo@ore.com.au ® www.ore com.au

CERTIFICATE OF ANALYSIS FOR

ORE GRADE MULTI-ELEMENT s
CERTIFIED REFERENCE MATERIAL

EMOG-17

Table 1. Certified Values, SDs, 95% Confidence and Tolerance Limits for EMOG-17,

c S Certified 18D Oi% gpnﬁdronco Urniuz 95% Tolerance le.luﬂl
¥ Value Low High | Low | Migh
Paroxide Fusion ICP
Al, Aluminkum (wt.%) 4.71 0076 | 468 4.73 461 | 480
As, Arsenic (ppm) 583 w0 567 800 548 | 619
Ca, Calcum (Wi.%) 101 0087 | 188 | 187 186 | 1.96
Co, Cobalt (ppm) 750 21 | 73 763 730 770
Cu, Copper (ppm) 8402 260 8238 8567 8280 8523
“Fe, iron (wt.%) 499 0.078 4.96 503 493 | 505
K, Potassium (w.%) 171 0.075 1.67 1.75 165 | 1.77
Mg, Magnesium (wi.%) 0.968 0.032 0.967 1.008 0.068 1.008
Mr, Manganese (wi,%) 0.077 0003 | 0075 | 0078 | 0075 | 0078
Ni, Nxcke! (ppm) 7613 227 7467 7758 7467 7750
Pb, Lead (ppm) | 7232 | 207 | 7104 | 7360 | 713« | 7320
|'S, Sulphur (wi.%) | 322 | o012 a13 33 313 332
['Si, Siticon (wt.%) 31,54 0.835 20.99 3200 | 3004 | 3214
Ti, Titanium (wi.%) 0.326 0.010 0.320 0332 | 0316 0335 |
[ Zn, Zinc (ppm) 7592 240 | 7421 | 7784 | 7481 | 7704 |

Note: intervals may appear asymmeatric due to rounding

7 AN -
i® G-J Projoct;  COA-1185-EMOG-17 8-Fabrumy 2018

77

repositorio.unap.edu.pe
No olvide citar adecuadamente esta tesis
. ____________________________________________________|]



UNIVERSIDAD

NACIONAL DEL ALTIPLANO
Repositorio Institucional

ORE RESEARCH & EXPLORATION P/L ABN 28 006 859 856
37A Hosie Street - Bayswater North - VIC 3153 - AUSTRALIA
.61 307200333 7% 613 9720 8338

ORE RESEARCH & EXPLORATION o info@ore com.au @ www.ore com.au

CERTIFICATE OF ANALYSIS FOR

VOLCANIC HOSTED MASSIVE SULPHIDE Zn-Pb-Cu-Ag-Au ORE
CERTIFIED REFERENCE MATERIAL

OREAS 621

Summary Statistics for Key Analytes (additional certified values below).

: Certified 95% Confidence Limits | 95% Tolerance Limits
Constituent 1SD

Value Low | High Low | High
Fire Assay
Au, Gold (ppm) | 125 [ o0o0s2 | 123 | 127 | 1230 | 12
Infrared Combustion
S, Sulphur (wt.%) | 45¢ | ooss | 450 | 457 | 447 | 460
4-Acid Digestion
Ag. Silver (ppm) 69 27 68 70 67 71
Cu. Copper (W.%) 0363 | 0008 | 0360 0.366 0.357 0.369
Pb, Lead (wt.%) 136 | 0.030 1.34 1.37 1.33 1.38
Zn, Zinc (wt.%) 522 | 0.139 5.17 5.27 5.13 5.31
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