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RESUMEN

El Perd, es uno de los paises sudamericanos que cuenta con grandes recursos mineros
no renovables que son ampliamente explotados por las diversas empresas mineras privadas
nacionales e internacionales. En el sector minero, sub-sector mineria metalica se tiene a la
mineria aurifera con operaciones mineras que comprende la explotacion y la exploracion; el
desarrollo de estas operaciones requiere de la valorizacion econdmica de los contenidos
metalicos en los minerales, siendo uno de los mas importantes el andlisis de oro contenido
en las muestras que representan a las zonas 0 lotes de mineral. De ello, la calidad de los
resultados analiticos de la determinacion de oro en los minerales es de gran importancia
para la realizacidon de las operaciones mineras.

Los laboratorios quimicos siempre han tenido la no conformidad de la calidad de los
resultados analiticos de las muestras enviadas por las otras areas de trabajo cuyos
resultados presentan desviaciones mayores del 10 % al ser comparados con los resultados
de los laboratorios comerciales. La situacion problematica y ampliamente difundida en el
sector minero es la razén del presente estudio.

Del estudio de la problemética, se ha concluido que la calidad de los resultados analiticos
esta en funcidn del control de los errores generados por cada una de las operaciones del
proceso. Estos errores generados estdn expresados como factores o condiciones operativas
gue estdn mencionados en las tablas N° 71 y 75.

Los procesos mencionados se desarrollan en los laboratorios quimicos y estan referidos
a la infraestructura y ambiente, la aplicacion de los conocimientos establecidos en las
metodologias analiticas de ensayos al fuego y absorcion atémica ya sea de manera practica
0 normativa, la preparacion de muestras, la estadistica aplicativa al analisis quimico y la
representatividad de las muestras recibidas.

Después de una amplia recoleccion de informacion, procesamiento y andlisis de las
metodologias analiticas de ensayos al fuego y absorcién atémica para la determinacion de
oro en minerales realizado en los diversos laboratorios quimicos del pais, se obtiene los
conocimientos de los diversos factores operativos, limitaciones y controles que han sido
ampliamente analizados en el capitulo discusion de resultados. La aplicacion de estos
factores y los analisis quimicos revelaron la reduccién de la variabilidad de los resultados
analiticos, que se expresan segun el coeficiente de variacion en valores menores del 10% y

la prueba “F’ muestra mayor precision hacia el método de ensayos al fuego que la



absorcién atdémica y por la baja variabilidad de los controles se produce resultados

confiables.

Los andlisis quimicos desarrollados estan basados en las normativas tales como:

* Norma Técnica Peruana N° 122.013:1974 (revisada 2012) Minerales no
Ferrosos. Método de muestreo y de preparacion de la muestra para los ensayos

quimicos y humedad.

* Norma Técnica Peruana N° 122.014:1974 (revisada 2012) Minerales No

Ferrosos. Método para determinar el contenido de oro y plata. INDECOPI.

* Norma Técnica Japonesa. JIS. M-8111:1963. Método de ensayos quimicos.

Preparacion y determinacién de oro.

e ISO 10378: 2005. Copper, lead and zinc sulfide concentrates - Determinaron of
silver and gold contents - Fire assay gravimetric and fiame atomic absorption

spectrometric method.

Teniendo en cuenta las diversas observaciones y conclusiones se podra obtener resultados
de alta calidad. El estudio permitird a muchos profesionales entender la problematica y
encontrar las mejores soluciones a cada caso y contribuir con los diversos temas analiticos

dedicados a este campo.
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PROLOGO

El conocimiento de las operaciones analiticas que se realiza en el laboratorio quimico de
las empresas nacionales e internacionales es de gran importancia para el quimico, debido a
la diversidad de formas aplicativas de los métodos analiticos; que se basan en los
fundamentos tedricos y conocimientos practicos.

Los profesionales aplican de manera general el método analitico de las normas técnicas
nacionales e internacionales sin tener en consideracion las condiciones y limitaciones que
estos andlisis involucran. De ello es necesario mostrar la informacion tedrica y practica de
los métodos analiticos en estudio. Esta condicién del trabajo analitico ha determinado mi
interés para la investigacion del presente estudio, realizado en los diversos laboratorios
quimicos del pais en el transcurso de mi carrera profesional.

El informe se realiza en base a las teorias y experiencias realizadas en los laboratorios
quimicos comerciales tales como: A. H. Night, S.G.S., Banco Minero del Perd y en los
laboratorios quimicos de los centros de produccidn de las empresas mineras como: minera
Caudalosa, Carolina, Raura, Poderosa, Comarsa y Yanacocha.

El presente estudio de tesis de informe de suficiencia abarca las siguientes actividades:

1 El capitulo 1.2, muestra las caracteristicas de los minerales, los elementos presentes y
la clasificacién para una adecuado tratamiento.

2. El capitulo 1.3, muestra los factores que influyen en los resultados analiticos y que se
aplica al laboratorio quimico.

3. El capitulo 1.6, muestra las consideraciones y los principios analiticos de los métodos
de ensayos al fuego y absorcién atomica.

4. El capitulo 2, parte experimental, muestra los datos de laboratorio que sustentan los
diversos experimentos y el comportamiento de las muestras de mineral en el analisis
quimico.

5. En el capitulo 3, discusion de resultados, analiza y procesa los diversos datos
obtenidos en cada una de las operaciones analiticas, realiza los célculos y gréficas
necesarias.

6. El capitulo 4, analiza la discusion y observaciones de los experimentos para obtener

una conclusion del trabajo realizado.



INTRODUCCION

La valorizacién econ6mica de los minerales auriferos en el Per( estq sustentado en la
determinacion analitica de los contenidos de oro y plata presentes en las muestras
representativas provenientes de las operaciones: procesos, explotacion y exploracion. La
variabilidad de los resultados analiticos es un problema para operaciones mina como para
las finanzas y economia del negocio; el estudio de esta condicion permitira dar algunas

soluciones importantes para una buena toma de decisiones.

El presente trabajo de tesis de Informe de Suficiencia tiene como propdsito aportar con
los conocimientos experimentales adquiridos que permita realizar una adecuada aplicacion
de los métodos analiticos, dados a través de los factores y condiciones requeridas en las
metodologias analiticas en estudio con la finalidad de solucionar la calidad de los resultados

en el analisis quimico de oro en minerales.

El método de investigacion del trabajo es descriptivo, realizado en base a la informacion
primaria obtenida de los diversos laboratorios quimicos y de la informacion secundaria que

se obtiene de las bibliotecas e instituciones.

El alcance del estudio abarca la aplicacion de los métodos analiticos de ensayos al fuego

y absorcion atdmica en medio acido en los minerales, cuyas concentraciones de oro deben

estar en el orden de “ppb” 6 “ppm”.

Las limitaciones del estudio estan dados por:

* Restriccion a la realizacién de algunas pruebas analiticas en las empresas privadas,
debido a los costos que estas generan.

* Influencia de las condicion de la infraestructura, ambiente y calidad del laboratorio

quimico.



JUSTIFICACION

La justificacion del estudio estd dado por que el presente estudio aporta los lincamientos
importantes que se debe tener en cuenta para obtener resultados de calidad aceptable; esto
permitira a las empresas realizar una mejor planificacion de las operaciones mineras y de

esta manera resolver los problemas técnicos y econdémicos.



PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

El Perq, es un pais que cuenta con grandes recursos mineros no renovables en toda su
extension territorial (costa, sierra y selva), los cuales son explotados por las diversas
empresas mineras privadas nacionales e internacionales. Dentro del sector Minero, sub-
sector Mineria Metdlica, la mineria aurifera presenta operaciones mineras que comprende la
explotacién y la exploracion; el desarrollo de las operaciones requieren de la valorizacién
econémica de los minerales que se realizan a través del andlisis quimico de oro, plata y
cobre contenidas en las muestras de mineral y que representan a las zonas 0 lotes de

mineral de tratamiento.

Los muestreados son realizados por otras de trabajo tales como el area de geologia
(exploracion), area de minado (explotacion) y area de procesos metallrgicos (planta), que

son areas diferentes al laboratorio quimico.

De ello el profesional quimico es el dirimente de la calidad del trabajo de otras personas,
esta condicion siempre ha generado discusiones y disconformidad con los resultados de
laboratorio quimico. Esta situacion es la razon principal del presente estudio, que permitira a
muchos profesionales entender la problematica y buscar las mejores soluciones a cada

caso.

Los factores y las condiciones de las operaciones del proceso que van a definir la solucién

al problema se plantea en la siguiente formulacion:

¢Cudles son los factores y condiciones operativas que controlan la variabilidad de los
resultados analiticos en la determinacién de oro usando los métodos analiticos de ensayos
al fuego y absorcién atdmica en medio acido, para las muestras de tipo mineral que se

realizan en los laboratorios quimicos, para obtener resultados analiticos confiables?.



HIPOTESIS

Si se aplica los factores y las condiciones operativas para la determinacion de oro en
minerales, usando los métodos analiticos de ensayos al fuego ¢ absorcién atémica en

medio acido, en el laboratorio quimico, entonces se obtendra resultados de calidad.



OBJETIVOS

Obijetivo general
Determinar los factores y condiciones operativas que generan la variabilidad de los
resultados en los métodos analiticos de ensayos al fuego y absorcion atémica en las

muestras de tipo mineral para la determinacion de oro.

Objetivos especificos

» Determinar la variabilidad en la preparacion de muestras.

» Evaluar los factores de variabilidad en el método de ensayos al fuego.
» Evaluar los factores de variabilidad en el método de absorcion atémica.

« Determinar la confiabilidad de los resultados de los métodos analiticos en estudio.



CAPITULO 1 MARCO TEORICO

1.1.- Geologia de los yacimientos auriferos
Los principales yacimientos auriferos en el Pert comprende:

a. -Vetas de cuarao, con mineralizaciéon de oro nativo y otros minerales (5).

b. - Placeres, con mineralizacion de oro nativo, en las rocas metamarficas().

c. - Oro diseminado, albergados en rocas carbonatadas de oro, de 10 micrones<5>

d. - Oro como subproducto, ocurre en los yacimientos de plomo, zinc, plata(23.
1.2. Clasificacién mineralégica del oro

La clasificacion mineralégica fuerealizado por Boyle (1979), Henley (1975) y muchos
autores, donde se describe cada una de las mineralizaciones del oro €3>

El oro en la mayoria de yacimientos se presenta en los siguientes casos:
a. - Oro Nativo, generalmente contiene plata hierro y cobre, acompafiado de trazas<5»
b. - Electrum, es el oro nativo que contiene plata, en proporciones del 5 al 15 %.
c. - Oro cuprifero, contiene cobre desde 0,1 hasta 20%.
d. - Oro Bismutifero, contiene bismuto en cantidades menores al 3 %5
e. -Oro Paladinifero, contiene del 5% al 10 % de paladio<5(23).
Las concentraciones promedio de las muestras de mina son: 1,2% Zn, 0,3 % Pb, 0,3 %
Cu,11,1%Fe, 9g/t Ag y 0,5g/t Au (L)(R. Tal como se observa en la tabla N°1.

Tabla N° 1 Composicidn volumétrica en minerales de oro

Mineral Composicion(%)
Pirita O 25,36
Esfolerita 1,35
Calcopirita 1,14
Marcasita 1,14
Galena 0,87
Tetrahedrita 0,16
Hematita 0,14
Plrrotita 0,05
Limonita 0,02
Ganga (Silicatos) 69,77
Total 100,00



Donde:

(g/ 1), esta referido segun S.I. (sistema internacional de unidades), al nimero de gramos
por cada tonelada métrica.

La clasificacibn mineraldogica del oro en base a la composicion de sus elementos
principales se observa en la tabla N° 2.

A continuacion se muestra las caracteristicas de los tipos de minerales de oro () (ll) tal

como se muestra en lafigura N° 1

Mineral oxidado (1) Mineral sulfurado (Il)

Figura N° 1 Minerales de Oro

Tabla N° 2 Clasificacion mineraldgica de oro en minerales

Tipos do Mmetalizacion Composicion
a) Elementos Natiws y Aleaciones Naturales
Oro Au
Oro Argentifero (electrum) (Au, AQ)
Oro Cuprifero (cuproaururo) (Au, Cu)
Oro Paladinifero (porpezita) (Au. Pd)
Oro Rodinifero (rodita) (Au, Rh)
Oro Platinifero (Au, Pt
Oro Bismutifero (Au, Bi)
b) Sulfuros
Uytembogardatita Ag™AUSI
C) Teleruros
Cala”rita AuTe2
Krennerita (Au, Ag)Te2
d) Antimoniuros
Aurostibita AuSb2
e) Seleniuros
Fischesserita AgjAuSe;



Clasificacion de minerales para el analisis quimico por fundicion

La clasificacion de los minerales considera algunos puntos de vista:

- La cantidad de componentes minerales para formar la escoria.

- La caracteristica oxidante, reductora o neutral de los componentes minerales.

- La calidad de la muestra, se estima por las propiedades fisicas y quimicas que son

probados por examen visual y pruebas cualitativas de los minerales. Ver la tabla No 3.
Tabla N° 3 Pruebas cualitativas a los minerales

- Si presenta algunos brillos metalicos es probable la presencia de

1
plata sulfarada

2 - El color amarillo o parduzco y con baja densidad indica la presencia
de mica

3 - El colorrojo o parduzco inidica fierro con manchas de silicatos

4 - El color rojo marrén oscuro indica la presencia de Oxidos de fierro o
sulfaros

5 - Colores claros a blancos indican material de cuareo y silicatos

Una de las clasificaciones practicas muy usadas se presenta a continuacion (16(17)(26>
a. Minerales cuarciferos, ferrosos clasificados como “Oxidados”, predomina los silicatos y
los 6xidos. La aplicacion se realiza con 50,0 g de muestra y la mezcla de fundentes dada
en la tabla N° 4.
b. Minerales cupriferos, complejos de sulfuras clasificados como “Sulfurados”, son
minerales que contienen sulfuras, cuyo contenido de cobre puede estar de 2 % a 10 %.
Se aplica la siguiente mezcla de fundentes dada en la tabla N° 4, para 30,0 g de muestra.
La tabla N° 4 nos muestra algunas de las mezclas de fundentes utilizadas por los
laboratorios quimicos.

Tabla NO4 Diversas mezclas de fundentes para minerales

F I~ para Mineral Oxidado - 50 gramos Flitt pana Mineral Suturado - 30 gramos
R éactif Masa - kg. % enpeso Reactivo Masa - kg. % en peso
Litargino 17,50 50,00 Litargirio 18,15 51,40
Cartonato de sodio 12,50 35,71 Cartonato de sodio 12,10 34,30
Bérax 4,00 11,43 Bérax 2,86 8,10
Silice 1,00 2,86 Silice 2,20 6,20
Total 35,00 100.00 Total 35,31 100,00
Minéralas, de cuuhzo Minoraiw cupniora*
Litargirio 160,00 ~,00 Litargirio 240,00 68,57
Carbonato de sodio 30,00 12,00 Cartonato de sodio 20,00 5,71
Bérax 30,00 12,00 Bérax 45,00 12,86
Silice 30,00 8,57
Clomro de sodio 30,00 12,00 Clomm de sodio 15,00 429
Total 250,00 100,00 Total 350,00 100,00



1.3.- Garantia de la Calidad

Segun la norma I1SO 9001 e ISO 17025, el sistema de calidad esta basado en contar con
un plan de actividades que regulen el desempefio, control y produccién de los diversos

trabajos analiticos*10. Esta conformado por:

a. Organizacion funcional del laboratorio, del recurso humano operativo y administrativo,

con personal capacitado en los diversos trabajos analiticos y la produccion.
b. Control de la documentacion.

c. La administracion opera bajo un sistema documentado de calidad amparado en el

manual de calidad y el sistema de control de calidad.
d. El control de las muestras y el sistema de registros de las mediciones analiticas.
e. El laboratorio realiza los analisis quimicos en base a los métodos y procedimientos.

f.  Control de la realizacién de trabajos analiticos por las sub-contratas y con las compras

de materiales basada en la logistica del laboratorio.

g. Programa de mantenimiento preventivo, predictivo de las instalaciones y equipos.
Evaluacién de desempefio de instrumentos. Procedimientos de calibracién. Ver la tabla

N°5y las figuras No 2, 3y 4 donde se aprecia las diferencias de los sistemas de calidad.

Figura N° 2 Laboratorio quimico sin calidad en algunas empresas mineras

Figura N° 3 Equipos de laboratorio quimico con calidad
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Figura N° 4 Materiales de laboratorio quimico con calidad

1.4. Controles de Calidad
Los controles se aplican en cada lote de muestras ( de 2 a 20 muestras) a analizar. En
los andlisis quimico de las muestras de tipo mineral se establece*23*10_
a. Andlisis quimico del 10% de las muestras analizadas como duplicados.
b. Analisis quimicos en el 5% de los rechazos obtenidos de las muestras en su proceso
de division de las muestras recibidas 6 muestras testigos.
¢. Andlisis quimico con patrones internos valorados por otros 3 laboratorios quimicos.
d. En cada grupo de muestras se incluyen “blancos” para el control de la contaminacion.
e. Aplicacion de diagramas de control en los materiales de referencia, patrones vy

blancos.
f. Verificacion de las soluciones de control para el equipo de absorcion atomica.

1.5.- Estadistica de datos
Limite de confianza, es la determinacidon de la media de la poblacion (u), que se puede
expresar a través del limite de confianza (LC), y requiere de la medicion de la desviacion
estandar de la poblacion (o )(23<> Se puede expresar en [1] como:

LC : para“u” = X £ Z*al/VN . [1]
Donde:
X, es el promedio de datos; N, es el nimero de datos; Z, es un factor estadistico; u, es la
media poblacional; t, es el factor estadistico t - student, o, es la desviacién estandar
poblacional.

Cuando no existen errores sistematicos, a un determinado nivel de confianza se puede
aproximar: s ~0. Cuando o es desconocido, se usa el pardmetro estadistico “t” en [2]:
LC: para“u” = X £ t* s/Vn..[2]

Valores erraticos o atipicos
Es el valor, de un conjunto de valores que es inconsistente con respecto a otros valores
del conjunto (234> El valor se determina por la prueba de Grubbs, que se menciona en [3]:

G aic= |valor dudoso - X|/s... [3]



El valor G cac se compara con el G tabuado(10), segin la tabla de grubbs, para determinar la
validez del dato 6 rechazarlo (valor atipico), donde si es menor que el tabulado se acepta
el valor y caso contrario se rechaza.
Donde:
s, es la desviacion estandar, y la tabla: valores criticos para la prueba de grubbs, segun la
norma técnica peruana. NTP 1SO 5725-2.
La Exactitud
Es la concordancia entre la mejor estimacion de una cantidad y su valor real.
La inexactitud es la diferencia numérica entre el valor promedio de un conjunto de
repeticiones y el valor verdadero que se expresa como sesgo 0 desviacién (D), que se
define como en [4]: D=X-X ...[4]
La exactitud se puede expresar como la recuperacion (R) 2K23)[5]:
R=(X/X)*100 .. [5]

Donde:
X, es el valor real 6 patron certificado.
X, es el promedio de los resultados.
En el andlisis se requiere que el valor medido no difiera significativamente del aceptado
como valor de referencia. Estadisticamente se determina utilizando la “ t* de student,
efectuando varias determinaciones de la muestra de concentracién conocida y calculando
el “t” experimental (Tob) que se compara con “t” - tablas, para n -1 grados de libertad en el
nivel de confianza escogido, generalmente p = 0,05 (3), tal como se muestra en [6]:

TOb= [X-X]/(s/Vn) ....[6]
Si el Tobes menor que el valor tabulado (T teorico) el método tiene la exactitud requerida
para ese ambito de confianza. Si el Tobresulta mayor que el valor tabulado, el método
tiene un error sistematico, del signo resultante, para ese ambito de confianza.
Comparacion con un método oficial, validado o estandarizado:
La muestra debe ser analizada, utilizando el método a validar y un segundo método bien
caracterizado, el cual debe tener una exactitud bien definida y establecida.
Criterio de aceptacion: Se lleva a cabo un andlisis de varianza (ANOVA), del porcentaje
de recuperacidn o del error relativo en porcentaje, para determinar si hay o no diferencia
significativa entre la exactitud de los métodos comparados (3).
La Precision
Es la conformidad de ensayos realizados en condiciones idénticas (20)(23)(4)se mide por la
repetibilidad (interna) que se expresa por la desviacion estandar Sr 6 se mide por la
reproducibilidad (externa) que se expresa por la desviacién estandar SR.

Desviacion estandar (s), de un tamafio limitado de muestra €3> Esta dado por [7]:
s=V(E(Xi-X)2/N-1 .[7]
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Coeficiente de variacion (CV),

48],

cuando el valor de z =2 se expresa en tanto por ciento

CV=(s / X)*100

.[8]

Comparacion de medias o prueba de significancia

La prueba "F”, determina si existe 6 no una diferencia significativa entre las medias de un

grupos de valores a un nivel de confianza determinado (10. Segun [9]:

F calculado = Si2/ S22

9]

El F calculado se compara con un F tabulado segun los numeros de datos de fi y f2, para

rechazar 0 aceptar la hipétesis de diferencia significativa.

Doénde:

“si" es la desviacién estandar referencial (EF) y “S"es la desviacion estandar a validar

(M).

Ddénde: EF: ensayos al fuego

absorcion atémica

En la tabla N° 5 se muestra el plan de mantenimiento de equipos que garantiza la calidad

del laboratorio quimico.

Tabla N° 5 Plan de mantenimiento de los equipos de laboratorio

Equipos

Espectrofotémetro
absorcién atémica

Balanzas analiticas

Micro-balanzas

Frecuencia de

orificacién

Cuando se usa

Trimestralmente

Anualmente

Cuando se usa

Anualmente

Cuando se usa

Anualmente

Parametros a orificar

1.-Sensibilidad

2,-Limite de deteccién

Sensibilidad de las
lamparas de absorcion
atémica usadas con
frecuencia

Verificacion del
mantenimiento general

Niol de balance
Punto cero
Exactitud
Limpieza
Verificacion del
mantenimiento general

Exactitud y Precision

Verificacion del
mantenimiento general
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Materiales estandar 6
referencial

Solucién estandar del
elemento especifico a
deternina

Lampara de cobre, oro

Lampara de cobre

Pesas de calibracién

Pesas de calibracion

Pesos de calibracion

Pesas de calibracion

Procedimientos generales y
obsel~clones

Aspirar la solucién estandar en la
llama y detemiinar la absorcion.

Aspirar la solucién estandar 6 oces
consecutios en la llama para hallar la
linea basal.

Trabajo de mantenimiento del
representante sewicio

La potencia de las baterias de las
micro-balanzas debe ser
orificada.Limpiar después de usar.

Trabajo de mantenimiento del
representante sewicio

Las pesas de calibracién tienen que
ser calibrados con pesos de referencia
de manera mensual

Trabajo de mantenimiento del
representante sewicio



1.6.- Principios analiticos
Conceptos generales

La calidad de los resultados analiticos esta en funcion de la calidad de las etapas del
proceso de la determinacién analitica de oro en minerales; estd basado en 3 actividades
bésicas:
a. La recoleccion de la muestra representativa (muestreo).
b. La preparacion de la muestra para el analisis quimico.
c. El andlisis quimico usando un apropiado método de laboratorio 0L
Los estudios indican que el andlisis quimico genera en promedio resultados analiticos
qgue dependen principalmente del error por muestreo (60%), error por preparacion de
muestras (20%) y error por método de laboratorio (13%), como los errores se van
sumando entonces los resultados finales seran variables para un laboratorio y otros para
diversos laboratorios (16)18)25, La suma de todos los errores nos da la incertidumbre del
resultado analitico.
Calidad de métodos analiticos
La calidad de los métodos depende de la calidad de las diferentes etapas del proceso
analitico. El proceso analitico se puede considerar dividido en 3 etapas:

i) Operaciones previas (muestreo, acondicionamiento, disolucién, separaciones,

reacciones analiticas, etc).

i) Medicién y traduccién de la sefial analitica mediante el uso de instrumentos.

i) Toma y tratamiento de datos.
Criterios para la eleccion de un método
Basandose en las consideraciones de Egan, la eleccién de métodos debe considerar:
a. Dar preferencia a métodos cuya calidad y confianza se ha establecido en estudios
colaborativos, o similares en varios laboratorios (ISO, ASTM).
b. Preferir métodos documentados o adoptados por organizaciones internacionales
reconocidas.
c. Preferir métodos de andlisis que se aplican en forma uniforme a varios tipos de
materiales quesobre aquellos que se aplican a tipos especificos.
Confiabilidad, es un término general cualitativo que expresa el grado de cumplimiento
satisfactorio de un método analitico en términos de sus variados atributos técnicos

(aplicabilidad, exactitud, precision, sensibilidad y detectabilidad).
1.6.2.- Muestreo

El muestreo de materiales estd basada en la teoria estadistica de muestreo, asi tenemos:

a. Muestreo probabilistico 6 aleatorio, cada elemento tiene la misma probabilidad de

integrar la muestra.
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b. Muestreo no probabilistico, usado cuando no es posible colectar una muestra
representativa y se debe usar otros criterios de muestreo.
c. Muestreo por volumen, para lotes que no consta de unidades separadas,
identificables 0 constantes, se debe tener en cuenta parametros como tamafio 6
volumen de los incrementos, del tipo de cuarteo(15<0).
d. Muestreo por aceptacién, se aplica para lotes con criterios de aceptaciéon definidos.
(4)(8)(20)(23)

1.6.3.- Andlisis fisico déla muestra
El andlisis fisico de la muestra es la determinacién de los tamafios de las particulas
presentes en el mineral, para ello se cuenta con dos métodos: la via humedad 6 la via
seca. Se usa un equipo tamizador con diversas mallas o tAmices, en el cual se coloca

aproximadamente 300 gramos de muestra y se agita por un tiempo de 20 minutos.
Finalmente se saca cada tamiz y se pesa la porcién de la muestra(15€18(28. El tipo de

tamices de uso de laboratorio se muestra en la tabla N° 6.

Tabla N° 6 Dimensiones de tamices

Micrones as™ -N° Tyler - N°
6,3 mm %" 14
2,0mm 10 30
600 30 60
250 60 80
150 100 100
106 140 150
75 200 200
53 270 270

1.6.4. Preparacion de la muestra

Para realizar la preparacion de muestras se debe considerar: el contenido de metales
nativos, la composicion granulométrica, la segregacion de particulas, la dureza de los
minerales y el contenido de elementos volatiles <5<18)(28:8).
En la preparacién, los procedimientos de reduccion de la muestra son:

a. - Muestreo por reduccion de incrementos.

b. - Muestreo por cono y cuarteo.

c. - Método del divisor cuarteador 26_
La preparacion de las muestras se inicia con pesos que varian desde 1 kg hasta 5 kg , se
los procesa hasta obtener la muestra “representativa”.

La preparacion de las muestras comprende las siguientes operaciones:

15



Z

* El secado de la muestra se realiza a la temperatura de 110 °C, por 12 6 24 horas,
esta depende de la cantidad, calidad de humedad y de las caracteristicas fisicas de la

muestra.

« El Chancado primario se realiza para disminuir el tamafio de las particulas
generalmente a 14’, se reduce la cantidad al pasar por el divisor Jones de 14" de abertura.
» El chancado secundario, disminuye el tamafio de particula de la porcidon obtenida a la
malla N° 10 (2 mm). Luego se divide la muestra a través de un cuarteador tipo Jones hasta
llegar a tener aproximadamente 250 gramos de muestra.

* Finalmente se realiza la pulverizacién que depende del grado de la dureza de la

muestra, tipo de olla de pulverizacion, malla final de la muestra y los elementos a analizar.

(15) (16) (26)

En la siguiente figura N° 5 se muestra el método de reduccion y molienda de minerales.

Toma de muestras, homogenizado,
chancado y tamizado a 1/4~

Sub-muestra 1, de 50 Kg

Toma de muestras por incrementos muesca descartada

Sub-muestra 2, de 3 a 1O kg

Se~do a llO °C

Homogenizado, molienda y tamizado

iues™a descartad«
a malla N° 20

Toma de muestras por incrementos muestra

Sub-muestra 3, de 1 kg

Homogenizado, molienda y tamizado

muestradescartada
a malla N° 200

BRI Muestra Final

Figura N° 5 Diagrama de muestreo y cuarteo en minerales

Algunos minerales son muy sensibles a la temperatura y segin el elemento a determinar

se usa los diversos tipos de ollas de molienda, tal como se muestra en tabla No 7.
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Tabla N° 7 Tipos de ollas de pulverizacion

Acero Manganeso Fe, Mn, C
Acero al cromo Fe, Mn, Cr, Si, C, V
Carburo de tungsteno W, Co, C
Agata SiO2

Preparacion de muestras de mina, geoquimicas 6 exploracion
Los procedimientos de preparacion de muestras son<14x163

a. - Para el caso de minerales de explotacion o mina, la preparacion de la muestra

produce una muestra a la malla ASTM No 200, tal como se muestra en la figura No 7.

b. -Para minerales de exploracion, con oro de tamafio microscopico visible mayor de 100
micrones, se recomienda usar el método “Newmont”, la preparacién de este tipo de
muestras se inicia con 500 g de muestra. La muestra se prepara hasta pasar la
molienda secundaria, luego se hace pasar por la malla No 10. La porcion fina se prepara

hasta la malla ASTM No140.
El método obtiene una muestra “fina” y otra muestra “gruesa”’, donde se considera el

peso tomado antes del tamizado (mallaNo10). Ver la figura N° 88

c. - Las muestras de exploracion, se prepara de manera similar al procedimiento de
minerales de explotacién, con la variacion de que en la etapa final de entrega de la
muestra se tiene una muestra testigo y una muestra para analisis a la malla ASTM No
140. <48449= Vea la figura N° 9.

d. - Rocas y testigos de perforacion diamantina, el procedimiento empleado lleva la
muestra a la malla ASTM N° 140. La figura N° 6 muestra la sala de preparacion de

muestras de baja calidad.

Figura No 6 Estufa de secado de minerales
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Figura N° 7 Diagrama de preparacion de minerales de explotacion
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Figura No 8 Diagrama de preparacion de minerales con oro libre

Figura No 9 Diagrama de preparacion de minerales de exploracion
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1.7.- Ensayos al Fuego

El método de analisis por ensayos al fuego se basa en la operacion de pesada del
producto final, que se obtiene después de la separacién de componentes y con un
tratamiento de purificacion del producto final, 6sea el oro metalico en el estudio aplicativo.
Para ello se requiere de la balanza analitica ultra-micro, con una sensibilidad de 0,001 mg

y una balanza analitica con una sensibilidad de 0,001 g ,(A(13@0- Ver la Figura N° 10.

Figura N° 10 Balanza analitica para la pesada de muestras

Determinaciones previas
En las muestras
Las determinaciones previas para esta técnica de ensayos al fuego se basan en poder
determinar qué elementos y en qué porcentajes esta contenido en la muestra, para ello se
realiza pruebas cualitativas usando &cidos, bases y sales de las reacciones quimicas
caracteristicas de los elementos y segun esta condicion se usa los reactivos de oxidacion
0 reduccién necesarios para la adecuada fundicion <X13<4).
Pruebas Cualitativas
En el método analitico se ensayan cantidades de muestra entre 0,5 g a 1,0 g con
reacciones de alta sensibilidad, en un portaobjetos o reaccién a la gota, que generen
cambio de color o presencia de precipitados coloreados <))
Determinacion de sulfuras

S2 + HNO3 + H0 NO2t + S ..precipitado amarillo, y gases parduzcos.

Ensayo preliminar de fundicion
En un crisol de arcilla se coloca 5 g de muestra con 120 g de mezcla fundente, se
homogeniza y se cubre con una capa de borax, se lleva al horno de fundicién a 1 0500 C
por 1 hora, para obtener un peso de plomo. Se divide el peso de la muestra a tratar entre
5 y se obtiene la cantidad de reactivos a adicionar a la mezcla de fundentes para obtener

un peso de plomo de 30 gramos.
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1.7.2. - Preparaciéon de patrones, blancos y referencias

La preparacion de los patrones internos se realiza con las muestras de frecuente trabajo
analitico, los cuales pueden variar segun los diversos tipos de muestra (17%21L

Se adquiere patron externo que es el material referencial (mineral certificado), se usa con
el mismo peso de muestra a analizar y sirve como muestras de control.

Las muestras blanco, solo contiene quimicos de la mezcla de fundentes al cual se le
adiciona los reactivos usados en el grupo de muestras a analizar, esto con la finalidad de

determinar el efecto de contaminacion o pérdidas de metales (24¢%).

1.7.3. - Principios
Ensayos al fuego, es una técnica pirometallirgica que separa el metal a ser determinado
de las impurezas presentes en la muestra<Z/>8> El método presenta los siguientes
criterios:

* Mineralogia de la muestra.

* Requerimientos del muestreo.

* Requerimientos del pre-tratamiento.

* Requerimientos de fundentes.

» Nivel de precision y exactitud requerida"3*
Ensayos al fuego, requiere basicamente de 2 separaciones consecutivas que dependen
de:

* La gran solubilidad de los metales preciosos en el molde de plomo fundido y la

completa insolubilidad en la escoria (13>
» La diferencia en la gravedad especifica entre las fases de los 2 liquidos: plomo y
escoria, el cual permite la completa separacion 243

La mezcla de fundentes debe generar lo siguiente:

» Descomposicion completa de la muestra.

* Formacién de plomo fundido durante la fusién.

» Se debe producir una escoria con alta fluidez .
En la fundicién, los O0xidos metalicos son considerados como bésicos y los 6xidos no
metdalicos como &cidos y la reacciones son del tipo acido - base.
La escoria esta formada por 6xidos no metdlicos, silice, borax, con Oxidos metalicos
(13)(14)(17)(32)
- El plomo recuperado no debe tener un peso menor de 25 g ni mayorde 359 .

Los principios que gobiernan las operaciones de fundicién estan referidas en las tablas

NO8y 9.
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Tabla N° 8 Serie electromotriz del potencial de los elementos

ELEMENTO producto de potencial del
oxidacion electrodo

K k+ 1,92.
Mn Mn++ 1,05
Zn Zn++ 0,76
Fe Fe++ 0,44

Ni Nij++ 0,25
Sn Sn+ + 0,14
Pb Pb++ 0,13
H2 H+ o)

Sb Sb+++ - 0,10
Bi Bi+++ - 0,23
As As+++ - 0,30
Cu Cu+ - 0,47
Te Tet++++ - 0,56
Ag Ag+ - 0,80
Pt Pt++++ - 0,86
Au Au+ - 1,50

La presencia de ciertos tipos de minerales pueden tratarse segun la tabla No 9
para poder obtenerun mejor peso de plomo en la fundicion L

Tabla N° 9 Poder de reduccion y oxidacién de los minerales

Poder de Reduccidon y Oxidacion de algunos
minerales

Mineral reductor formula Poder de R™educcion
Arsenopirita FeAsS 7
Carbdn C 18
Calcosita Cuxs 5
Chalcopirita CuFeS2 8
Harina c 10
Galena PbS 3,4
Fierro metélico Fe 5
Pirita FeS2 1
Pirrotita FeS 9
Esfalerita ZnS 8
Estibina Sbh2S3 7
Mineral oxidante formula Poder de Reduccion
Hematita Fed3 1.3
Magnetita Fed4 09
lImenita FeTioa 0,5
Nitro kno3 4,2
Pirolusita Mn02 2,4

1.7.4.- Procesos de ensayos al fuego

El proceso comprende: la fundicién, la escorificacion, la copelacion, la particién y pesada

del productofinal (oro metalico de alta pureza).
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Preparacion de la carga
Segun el tipo de muestra pesar de 80 g a 120 g de mezcla fundente y colocar en el
crisol al cual se le afiade un peso de la muestra de 30 g a 50 g de mineral, luego son
mezclados hasta homogeneidad vy finalmente cubrir con bérax. A cada muestra afiadir un
peso de 3 mg de plata metalica (13KM4HL)2)
Preparacion de la incuartacion
Para disolver el oro debe agregarse plata debido a que las aleaciones de oro - plata son
insolubles en acido nitrico, si la proporciéon de oro y plata es menor de 1. 2,5 (2%2).
Proceso de Fundicion
La fundicion se realiza a 1050,0 °C y comprende las siguientes 3 etapas:
1. - Etapa de calentamiento.- Inicialmente se funde el bdrax superficial, que es un
fundente acido que al combinarse con componentes bdasicos forma boratos fusibles y de
menor temperatura de fusion; luego el litargirio reacciona con los minerales pasando a
plomo metalico formando adicionalmente laescoria. En forma paralela se funde el borax y
el nitrato de sodio a 308 °C (24)32. Segun:
Na2B4U7 + calor Na2U + 2 B20s
NaNO03 + calor N % N20 + 9% Na2U  + 02
Se inicia la formacién de boratos y silicatos:
m PbO + n (NazB20) "mPbO. n(Na2B2U3)
Na20.2B2U3 + 2CaO ~ Na20.2Ca0. 2 B203
Las escorias toman la forma de silicatos y boratos, asi como:
PbO + Si02 A Pb0O.Si02
PbO.Si02 +x Fe 7 x Fe0.Si02 + xPb
2. -Segunda etapa.- se realizan todas las reacciones quimicas, se agita la carga
violentamente, el plomo colecta el material noble, reacciona el carbonato y bérax con los
constituyentes acidos y basicos y se produce mas escoria y gases CO2, SO2y NO (3L
Con la presencia de oxigeno se inicia los procesos de oxidacion de los metales.
Los minerales ricos en sulfuras actian como reductores fuertes (22, segun las siguientes
reacciones quimicas:
FeS2 + 5PbO” 2SO0z + FeO + 5Pb
Si los minerales son del tipo oxidantes reaccionan con el plomo:
Fe2Os + Pb ~ PbO + 2 FeO
El carbonato de sodio a 950 °C libera CO2 y con silice forma silicatos (22>y aluminatos
fusibles (3L):
2 Na2C03 + SiO2 ~ Na40.Si04 + 2 CO2
El carbonato de sodio actiia junto con el litargirio como eliminador de sulfuro (3
2FeS2 + 4 Na2C03 + 15PbO "~ 4 Nazs04+ 4 CO2+ Fe203+ 15Pb
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ZnS + Na2C03 + 4PbO~Na2SU4 + CO02 + ZnO + 4Pb
En presencia de litargirio y en ausencia de carbonatos no se forma sulfatos:
FeS2 + 5PbO ~ FeO + 2S02+ 5Pb

La harinaes un agente reductor: 2 PbO+ C”* 2Pb + CO02
Mucha de las impurezas metdlicas se reducen y pasan a impurificar el botén de plomo:

Cu + PbO ~» CuO + Pb

CuO + Pb ~ Cu + PbO
El litargirio es reductor y arrastra con el los metales, se producen silicatos facilmente
fusibles: PbO + Si02~ PbO.Si02
Las reacciones de oxidacion deben llevar a los compuestos a la escoria, asi tenemos al
nitrato potasico:

SKNOs +2 FeSi ~ FesOs + 4 SOj + 3KsO+ 3N2

3.- Etapafinal.- el plomo colecta todatraza de plata y oro. Alcabo de 30 min a 60

min culmina la fundicién y se retiran los crisoles del horno, se agita y se vacia dentro de
moldes (lingotera de fierro) para obtener los botones de plomo. El botén frio es sacado
del molde y martillado sobre yunque para limpiarlo de particulas de escoria para darle la
forma cubica para un mejor agarre con la tenaza y llevarlo al proceso de escorificacion

segun sea el caso o7x32). Ver Figura NO 11.

Figura N° 11 Fundicidon de minerales

Proceso de Escorificacion

Se realiza cuando los contenidos de otros metales como cobre, bismuto, zinc se hallan
en el regulo de plomo, es necesario oxidar los metales para enviarlos a la zona de
escoria quedando solamente el plomo, oro y plata (Z2>24).

La escorificacidn se realiza en un platillo de arcilla que contiene el plomo impurificado,

bérax y plomo granulado, luego es colocado en el horno de copelacién a 900 CC.
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Al fundir el plomo los metales se oxidan por el ingreso de aire al sistema para formar
oxidos que pasan a formar las escorias fusibles generalmente de color verde por los
boratos y silicatos de metales alcalinos <43X17X%4).Finalmente se vacia el fundido a una
lingotera de fierro (molde) y se martilla el plomo obtenido para llevarlo a la copelacion.

Cu2s + Na2C03 + 3PbO~™ Na2s04+ CO2 + 3Pb +2Cu
Proceso de Copelacion
El proceso de copelacion se lleva a cabo a 900 °C, se funde el plomo obtenido en una
copela de magnesia y por efecto de ingreso del oxigeno del aire se oxidan los metales.
Una vez que la copelacién se realiza el flujo de aire debe ser incrementado y la
temperatura de la mufla debe permanecer entre 800 °C a 850 °C, la copelacién genera
mas calor y el litargirio funde a 883 °C. El tiempo de copelacion varia entre 30min a 45
min y la temperatura final de operaciéon es de 875 °C + 5 °C (I)(2)3). Después de la
copelacion se obtiene el dore que es una aleacion de oro y plata. Segun el color del dore
se prepara para el siguiente proceso de particion.
El plomo obtenido y las impurezas metdlicas existentes pasan al proceso de oxidacién
los cuales son absorbidos por la copela y una parte se volatiliza quedando como residuo
un botoncillo de oro y plata (doré) i14)(2.
El cobre, hierro, cadmio es eliminado totalmente por la absorcion de la copela en forma
de oxidos. La presencia de ciertos metales provoca la pérdida de metales nobles segun la
tabla N° 10. El bismuto, arsénico, antimonio y zinc se eliminan en parte por absorcion
en la copela vy el restante por volatilizacion al estado de 6xido (14)(22232>

Cu+ PbO 7 CuO + Pb

Tabla No 10 Pérdidas de metales nobles por efecto de las impurezas

ImUUfitzaS metdlicas ~ \apérdida Oro % pérdida Plata

Antimonio 12 12,8
Arsénico 53 13,2
Bismuto 21,8 27,9
Cadmio 35 131
Cobre 10 32,6
Hierro 40 16,6
Estario 2,0 13,9
Teluro 55,8 67,9
Setenio 1 64,5

Preparacion del encuarte segun caracteristicas del doré

Segun las caracteristicas del doré, debe estar en una relacion de pesos de 1:25 de
oro - plata, para seguir la particion con acido nitrico. Caso contrario volver a copelar y
encuartar €4L Segun las investigaciones de Newmont Company la relacion de pesos de

plata / oro que asegura una adecuada particién, se presenta en la tabla N° 11 i3L
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Tabla N° 11 Relacién plata - oro para la particion

PeM de oro Ratio plata / oro
Menor de 0,1 mg 20630 a1
Cerca a 0,2 mg 10a1
1,0 mg 6al
10 mg 4 a1l
Mas de 50 mg 225a1

Si el boton de metal llamado dore 6 boton de plata - oro presenta cierta coloracion se
debe realizar nuevamente una segunda copelacion usando unos gramos de plomo
granulado, segun la tabla N° 12 243,

Tabla N° 12 Encuarte con plata metalica

cantidad de plata
(g) de encuarte
para un peso de

riqueza en oro cantidad de plomo (g)
color caracteristico de la aleaccion para copelar 250 mg de

milésimas aleaccion

oro'X
amarillo ocre 1 000,0 0,25 3,0 x
amarillo ocre 900 2,50 2,5 x
amarillo-*rdoso 800 4,0 2,0 x
amarillo-verdosQ 700 5,5 2,0 x
amarillo-rerde agua 600 6,0 2,0 x
blanco 500 6,4 15 x
blanco opaco 400 8,5 1,0 x

Proceso de Particion

El botoncillo de oro - plata se saca de la copela con una pinza especial, se limpia con un
cepillo duro. Luego se enfria y se coloca en un crisol de porcelana de 30 cm3al cual se le
aflade 15 cm3de 4&cido nitrico diluido (1:5) y se calienta por 20 minutos &2). Una vez
terminado la reaccidon se agrega unos 5 cm3de acido nitrico concentrado para asegurar
la completa disolucion de plata, quedando el oro libre, el cual es limpiado con mas acido
nitrico antes de ser lavado con agua des-ionizada por 3 veces.

[Au(s) +Ag(s)] + 2HNOsz<®w AgNU3 (@ + H20()+ NU2T + Au(s)
Después de lavar el oro se agrega unas gotas de solucion de amoniaco para que no
existan trazas de cloruro de plata, finalmente se lava 2 veces mas con agua des-ionizada
y después es secado cuidadosamente sobre la plancha de calentamiento (1(22X3).

El oro es templado 6 calcinado en un horno pequefio a 500 °C, luego es enfriado y
finalmente pesado en una micro-balanza (13(42
Todo el proceso del analisis se observa en la figura N° 12.

Laparticion del oro depende de ciertos factores los cuales se indican en latabla N°13.
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Tabla N° 13 Factores que afectan la particion

1. - Preparacion de la perla para la particion
a. - Ratio de plata - oro
b.- Incuartacion
c.- Laminado del botén
2. - Condicién de la solucién
a.- Tipo de acido nitrico
b- Pure” del &cido yagua de la™do

c. - Temperatura del acido
d. - Cantidad de acido
e. - Concentracion del acido

f. - Tiem po de reaccion

g. - Presencia de metales del grupo de platino
3. - Remocién del acido de la perla de plata -oro

a. - Decantacién de la~do

b. - Destruccion de la perla por particion
4, - Preparacion del botén de oro para la pesada

a. - Secado

b. - Laminado

c.-Calcinado

Pesada y Calculos
Para la pesada del oro se usa una ultra micro-balanza analitica (sensibilidad: 0,000 1 mg)
gue debe ser calibrada con una pesa de 200 mg (13043 _
Los duplicados requieren el calculo de la diferencia y la desviacion relativa segun[10][11]:
Diferencia oro= 1-D ...[10]
Doénde: | es el valor del ensayo inicial, D es el valor del duplicado.
% desviacion relativa = (I- D)*100*2 /(I + D) oem[11]
En el caso del duplicado por adicién de oro se calcula y se registra en el diagrama
de control, segun [12]:
Duplicado de recuperacion = (S - 1)*100 / SV ..[12]
Doénde: S es el duplicado por adicion, | es el valor inicial , SV es el valor de oro afiadido.
Calculo del contenido de metales nobles:
Para la determinacion del contenido de oro se usa la siguiente formula [13]:
Oro (g/t) = Pesooro (mg) * 103 ...[13]
Peso de muestra (Q)
Dénde: (g / 1), esta referido segun S.I. (sistema internacional de unidades), al nUmero de

gramos por cada tonelada métrica.
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1.7.5.- Normativas de ensayos al fuego
INDECOPI. NTP. 122.014
Considera:
La concentracién de oro y plata en la mezcla fundente es: Au = 0,02 g / 1(0,000 002 %),
Ag = 0,49 /1t (0,000 04%).
El rango de peso de oro a medir es de 0,05 mg a 30 mg.
El rango de peso de plata a medir es de 0,5 mg a 50 mg, para un peso de muestra de 30 g
entonces la concentracién minima serd: 166 ppb.

La fusién se realiza a 1 100 °C, la copelacién se realiza a 820 ° C.

JIS: M8111:1963

La muestra pulverizada debe llegar a la malla ASTM N° 100.

El rango de peso de oro a medir es de 0,05 mg a 30 mg

El rango de peso de plata a medir es de 0,5 mg a 50 mg, para un peso de muestra de 30 g
entonces la concentracion minima sera: 166 ppb .

La fusién se realiza a 1 100 °C, la copelacién se realiza a 820 ° C.

Tolerancia: determina la base para considerar la precision de los resultados analiticos,
estd basado en:

Cantidad de oro - mg tolerancia (mg)

Menos de 0,50 - 0,01
De 0,50 a 1,00 0,02
De 1,00a200 - 0,03
De 2,00 a 3,00 - 0,04
De 3,00 a 4,00 0,05
De 5,00 a 10,00 - 0,07
De 10,00 a 20,00 - 0,10

ISO 10378: 2005

Aplicable desde 0,59 /1a300g/1
La concentracion de oro y plata en la mezcla fundente es: Au = 0,01 g/t (0,000 001 %).
Peso de plomo obtenido de 30ga45g .
La fusién se realiza a 1 000 °C, la copelacion se realiza a 890 °C.

Peso de muestra de 20 g .
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Mineralde exploraciéon

N 1 T '
Codificacion y preparacion de crisoles
con flux

Pesado de muestras = 50 g y
adicién de reactivos

" 1

Homogenizacién y capa borax

|
Fundicién a 1 050,0 “C,1 h

Vaciado y separacion del plomo

Chancado, limpieza y pesada del
botén de plomo

f

Copelacion a 850 ° C, 35 min
1 '
Enfriado, limpieza y pesada del doré

Particion con acido nitrico, lavado con
agua, hidréxido amonio diluido, agua

Decantacién y separacion de
plata nitrada

Secado y calcinado del Oro

1

Pesada y repesado del Oro - mg

J

Célculos y repone

Figura N° 12 Diagrama de andlisis de oro por ensayo al fuego
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1.8.- Absorcién atémica

La espectrofotometria de absorciébn atémica ofrece una técnica muy Uatil para la
determinacién de pequefias cantidades de oro. La linea de absorcion del oro es de 242,8
nm (nandmetros) y presenta una sensibilidad de deteccién de 0,3 ug oro / cm3 (3)<3(8.
La precision por absorcion atomica esta entre 0,5 % a 2,0% del coeficiente de variacion.
El rango analitico 6ptimo de lectura es de 0,1 a 0,5 unidades de absorbancia (11).

Los estandares son chequeados cada 10 lecturas . Ver figuras N° 13y 14.

Figura NO 13 Equipo de absorcion atdmica marca Perkin Elmer

Figura N° 14 Soluciones stock y soluciones de trabajo

La ley de Beer, establece que la absorbancia es directamente proporcional a la
concentracion de las especies absorbantes para unas condiciones instrumentales dadas.
Esto nos sirve para tener una relacion lineal de calibracion a una determinada
concentracion (38, donde se representa por la ecuacién [14] [15]:

A= Log (lo/ 1) ..[14]
Ademas: A=a.b.C ..[15]
Dénde:
a: es el coeficiente de absortividad, caracteristica de cada especie,

b: la longitud del paso de luz ocupado por la celda de absorcion.
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C : la concentracion de las especies absorbantes en la celda de absorcion.
Consideraciones previas
Los minerales deben transformarse a soluciones ideales para su mejor lectura por
absorcion atomica y para ello se tiene las siguientes consideraciones:
a - El medio en que se hallardn los elementos para andlisis, sera nitratos, cloruros,
cianuros, sulfatos, etc. para tener un medio comun a la calibracion.
b. - La composicion de la matriz de la muestra permite evaluar su comportamiento ante
el ataque acido y conseguir una adecuada disolucion de los elementos.
c. - La generacion de sdlidos 6 coloides en la solucion, como posible interferencia en la
fluidez de la muestra y lectura por la llama.
d. -El efecto de hacer grandes diluciones de la muestra con la finalidad de tener
concentraciones dentro de la curva de calibracién (384 no debe realizarse.
e. - Reactivos de minimas impurezas con grado p.a.
f. - B agua debe ser destilada con KMnU4 u obtenida por resinas de intercambio i6nico
cuya condurtividad debe estar entre 0,1 a 0,2 *10 6 Ohm / cm.
Los limites de deteccién determinados en el equipo de absorcion atémica son:
- Oro - 10 ppb (partes por hillon)
- Cobre - 2 ppm (partes por millén)
- Plata - 100 ppb OJ).
1.8.2.- Acondicionamiento de las muestras
Esta dado por el uso de:
- Las soluciones de minerales después de la disolucién se deben acondicionar segun los
siguientes medios:
a. - Medio acido, en medio nitrico, clorhidrico, a un PH no mayor de 3. De ello se puede
realizar una lectura directa o realizar la extraccion por solvente usando MIBK (metil
isobutil cetona) para su posterior lectura por el equipo de absorcién atdmica. Se usa
sulfato de aluminio, o soluciones de lantano para evitar las diversas interferencias <23(33.
b. - Medio basico, regulado para la medicién a un minimo PH basico de 10, para luego
acomplejar el oro presente con solucion de cianuro de sodio 3K37).

Las soluciones se acondicionan segun sus elementos como se indica en la tabla N° 14.
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Tabla No 14 Acondicionamiento de las muestras segun elemento y matriz

Elemento Medio Reactivo Acondicionante
Pb,Se,Te,Si,Zn 10% HCI + 10 % aluminio nitrato de alumino - 2 %
Pt, Pd 10% HCI + 10 % lantano clorurode lantano -10-9p
Cu, Bj, Fe 10% HNO3+10% lantano cloruro de lantano -10-9%
Ag, Au, As, Sb 10% HNO3+ 10 % aluminio nitrato de alumino - 2 %'

1.8.3. - Preparacion de soluciones de calibracion, referencia y blancos

La preparacion quimica de las soluciones debe estar en relacién a los medios que
presentan las soluciones de calibracion y referenciales.
Los patrones referenciales son muestras de patrones externos, que poseen matrices
similares y que sirven de control.
Los blancos, no contienen a la muestra y estd compuesta basicamente de reactivos de
disolucion de la muestra, nos sirven para detectar posibles contaminaciones 0 efectos de
matriz en las diversas lecturas <1X13>
1.8.4. - Procedimientos de calibracion
Las soluciones de calibraciébn se preparan a partir de las soluciones estandar del
elemento de andlisis, estas soluciones nos permiten obtener una relacién lineal entre la
concentracion y la absorbancia;
La curva de calibracién nos sirve para encontrar las concentraciones del elemento de
analisis. Para nuestro caso se prepara soluciones de oro con concentraciones de 0,5
ppm; 1,0 ppm; 2,5 ppm; 5,0 ppm y 10,0 ppm; que son leidas en el equipo de absorcion
atomica. De manera similar se realiza para la las soluciones de plata y cobre &2
1.8.5. - Calculos
1. - Para soluciones de alta concentracion
cm3de solucién stock = conc. std diluido* volumen std diluido, cm3

conc. de la solucidnstock ...[16]
Dénde: conc.: concentracion,  std: estandar.
2. - Para solidos o liquidos quimicos:
D.F. factor de dilucion
D.F.= volumen de la solucién de muestra diluida.cm3  ma[17]
volumen de alicuota tomada para diluir.cm3
2.1. - Muestras solidas:
elemento (ug/g)=C*V* D.F. W e [18]
2.2. Muestras liquidas:
elemento (ppm) =C* D.F ...[19]
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1.9.- Normas técnicas de referencia

La presente investigacion estd basado en las diversas normativas nacionales e

internacionales :

a.

b.

- La preparacion de muestras y determinacion de humedad:

* Norma Técnica Peruana. N° 122.013:1974 (revisada 2012). INDECOPI.
Minerales no Ferrosos. Método de muestreo y de preparacion de la muestra para
los ensayos quimicos y humedad.

* Norma Técnica Peruana N° 350.001:1970 (revisada 2012). Tamices de ensayo.
- Ensayos al fuego:

Norma Técnica Peruana NO 122.014:1974 (revisada 2012) Minerales No Ferrosos.
Método para determinar el contenido de oro y plata.

Norma Técnica Japonesa. JIS - M- 8111:1963 . Métodos para determinacion de
oro y plata en minerales.

Norma Técnica Peruana NO 342.704:1975. Oro. Método para la determinacion de
oro en oro refinado.

Norma Técnica Peruana N° 342.705:1975. Oro. Método de andlisis para determinar
las impurezas.

Norma Técnica Peruana ISO N° 11426:2002. Determinacion de oro en aleacciones
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CAPITULO 2. PARTE EXPERIMENTAL

Los trabajos experimentales se han realizado en base a la Norma Técnica Peruana
N° 122.013:1974 (revisada 2012). INDECOPI. Minerales no Ferrosos. Método de muestreo

y de preparacion de la muestra para los ensayos quimicos y humedad.

2.1. - Consideraciones preliminares
Para realizar el estudio se clasifica a los minerales en:

1. - Minerales de exploracién 6 geoquimica.

2. - Minerales de explotacion 6 de mina 6 de alimentacién a la planta de procesos.

3. - Minerales con contenido de oro libre 6 particulas metalicas.
2.2. - Preparacion de patrones

La preparacién de patrones de mineral, se inicia con la recoleccion de las muestras de

tipo mineral que ingresan al laboratorio quimico, hasta un maximo de 20 kg. Luego se
procede a la molienda y reducciéon de la muestra por el método de incrementos en
cuarteos sucesivos. Se obtiene las muestras patron “A” y “B” €6>y se sigue el siguiente
procedimiento:
a. - Poner a secar la muestra en bandejas metalicas en la estufa a 110 °C durante 24
horas. Verla figura N° 15.
b. - Enfriar a temperatura ambiente y pasar la muestra por la chancadora primaria
ajustada a
c. - Pasar la muestra por la chancadora secundaria ajustada a 1/8".
d. - Se realiza el cuarteo sucesivo por varias veces y se los separa para obtener las
muestras representativas de cada etapa.
e. - Pulverizar las muestras hasta la malla ASTM N° 200 <%19.
Para la mejor visualizacion se realiza el esquema del cuarteo de los patrones “A”y “B”
gue se observa en las figuras N° 16 y 17. Los datos experimentales se observan en las
tablas N° 15y 16.
Nota.- Se indica a continuacién los cddigos de las muestras enviadas para analisis:
Patron“A” .-0 = Al, 1=A2, 3=A3, 6 =A4, 7=A5 10=A6, 12=A7, 14 =A8

34



Patron “B” 0=A I=B, IV=C, VI=D, Vili=E X=F Xll =G, XIV=H

Figura N° 15 Estufa para secado de muestras

M uestn Patron “A"

Al =1Skg
1CUBH90 Muestra N° 02
—
Muesba
NB 05 B
P.3 -
* | CJIbU Muesba

N°07 * A5

N°10 = A6

MmraTg*—lamso —Ni
H" 0B [S§f | -

Muestra Muestra
N° 11 N° 12 a A7

Muesba Muesba

N° 13 A8

Figura N° 16 Esquema de muestreo por incrementos - patron “A”
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Figura N° 17 Esquema de muestreo por incrementos - patrén “B”

Tabla NO15 Pesos de cuarteo del mineral patrén “A”

Etapa del Obseraciones Peso obtenido
cuarteo P.l.= peso inicial m (kg)
0 Inicio 15 175,2
7 366,2
la P.l = 15 175,2
7 586,5
3 368,0
P.I = 7 366,2
3981,8
2a
4 233,6
P.I =7586,4
3302,8
2 178,2
3a P.I —4 233,6
2 050,5
4a P.I =2 050,5 11531
894,9
663,6
5a P.I -1 153,1
483,5
360,8
6a P.1=663,6
297,7
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Tabla N° 16 Pesos de cuarteo del mineral patron “B”

Obse”ciones

Etapa del Peso obtenido
iQ/24e% 4o  PU.= peso inicial (kg)
0 Inicio 20 093,4
9 509,6
la P.I= 200934
10 125,0
5 035,7
P.l =9 509,6
4 453,8
2a
5 395,7
P.l = 10 125,0
4 688,3
2 786,2
3a P.l =5 035,7
2 237,8
1531,6
4a P.l =2 786,2
1252,0
840,3
5a P.l =1 531,6
687,0
461,3
6a mP| = 840,3
376,1

2.3.- Preparacion de muestras
Las muestras de mineral se analizan granulométricamente en los equipos de vibracion

(ROTAP) y son preparadas segun se muestra en la parte teérica. Ver la figura N° 18.

Figura NO 18 Analisis granulométrico de minerales

2.4.- Chancado y pulverizacién

Las muestras de mineral se pasan por la chancadora primaria, luego por la chancadora
secundaria, finalmente se colocan en el pulverizador, los datos se observan en las tablas
N° 17, 18, 19y 20. Ver las figuras NO 19 y 20.
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Tabla NO 17 Analisis de mallas del mineral en el chancado

Tabla NO 18 Andlisis granulométrico del mineral pulverizado por 1 minuto

Tabla NO 19 Andlisis granulométrico del mineral pulverizado por 2 minutos
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Tabla NO20 Anélisis granulométrico del mineral pulverizado por 3 minutos

Figura N° 19 Chancado de minerales

Figura N° 20 Pulverizado de minerales
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2.5.-Ensavos al fuego
Los trabajos experimentales de ensayos al fuego se han realizado segun la Norma
Técnica Peruana No 122.014:1974 (revisada 2012). INDECOPI. Minerales No Ferrosos.
Método para determinar el contenido de oro y plata.
2.5.1.- Determinaciones previas
Para realizar los andlisis es necesario realizar ensayos preliminares para controlar los
parametros en cada etapa del ensayo.
A. - Ensayo preliminar de la fundicién
Se pesa 10 g de muestra, se coloca en un crisol de arcilla y se afiade mezcla de
fundentes, se homogeniza y se funde a 1 100 °C. El plomo obtenido se extrapola para
un peso de 30 g de muestra.
B. - Control de los reactivos
La presencia de contenidos de plata u oro en los reactivos se comprueba en la mezcla
de fundentes, tratandolo como una muestra blanco €2 tal como se observa en la tabla
N0 23. En el &mbito nacional se tiene diversas mezclas de fundentes. Ver las tablas
N°21 y 22.

Tabla NO21 Mezcla de fundentes para mineral oxidado

Tabla NO22 Mezcla de fundentes para mineral sulfurado
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Tabla N023.- Pesos de oro y plata en los reactivos de fundicion
Peso défundente () Peso deplono (g PEso P P?%}cra

VUW§TEo  <00w5
00B2 <0005
0088 <0005
0083 <0005
0085 <0005
00B0 <0005
0041 <0005
0089 <0005
00B8 <0006
0042 <0005
0089 <0005
0041 <0005
0086 <0005
0042 <0005
0040 <0005
0089 <0005
0042 <0005
0044 <0005
0043 <0005

SEsBEBEBEEREEEBEEEEER
HHLEBBREBYBNBBSREBE Y

C. - Control del contenido de cloruros en el acido nitrico
Procedimiento
a. - En un crisol de porcelana introducir unos 30 cm3de una solucion preparada de acido
nitrico (1:5) al cual se le aflade unos 2 cm3de soluciéon 1,0 normal de nitrato de plata.
b. - La presencia de una opalescencia blanquecina al cabo de unos minutos nos indicara
la presencia de alto contenido de cloruros.
D. - Control de la copela:
1.- Control de la hiumedad
La humedad de las copelas se determina por la diferencia de pesada en el secado de

gue se realiza durante unas 2 horas. Los datos se muestran en la tabla N0O24.
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Tabla NO24 Determinacion de la humedad en copelas

Peso de copela Peso de copela
hiameda (g) seca (Q)
68,75 60,73
72,36 63,45
56,45 48,63
57,89 49,56
67,45 59,34
68,34 61,32
70,22 62,76
71,44 63,29
68,91 59,67
58,99 49,42
62,35 53,44
74,52 67,36
64,68 57,83
65,63 57,97
73,55 64,24
69,82 61,35

2. Prueba de la absorcion de plomo por las copelas
Las copelas absorben una cantidad de peso de plomo igual a su peso de fabricacion de
la copela y segun la temperatura de copelacion. Ver la tabla N° 25.

Tabla NO25 Medicién de la absorcion de plomo por las copelas3

40.00 D73 94.C5
40,00 63,45 96,23
40,00 64,24 96,75
40,00 61,35 94,69
45,00 60,78 99,39
45,00 61,42 98,95
45,00 64,29 102,13
45,00 62,88 101,01
55,00 66,35 113,50
55,00 62,51 109,03
55,00 62,54 110,00
55,00 63.68 110,66

3. Determinacion de las pérdidas de plata por copelacion

Depende de la copelacién de los régulos de plomo y de las temperaturas en cada
posicion de las copelas dentro del horno (2). Las pérdidas de plata por efecto de la

copelacion, son absorbidas por la copela y se determina por el ataque acido de la copela
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pulverizada a malla No 100 y leido por absorcion atémica, tal como se observan en las
tablas N° 26 y 27.

Tabla N° 26 Determinacién de la variacién de plata por copelacion

Plata indd (mg) Pata (mg) Fomo @
(9 ag&b usao
2327 T4 500
A HA 200
4578 4.5 2500
5707 5oV 000}
A 5780 K0[00)
(520¢) 8041 K0[00)
676 (53105 3000
@00 670 K0[00)
045 6742 0
A 02 CO00]
74.26 yrieit ol00]
BA B2 000}
AA 8153 100
8H HXB 3H0
BD BHH C(00]
BH BB 3HD
1046 12476 2000
14730 1423 4000
1530 1022 4000

Tabla N° 27 Determinacion de la plata absorbida en la copela

Pesode Pesode Lectura \olumen
copela (@ muestra (9 Plata (ppm) fidla (cm3

60,73 2,00 0,00 0,0
6345 2,00 001 0,0
48,63 2,00 001 00
49,5 2,00 002 0,0
S9# 2,00 002 0,0
61,32 2,00 002 00
62,76 2,00 003 0,0
63,29 200 004 0,0
59,67 2,00 005 00
49,42 2,00 005 0,0
5344 2,00 005 0,0
67,36 2,00 005 0,0
57,83 2,00 008 0,0
S7,97 2,00 007 0,0
64,24 2,00 007 0,0
61,35 2,00 007 00
5364 2,00 0,09 0,0
48,45 2,00 01 00
58,28 2,00 oun 0,0
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4.- Medicion de las zonas calientes del horno en la copelacion
El criterio de la medicién de zonas calientes es identificar la heterogeneidad de las
operaciones de copelacion dentro del horno mufla. Tal como se ve en la figura N° 21 y

tabla No 28.

Figura NO21 Ubicacion de titulos de plata en la copelacién

Tabla N° 28 Determinacion de las zonas calientes del horno en la copelacién

Plata Plata Ubicacion
- Plomo usado
inicial(mg) copelada copela en
(99,99%) (mg) © el homo

68,15 66,95 32,2 1° FILA

69,00 67,70 32,3 T1

77,64 76,32 34,8 T1

56,77 55,51 29,3 T1

43,21 42,27 28,7 T1

23,55 22,95 27,4 T1

62,09 60,54 32,1 2° FILA

62,54 60,95 32,2 T2

88,65 86,55 36,9 T2

75,34 73,52 34,3 T2

45,78 44,55 28,7 T2

28,27 27,44 27,5 T2

67,36 65,03 32,4 3° FILA

57,07 54,79 29,5 T3

84,34 81,53 36,4 T3

98,56 95,56 36,8 T3

69,46 66,76 32,5 T3

47,89 45,88 28,2 T3

56,39 54,26 29,7 T3

E.- Controles de la operacion de fundicidn de minerales
Las fundiciones de minerales se realizan a 1 050,0 OC para obtener la cantidad vy
calidad de escoria adecuado. Se debe controlar las pérdidas de plata y oro en la escoria

tal como se observa en las tablas N° 29 y 30.



Tabla NO29 Determinacion de plata en la escoria de fundicion de minerales

Cadigo Peso muestra Masa total Volumen Lectura Plata
muestra ) escoria (g) fibla cm3 ppm
1 2,000 58,1 50,0 0,007
2 2,000 42,6 50,0 0,007
3 2,000 75,0 50,0 0,004
4 2,000 59,5 50,0 0,001
5 2,000 48,1 50,0 0,002
6 2,000 55,3 50,0 0,006
7 2,000 46,2 50,0 0,001
8 2,000 48,3 50,0 0,006
9 2,000 61,8 50,0 0,001
10 2,000 60,4 50,0 0,001
u 2,000 59,6 50,0 0,001
12 2,000 59,1 50,0 0,007
13 2,000 64,0 50,0 0,001
14 2,000 62,7 50,0 0,001
Blanco 01 0,000 32,3 50,0 0,004
Blanco 02 0,000 34,6 50,0 0,006

Tabla NO30 Determinacion de oro en la escoria de fundicién de minerales

Cadigo Peso muestra Masa total ~ Volumen Lectura Oro
muestra ©) escoria (g) fidla cm3 ppm
1 2,000 58,1 50,0 0,002
2 2,000 42,6 50,0 0,003
3 2,000 75,0 50,0 0,001
4 2,000 59,5 50,0 0,001
5 2,000 48,1 50,0 0,002
6 2,000 55,3 50,0 0,002
7 2,000 46,2 50,0 0,001
8 2,000 48,3 50,0 0,001
9 2,000 61,8 50,0 0,001
10 2,000 60,4 50,0 0,001
u 2,000 59,6 50,0 0,001
12 2,000 59,1 50,0 0,001
13 2,000 64,0 50,0 0,001
14 2,000 62,7 50,0 0,001
Blanco 01 0,000 32,3 50,0 0,002
Blanco 02 0,000 34,6 50,0 0,002
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F.- Control de las proporciones de platay oro en los minerales
Las tablas N° 31 y 32 muestran variaciones de los contenidos de plata y oro.

Tabla N° 31 Controlde la relacién de plata/oro en minerales oxidados

Tpo de mineral Peso muestra (g) Plata obtenido (mg) Oro obtenido (mg)

Oxidado 50,000 0,150 0,011
Oxidado 50,000 0,360 0,012
Oxidado 50,000 0,276 0,012
Oxidado 50,000 0,355 0,029
Oxidado 50,000 0,305 0,014
Oxidado 50,000 0,185 0,014
Oxidado 50,000 0,250 0,007
Oxidado 50,000 0,425 0,019
Oxidado 50,000 0,120 0,003
Oxidado 50,000 0,210 0,025
Oxidado 50,000 0,214 0,007
Oxidado 50,000 0,348 0,049
Oxidado 50,000 0,313 0,041
Oxidado 50,000 0,126 0,012
Oxidado 50,000 0,217 0,013
Oxidado 50,000 0,325 0,015
Oxidado 50,000 0,221 0,016
Oxidado 50,000 0,216 0,015
Oxidado 50,000 0,314 0,017
Oxidado 50,000 0,413 0,009
Oxidado 50,000 1,210 0,008
Oxidado 50,000 0,222 0,035
Oxidado 50,000 0,318 0,039
Oxidado 50,000 0,424 0,042
Oxidado 50,000 0,214 0,007
Oxidado 50,000 0,238 0,011
Oxidado 50,000 0,146 0,012
Oxidado 50,000 0,245 0,036
Oxidado 50,000 0,223 0,008
Oxidado 50,000 0,311 0,014
Oxidado 50,000 0,325 0,M8
Oxidado 50,000 0,182 0,016
Oxidado 50,000 0,152 0,009
Oxidado 50,000 0,138 0,008
Oxidado 50,000 0,183 0,016
Oxidado 50,000 0,173 0,012
Oxidado 50,000 0,162 0,007
Oxidado 50,000 0,093 0,009
Oxidado 50,000 0,272 0,012
Oxidado 50,000 0,238 0,049
patron -MF1 50,000 0,183 0,025
Blanco 0,000 0,016 0,001
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Tabla NO32 Control de la relacion de plata/ oro en minerales sulfurados

Peso muestra

Tpo de mineral © Plata obtenido (mg) Oro obtenido (mg)
Sulfarado 30,000 0,325 0,034
Sulfarado 30,000 0,196 0,023
Sulfarado 30,000 0,551 0,034
Sulfarado 30,000 0,281 0,035
Sulfarado 30,000 0,232 0,027
Sulfarado 30,000 0,348 0,033
Sulfarado 30,000 0,436 0,018
Sulfarado 30,000 0,233 0,025
Sulfarado 30,000 0,247 0,026
Sulfarado 30,000 0,835 0,082
Sulfarado 30,000 0,099 0,073
Sulfarado 30,000 0,059 0,018
Sulfarado 30,000 0,419 0,028
Sulfarado 30,000 0,079 0,022
Sulfarado 30,000 0,746 0,038
Sulfarado 30,000 0,403 0,042
Sulfarado 30,000 0,668 0,022
Sulfarado 30,000 0,053 0,018
Sulfarado 30,000 0,928 0,065
Sulfarado 30,000 0,526 0,043
Sulfarado 30,000 0,987 0,043
Sulfarado 30,000 1,066 0,061
Sulfarado 30,000 2,019 0,073
Sulfarado 30,000 2,172 0,043
Sulfarado 30,000 2,339 0,072
Sulfarado 30,000 2,143 0,048
Sulfarado 30,000 1,012 0,027
Sulfarado 30,000 0,951 0,038
Sulfarado 30,000 0,976 0,043
Sulfarado 30,000 0,832 0,028
Sulfarado 30,000 0,925 0,036
Sulfarado 30,000 0,697 0,048
Sulfarado 30,000 1,982 0,082
Sulfarado 30,000 1,039 0,043
Sulfarado 30,000 0,934 0,047
Sulfarado 30,000 0,834 0,066
Sulfarado 30,000 0,983 0,043
Sulfarado 30,000 1,023 0,039
Sulfarado 30,000 1,0M 0,025
Sulfarado 30,000 0,988 0,034

patron -MF2 30,000 0,759 0,031
Blanco 0,000 0,016 0,001
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G.-Control de la calidad de oro obtenido en el analisis

La calidad de oro metalico se realiza por disolucion con agua regia y el andlisis de

impurezas por absorcién atémica tal como se observa en la tabla N° 33 (29)(0).

Tabla NO 33 Control de calidad de oro obtenido del analisis quimico

Peso' jnidal' Lectura Plata, Lectura Cobre, Lectura Bismuto,  Volumen

Oro(mg) 5 PPm PPm PPm fidla {cm3
0,000 8 0,000 1 0,000 1 0,000 1 50,0
0,002 0 0,000 2 0,000 1 0,000 0 50,0
0,002 1 0,000 2 0,000 1 0,000 1 50,0
0,002 6 0,000 1 0,000 1 0,000 0 50,0
0,003 2 0,000 2 0,000 1 0,000 0 50,0
0,004 5 0,000 1 0,000 2 0,000 0 50,0
0,008 6 0,000 1 0,000 1 0,000 1 50,0
0,008 8 0,000 2 0,000 2 0,000 0 50,0
0,010 2 0,000 1 0,000 1 0,000 0 50,0
0,012 2 0,000 1 0,000 1 0,000 1 50,0
0,009 9 0,000 1 0,000 1 0,000 0 50,0
0,020 8 0,000 2 0,000 2 0,000 0 50,0
0,022 2 0,000 2 0,000 1 0,000 1 50,0
0021 5 0,000 1 0,000 2 0,000 0 50,0
0,030 t 0,000 1 0,000 2 0,000 0 50,0
0031 5 0,000 1 0,000 2 0,000 0 50,0
0,032 2 0,000 2 0,000 1 0,000 0 50,0
0,030 8 0,000 1 0,000 2 0,000 0 50,0
0,059 0 0,000 0 0,000 0 0,000 0 50,0
0,052 0 0,000 1 0,000 0 0,000 0O 50,0
0,072 0 0,0000 0,000 1 0,000 0 50,0
0,065 0 0,000 2 0,000 2 0,0000 50,0

m0,0950 0.000 3 0,000 2 0,000 0 50,0
0,080 0 0,000 1 0,000 1 0,000 0 50,0

2.5.2. - Acondicionamiento de las muestras

El acondicionamiento estd dado por la dosificacién de los reactivos a la muestra, segin

el tipo, cantidad de mineral y a las determinaciones previas de los constituyentes

presentes en el mineral.
La adicién de plata ya sea metalica o en polvo acondiciona la muestra para la particion
2.5.3. - Andlisis de oro en los patrones

Se realiza el andlisis por el método de ensayos al fuego, obteniéndose los datos

experimentales en las tablas N° 34y 35 y las figuras N° 22 y 23.
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Figura NO22 Horno de Fundicidon de minerales

Figura NO23 Balanza ultra micro para pesada de oro

Tabla NO34 Anélisis de oro en mineral de preparacién patrén “A”

Cadigo Peso Peso PO Plata obtenido Oro obtenido
muestra muestra (g) harina (g) plomo (g) (mg) (mg)
0 - Al 50,00 4,0 31 0,042 0,010 5
1 - te 50,00 3,0 26 0,044 0,012 3
3 - A3 50,00 4,0 32 0,041 0,009 0
6 = M 50,00 3,0 29 0,038 0,011 5
duplicado - M 50,00 4,0 35 0,046 0,011 1
7 = te 50,00 4,0 33 0,042 0,012 5
7o = " 50,00 4,0 31 0,044 0,012 2
Nz = @ 50,00 4,0 32 0,039 0,011 0
14 = A8 50,00 3,0 29 0,035 0,009 5
Blanco-Bk1 0,00 3,0 28 0,123 0000 5
Patron PT1 50,00 4,0 32 0,125 0,013 0
g_a;tDron P12 50,00 4,0 26 0,312 0,1202
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Tabla NO 35 Analisis de oro en mineral de preparacion patrén “B”

Caodigo Peso Peso Peso Plata obtenido Oro obtenido
muestra muestra (g): harina (g) plomo (g) (mg) (magj)
o = A 50,00 4,0 33 0,174 0,107 5
1 = B 50,00 3,0 28 0,175 0,097 5
v = C 50,00 4,0 30 0,180 0,103 5
N~ = D 50,00 3,0 28 0,175 0,102 2
vU = E 50,00 4,0 32 0,179 0,101 5
duplicado - E 50,00 4,0 31 0,188 0,099 2
X = F 50,00 4,0 34 0,175 0,100 5
* s O 50,00 4,0 33 0,159 0,083 2
XIv= H 50,00 3,0 30 0,165 0,101 5
Blanco-Bk1l 0,00 3,0 31 0,116 0,000 5
Patron PT1 50,00 4,0 30 0,105 0,0-12 O
Patron PT2
sTD 50,00 4,0 29 0,306 0,115 2

2.5.4.- Analisis de oro en minerales oxidados
Los anélisis de minerales oxidados se observa en la tabla No 36.

Tabla N0 36 Analisis de oro en minerales oxidados por ensayos al fuego

N° muestra Peso Peso harina  Peso plomo Adicién plata Doré (mg) Oro obtenido
muestra(g) ) (0) (mg) (mg).
1 50,00 3,0 26 3,0 0,361 0,011
duplicado-1 50,00 3,0 28 3,0 0,372 0,012
2 50,00 3,0 27 3,0 0,297 0,013
3 50,00 3,0 26 3,0 0,288 0,012
4 50,00 3,0 29 3,0 0,263 0,013
5 50,00 4,0 28 3,0 0,364 0,092
duplicado-5 50,00 3,0 27 3,0 0..252 0,096
6 50,00 4,0 32 3,0 0,319 0,014
7 50,00 4,0 32 3,0 0,315 0,010
8 50,00 4,0 28 3,0 0,211 0,011
9 50,00 3,0 28 3,0 0,199 0,014
10 50,00 4,0 30 3,0 0,224 0,014
duplicado-10 50,00 4,0 32 3,0 0,214 0,013
1 50,00 4,0 27 3,0 0,222 0,007
12 50,00 4,0 29 3,0 0,214 0,009
13 50,00 4,0 33 3,0 0,304 0,017
14 50,00 4,0 31 3,0 0,557 0,007
15 50,00 4,0 32 3,0 0,435 0,128
dupiicado-15 50,00 3,0 29 3,0 0,453 0,134
16 50,00 4,0 34 3,0 0,358 0,028
17 0 50,00 4,0 32 3,0 0,557 0,007
18 50,00 4,0 28 3,0 0,435 0,010
19 50,00 4,0 30 3,0 0,557 0,007
20 50,00 4,0 28 3,0 0,435 0,038
duplicado-20 50,00 3,0 29 3,0 0,453 0,034
Blanco 01 0,00 3,0 26 3,0 0,118 0,000 5
Blanco 02 0,00 4,0 28 3,0 0,103 0,000 5
Pafron PT1 50.0 3,0 32 3,0 0,105 0,012
VaFU7i--- 50,00 3,0 34 30 0,462 0,048
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2.5.5.- Anélisis de oro en minerales sulfurados
Los datos experimentales de los andlisis en los minerales sulfurados se muestran en
la tabla N° 37.

Tabla NO37 Anélisis de oro en minerales sulfurados por ensayos al fuego

NO muestra Peso I't’eso‘(g) Peso plomo  Adicion Doré (mg) Oro obtenido
muestra (g) harina/nitrato © plata(mg) (mg)
1 30,00 3,0/0,5 32 30 0,325 0,057
duplirado-1 30,00 3,0/1,0 30 30 0,318 0,052
2 30,00 3,0/1,0 35 30 0,413 0,093
3 30,00 3,0/0,5 32 30 0,196 0,033
4 30,00 3,0/0,5 29 30 0,259 0,013
5 30,00 3,0/1,0 39 30 0,551 0,204
duplicado-5 30,00 3,0/1,0 39 30 0,539 0,201
6 30,00 3,0/0,5 35 30 0,281 0,035
7 30,00 3,0/1,0 38 30 0,505 0,079
8 30,00 3,0/0,5 29 30 0,232 0,027
9 30,00 3,0/0,5 34 30 0,348 0,462
10 30,00 3,0/0,5 29 30 0,259 0,277
duplicado-10 30,00 3,0/0,5 32 30 0,268 0,265
n 30,00 3,0/1,0 42 30 0,832 0,664
12 30,00 3,0/0,5 27 30 0,180 0,180
13 30,00 3,0/0,5 35 30 0,436 0,636
14 30,00 3,0/0,5 33 30 0,233 0,006
15 30,00 3,0/0,5 35 30 0,247 0,064
duplicado-15 30,00 3,0/1,0 32 30 0,243 0,068
16 30,00 3,0/1,0 36 30 0,066 0,004
17 30,00 3,0/1,0 39 30 0,522 0,316
18 30,00 3,0/0,5 42 3,0 0,835 0,265
19 30,00 3,0/1,5 44 30 0,099 0,369
20 30,00 3,0/1,5 38 30 0,522 0,314
duplicado-20 30,00 3,0/1,5 34 30 0,503 0,322
Blanco 01 0,00 30 26 30 0,098 0,000 5
Blanco02 0,00 35 28 30 0,103 0,000 5
Paton PT2 30,00 3,0/0,5 30 30 0,318 0,068
Patron NBS/EF2 30,00 35 32 30 0,438 0,032
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2.5.6.- Andlisis de oro en minerales de mina
Los andlisis de oro en minerales de mina son tratados como muestras de explotacion tal
como se muestra en la tabla NO 38.

Tabla N° 38 Analisis de oro en mineral de mina por ensayos al fuego

N muestra Peso I.?’eso.(g) Peso Adicién plata Doré (mg) Oro obtenido
muestra (§)  harina/nitrato  plomo (g) (mg) (mg)
1 15,00 4,0 43 4,0 2,528 0,125
2 15,00 50 34 4,0 1,488 0,120
3 30,00 3.0/0.5 29 4,0 1,599 0,133
4 30,00 3.0/1.0 26 4,0 2,788 0,140
5 30,00 4,0 29 4,0 2,823 0,144
6 30,00 4,0 26 4,0 2,112 0,149
7 30,00 3.0/0.5 25 4,0 1,401 0,155
8 30,00 3,0/1,0 27 4,0 1,690 0,161
9 30,00 30 36 4,0 1,979 0,167
10 30,00 3,0/1,0 33 4,0 2,269 0,073
duplicado-10 30,00 3,0/1,0 36 4,0 2,569 0,069
n 30,00 3.0/0.5 30 4,0 1,558 0,178
12 30,00 3,0/1,0 41 4,0 0,847 0,184
13 15,00 4,0 34 4,0 1,136 0,190
14 15,00 4,0 26 4,0 1,034 0,196
15 30,00 3.0/0.5 33 4,0 1,055 0,202
16 20,0 3,0/1,0 34 4,0 0,996 0,207
17 20,0 35 38 4,0 0,707 0,213
18 30,00 3,0/1,0 35 4,0 0,998 0,2194
30,00 45 31 4,0 1,129 0,225
20 20,0 3,0/1,0 33 4,0 0,841 0,231
duplicado-20 20.0 3,0/1,0 35 4,0 0,844 0,221
Blanco 01 0,00 3,0 25 40 0,113 0,000 5
Patron PT2 30,00 3.0/0.5 32 4,0 0,322 0,069
Patron NBS/EF2 30,00 35 32 4,0 0,438 0,033
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2.5.7.- Andlisis de oro en minerales con oro libre
Son minerales especiales determinados por los gedlogos. Ver la tabla No 39 y
la figura N° 24.

Tabla NO39 Analisis de oro en minerales con oro libre por ensayos al fuego

Peso obtenido Peso de oro  Peso muestra o, Peso de oro
) Peso Adicion plata
NO muestra de mineralen en malla en malla -120 . malla-120
plomo (g) en fli* (mg)
malla+120 (g) +120 (mg) ®) (mg)
BSaHE

1 453,3 3,567 50,00 43 4,0 0,024
2 567,4 2,345 50,00 34 4,0 0,034
3 459,1 4,325 50,00 29 4,0 0,021
4 581,6 2,641 50,00 26 4,0 0,032
5 684,3 4,785 50,00 29 4,0 0,027
6 597,6 4,566 50,00 26 4,0 0,036
7 629,3 2,873 50,00 25 4,0 0,033
8 643,4 1,453 50,00 27 4,0 0,028
9 734,2 1,436 50,00 36 4,0 0,045
10 651,2 3,652 50,00 33 4,0 0,041
duplicado-10 529,3 3,624 50,00 36 4,0 0,037
Blanco 01 0,0 50,00 28 4,0 0,000 5
PatronPH 0,0 50,00 34 4,0 0,013
Patréon NBS/EF2 50,00 34 4,0 0,048

Figura NO24 Horno de fundicion a petréleo
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2.6.- Método espectrofotométrico de absorcion atdmica

Los trabajos experimentales de absorcion atémica se realizan segun la norma: Australian
Standard™. AS 2678.5—2002.Zinc sulfide concentrates - Chemical analysis Part 5
Determination of silver and gold contents - Fire assay and flame atomic absorption

spectrometric method w.

2.6.1,-Determinaciones previas

Las operaciones previas se realiza en los equipos de absorcion atémica. Ver la figura
N° 25. Las condiciones instrumentales se muestra en las tablas N° 40 y 41.

Tabla N°40 Parametros instrumentales para analisis de oro y plata

. . tipa flama -fango
Longitudde Siit rm Lampara

Elemento! lineal
onda nm mA i

oxidame mg/L

Plata 3281 0.7 10 Aire - 0- 4

Oa 2428 0.7 15 Aire - 0- 5

Tabla NO41 Parametros instrumentales de elementos referenciales

Parametro Ora Plata  Cobre Hierro Plomo 2nc
Sensibilidad 0,08 0,02 0,025 0,05 0,08 0,01
Limite de

o 0,015 0002 00015 0,006 0,01 0,0008
Deteccion

Figura N° 25 Equipo de absorcion atomica PE 2382
2.6.2.- Preparacion de soluciones trabajo y de calibracion
Se preparan a partir de reactivos 6 se compran soluciones de 1000 ppm certificadas, el
cual se denomina “Patron Estandar”. A partir de la solucién patron estandar se prepara
las soluciones de calibracion:

Para la calibracion de oro, se preparan estandares de 1, 2y 3 ppm.
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Para la calibracién de plata se preparan estandares de 2, 4 y 6 ppm.

2.6.3.- Acondicionamiento de las muestras

Existen diversas formas de presentar las muestras para su posterior lectura por
absorcién atémica asi tenemos:

a. - Muestras disueltas por agua regia y leidas en medio clorhidrico - acuoso.

b. - Muestras fundidas y copeladas que dan un boton metdlico el cual es atacado por
agua regia y leidas en medio clorhidrico-acuoso, llamado también método combinado.
c. - Muestras disueltas por agua regia y extraidas con solvente organico tal como MIBK

en medio clorhidrico. Ver la figura N° 26.

Figura NO26 Equipo de Absorcién Atémica PE 3100
6.6.4.- Analisis de oro por absorcion atémica en medio acido
Consiste en la disolver la muestra y llevarlo a un medio de &cido clorhidrico. Para el caso
de los patrones lo vemos en las tablas N° 42 y 43; el caso de minerales lo vemos en la

tabla N° 44.

Tabla N042 Analisis de oro del patron “A” por absorcién atémica

NO PffiO Volumen . Lectura Oro
muestra muestra (g) fidla (cm3) (ppm)
Al 2,00 250~ 0,022 4
te 2,00 25,0 0,022 0
te 2,00 25,0 0,018 8
M 2,00 25,0 0,025 6
te 2,00 25,0 0,036 4
duplicado te 2,00 25,0 0,035 8
te 2,00 25,0 0,024 4
A7 2,00 25,0 0,021 6
te 2,00 25,0 0,020 2
Blanco 01 0,00 25,0 0,0050
Blanco 02 0,00 25,0 0,003 0
Patron 01 2,00 25,0 0,026 2
Patron STD/SF12 2,00 25,0 0,0730
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Tabla N043 Analisis de oro del patrén “B” por absorcién atémica

Volumen

fiola(cm3
25,0 0,161 2
2,00 25,0 0,159 0
2,00 25,0 0,198 2
M 2,00 25,0 0,175 0
te 2,00 25,0 0,163 1
duplicado te 2,00 25,0 0,159 3
te 2,00 25,0 0,182 4
A7 2,00 25,0 0,1643
te 2,00 25,0 0,166 5
Blanco 01 0,00 25,0 0,006 2
Blanco 02 0,00 25,0 0,004 6
Patrén 01 2,00 25,0 0,028 7
Patrén STD/SF12 2,00 25,0 0,0755

Tabla NO44 Analisis de oro en minerales por absorcion atdmica en medio acido

2,00 50,0 0,019
2,00 50,0 0,0801
2,00 50,0 0,09
2,00 50,0 0,041
6 2,00 50,0 0,062
2,00 50,0 0,111
2,00 50,0 0,063
2,00 50,0 0,034
10 2,00 50,0 0,032
duplirdo - 10 2,00 50,0 0,034
11 2,00 50,0 0.108
12 2,00 50,0 0,127
13 2,00 50,0 0,116
14 2,00 50,0 0,118
15 2,00 50,0 0,113
16 2,00 50,0 0,097
17 2,00 50,0 0,105
18 2,00 50,0 0,078
19 2,00 50,0 0,118
20 2,00 50,0 0,114
duplirdo - 20 2,00 50,0 0,117
21 2,00 '50,0 0,191
22 2,00 50,0 0,151
23 2,00 50,0 0,116
24 2,00 50,0 0,151
25 2,00 50,0 0,117
26 2,00 50,0 0,099
27 2,00 50,0 0,053
0,00 50,0 0,001
2,00 50,0 0,011
2,00 50,0 0,033
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CAPITULO 3. DISCUSION DE RESULTADOS

3.1.- Preparacion de muestras

La influencia de la preparacion de muestras en los resultados analiticos, esta dado por:

Existe una inadecuada desviacion de las masas, respecto a la reduccion de la
muestra, los valores fluctian entre * 12 % vy la desviacién estandar varia desde 0,09
hasta 11,04; probablemente el equipo reductor 6 método usado no es el adecuado 0 es
aplicado adecuadamente.

El chancado no es eficiente (58,40 %) requiere de una molienda adicional.

La pulverizacién requiere de 3 minutos y no de 1minuto de funcionamiento normal.
Los factores y condiciones de las operaciones de preparacion de muestras son:

El secado de las muestras debe realizarse en una estufa y no en planchas de
calentamiento.

La variacion de masa por reduccion del cuarteo no debe ser mayor del 10 %.

La muestra representativa debe ser de 250 gramos a malla ASTM NO 140.

Las reducciones de masa por cuarteo deben realizarse con un cuarteador metdlico
y segun la cantidad de masa requiere de un ndmero de rendijas y tamafio de abertura
determinado.

El chancado primario de minerales debe conseguir un 90 % de la malla ASTM + % ".

El chancado secundario de minerales debe conseguir un 90 % de la malla pasante
ASTM NO 10.

La pulverizacion debe conseguir un 90% de la malla ASTM NO 140.

Las pérdidas de masa por la preparacion deben ser menores al 0,5%.

La pulverizacidn no realizarse en tiempos mayores de 2 minutos, por la degradacién
del sulfuro en el proceso.

El control de mantenimiento y desempefio de los equipos debe realizarse

trimestralmente para asegurar la calidad de molienda.
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Procesamiento de datos
3.1.1.-Preparacion del mineral patron

Tabla N° 45 Preparacion de minerales del patron "A"

En los patrones “A”y “B”": La pérdida de masa por cada cuarteo individual es en promedio: 14,7 g (0,36% )y 20.2 g (0,26%).
Ver las tablas N° 45 vy 46.

La variabilidad de masas (%) del patron “A” es alta. Sus valores varian desde -16,15 hasta 15,10 %.Ver grafico N° 2.

Las pérdidas totales de masa son: 103 g (0,68 %) y 141,4 g (0,70% ) del peso inicial de los patrones.
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Desviacién de la
masa de cuarteo-
gramos

810 80 15% 153 2786 2785 5036 5036 9510 9510 10512 10512 20'309 20'309

ODesviacion respectoa PL 41,15 -4405 7450 -7880 13850 -1411 26835 -280,0 280,90 -30L,0 33320 -3742 -1371 7830

Grafica NO1 Desviacion de la masa por cuarteo en el mineral patron "A"
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% Variacion de masa

Gréfica NO2 Variacion de masa en la preparacion del patron - "A"
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La Variabilidad de masas(%) del patron “B” es alta sus valores varian de

La preparacion de muestras presentan un coeficiente de variacion que varia de 0,52 % a 0,73 %. Ver los graficos N° 2 y 4.

Peso inicial

Y

20,093.40

9,909.60

10,125.00

5,035.70

2,786.20

1,531.60

840.30

Peso
de cuarteo (g)

nrune en

10,125.00
5,035.70
4.453.80
5.395.70
4,688.30
2,786.20
2.237.80
1,531.60
1.252.00
840.30
687.00
461.30

376.10

Peso(Pl)
medio (g)

10,046.70

4,754.80

5,062.50

2,517.85

1,393.10

765.80

420.15

Minimo

Mimmo

Tabla N° 46 Preparacion de minerales del patrén "B"

CMCULOS ESTADISTICOS

Desviacion (g) OVariacion  Peso hnal Pérdida Pérdida Promedio
respectoa Pl respecto a P1 (> masa (9gj masa (g) cuarteo (g)
<137 X
10 20,034.60 58.80 0.29% 10,017.30
78.30 i, 0.78
280.90 5.91
9,489.50 20.10 0.20% 4,744.75
-30000 -6.33
333.20 6.58
10,084.00 41.00 0.40% 5,042.00
-374.20 -7.39
268.35 10.66
5,024.00 11.70 0.23% 2,512.00
-280.05 -11.12
138.50 9.94
2,783.60 2.60 0.09% 1,391.80
-1400 -10.13
74.50 9.73
1,527.30 4.30 0.28% 763.65
-78.80 -10.29
41.15 9.79
837.40 2.90 0.35% 418.70
-44.05 -10.48
33J.2 58.8 Méaximo
-374.2 2.50 Minimo
Pérdida promedio masa s 10.2 0,20% Promedio
Pérdida total masa - 141.4 0.70%

%Peso
‘especio al peso
inicial
49.32
50.39
50.82
44.94
53.29
46.30
55.33
44.44
54.97
44.94
54.86
44.86
54.90
44.76
55.33
44.44

49.58

No existe una relacion directa de la reduccion con los pesos de tratamiento. Ver los graficos N° 1y 3.
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0.76

4.15

7.70

7.08

7.70
0.75
ES5E

"Coeficiente
de variacion

(01018

009

010

031

0.51

0.93

171
0.01

0.52

-11 % a 10 % para el patron “B”. Ver la tabla N° 46.



Desviacion de la
masa de cuarteo-
gramos
400.00
300.00
200.00
100,00 280,90
0,00
- 100.00

.Paso Inicial

© 840 | 80 @ 15%

1532 2786 278
|ODesviadiOn respectoa PL 41,15 4405 7450

503 5036 9510 9510 10125 10125 20.093 20.093
-7880 13850 -141,10 26835 -28005 280,90 -301,00 33320 -374,20 -137,10 78,30J

Gréfica NO3 Desviacion de la masa por cuarteo en el mineral patrén "B"
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% Variacion de masa

CoéTlcjente tie variacion
30.00 - ... proTTisclso “ 0,52 %
utsvi¢ c.i>n cstg-j -h
promedio = 58
Perdida tolalf'masa = 1414 ¢g

20,00
ro.ae
10.00
-10.00
10.4s *10.13 L 11.12 Peso Inicial, g
-20.00 . A
HO j 80 1ss2 1532 | 2,780 2786 5036 9510 <sip_ 1015 o 135 2AJM3_ 20 093
0% Vanactan respecloa Pi  10.48 ! 9.79 1029 | B 1-1010 9' 11.12 ! 1066 -Ns oso \ *33 S91 00 -130...

Gréfica NO4 Variacién de masa en la preparacion del patron - "B"
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3.1.2.- Andlisis del proceso de chancado

El analisis del proceso se realiza por medio del analisis granulométrico del mineral después

del chancado. Los céalculos se realizan en latabla N° 47 y la gréfica N° 5.
 Se calcula el % de mineral pasante acumulado de la siguiente manera:
= 100 - % peso acumulado
Tabla NO47 Analisis granulométrico del mineral después del chancado

%

% Peso % %
= NOde %Pew % Peso 1 % Peso2 . . Acumulado
% Pesol %Peso2 _ , promedio  Acumulado Acumiliado
malla promedio acumulélo acumulado pa&nte
[= acumulado pasante 1 pasarte2
promedio
X 100 0.85 0.93 100 0.85 0.93 99.00 9.15 99.08
/: 840 9.15 8.78 9.40 10.00 9.70 90.60 90.00 90.30
6 2070 14.20 17.20 29.60 2420 26.90 70.40 75.80 73.10
ifio 15.30 14.10 14.70 44.90 38.30 41.60 55.10 61.70 58.40
20 18.00 1850 18.25 62.90 56.80 59.85 37.10 4320 40.15
40 9.00 10.40 9.70 7190 67.20 69.55 28.10 32.80 30.45
70 6.20 7.80 7.00 78.10 75.00 76.55 21.90 25.00 2345
100 260 5.00 3.80 80.70 80.00 80.35 19.30 20.00 19.65
200 3.80 350 3.65 84.50 83.50 84.00 1550 16.50 16.00
*m-2000 . ; 1550 16.50 16.00 100.00 100.00 100.00 0.00 000 0.00

- La condicién de la alimentacion del mineral al equipo de chancado es: ingreso = 4"y
salida = %" (90%). La preparacién de las muestras se inicia con pesos de+ 18 kg para
obtener a una muestra representativa de 300 gramos. El proceso muestra que el
chancado no es eficiente (58,40%) para ingresara la pulverizacién (malla N° 10) .Ver las
tablas N° 45 y 47. Esto indica que se requiere una molienda adicional 6 secundaria antes

de ingresar al pulverizador. Ver el grafico N° 5.
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Grafica NO5 Analisis granulométrico del chancado en minerales
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3.1.3.- Andlisis del proceso de pulverizacion
Se calcula el % de mineral pasante acumulado de la siguiente manera:
= 100 - % peso acumulado
» Se determina el promedio aritmético de las mediciones. Ver las tablas N° 48, 49,

50, 51 y 52. Ver la gréafica NOG.

Tabla N048 Granulometria del minerai pulverizado por 1 minuto

% Peso % %
% Peso % peso 1 % Peso2 ) % Acumulado
NO malla % "sol %Peso?2 ) promedio acumulado  Acumulado )
promedio  acumulado  acumulado pasante promedio
acumulado pasante 1 pasante2
100 15.2 142 147 15.2 142'm 147 84.8 85.8 ffi.3
200 16.8 16.0 16.4 32.0 30.2 311 68.0 69.8 68.9
270 8.6 9.0 8.8 40.6 39.2 39.9 59.4 60.8 60.1
400 52 6.4 5.8 45.8 45.6 45.7 54.2 54.4 54.3
-400 54.2 54.4 54.3 100.0 100.0 100.0 0.0 0.0 0.0

Tabla N° 49 Granulometria del mineral pulverizado por 2 minutos

. % Peso %, %

N ) % Peso % Pesol |i Peso2 % Acumulado

Ne.ji 'malia % Peso 1 % Peso2 ) promrfo Acumulado | Acumulado )
promedio  acumulado  acumulado pasante promedio
acumulado pasante 1~ pasante2

irn 15 20 18 15 20 18 9.5 98.0 9.3

200 86 9.9 9.3 101 119 11.0 89.9 881 89.0

270 100 89 95 201 @88 205 79.9 7.2 79.6

400 59 52 5.6 26.0 26.0 26.0 74.0 74.0 74.0

400 740 740 74.0 100.0 100.0 100.0 0.0 0.0 0.0

Tabla N° 50 Granulometria del mineral patron pulverizado por 3 minutos

% Peso % %

. % Peso : % Pésol % Peso2: % Acaldado
N° de malla %Peso 1j % Peso 2 ) . promtéo Acui dados Acumulado .
promedio  acumdado acumino pasante jranedo
acumdado pasante 1  pasante 2

100 05 09 0.7 05 09 0.7 9.5 9.1 993

2ro 6.7 79 7.3 72 838 80 928 91.2 2.0

270 50 46 438 122 134 128 87.8 86.6 87.2

400 49 42 .6 171 176 174 829 824 8.7

4M 829 824 :82.65 100 100 100 0 0 | 0
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Tabla NO51 Resumen de la granulometria de mineral pulverizado

% Peso Pulverizacion

NT de % Acumulado % Acumulado % Acumulado
malta pasante 1 min pasante 2 min pasante 3 min

100 65.3 98.3 99.3
200 68 9 S90 92.0
270 60.1 79.6 87.2
400 54.3 74.0 82.7
-400 0.0 0.0 0.0

Tabla NO52 Efecto del tiempo de pulverizado

Las condiciones de alimentacion de mineral a los equipos de pulverizacion es:
ingreso = 2 mm y salida = (90% malla ASTM N° 200).

El tiempo de pulverizacion normal para los minerales es de 1 minuto, segln los
datos experimentales ha dado un 69% de la malla pasante N° 200.

La pulverizacién de 3 min ha dado un 92% a la malla pasante N° 200, el cual
garantiza la éptima disolucion y tratamiento. Ver las tablas N° 48, 49, 50, 51, 52 y
el grafico N° 6

De ello las operaciones de chancado y pulverizacion son deficientes requiriendo

un mantenimiento ¢ renovacion de equipo.
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% malla pasante

100 «
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80 m
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10

99.3

m
m

llampo adecuado de la
pulverizacién parala

nelaNe
61.2

100 -400

*% Acumulado pasante 3 min. N° Malla
*0% Acumulado pasante 2 min.
s% Acumulado pasante 1 min.

Grafica NO6 Efecto del tiempo de pulverizacion en los minerales
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3.2.- Ensayos al fuego. Determinaciones analiticas previas

La influencia de las condiciones operativas en el método de ensayos al fuego, depende de

analizar y controlar las condiciones iniciales que se realiza a través de las determinaciones

previas.

La opalescencia blanquecina en una solucion de &cido nitrico al 15 % después de
unos minutos nos indicé la no presencia de alto contenido de cloruros, que es
perjudicial para la particiéon de doré de plata y oro.

Los productos quimicos de la mezcla fundente, presentan contenidos muy bajos
de plata y oro cuyo valor estan dentro del rango requerido, presentan en promedio
0,003 mg de plata y < 0,0005 mg de oro, segun las tablas N° 21, 22, 23y 59.

La caracteristica de la mezcla de fundentes usado en los analisis quimicos, ha
generado escorias con adecuada fluidez, peso promedio de plomo (30 g) y con
brillo metalico que contiene al oro y plata, segun las tablas N° 29, 30, 60 y 61.La
escoria de la fundicion presenta en promedio 0,02 mg de plata y < 0,000 5 mg de
oro.

La calidad de materiales como copelas y crisoles no genera errores por presencia
de oro y plata.

Las copelas de cenizas de hueso con peso promedio de 67 g tiene en promedio
una humedad de 12,3 %, segln las tablas N° 24 y 53. Esto indica bastante
probabilidad de formar rajaduras internas al momento de la copelacién y por
consecuencia mayores pérdidas de oro y plata, por lo que se recomienda
calentarlas previamente de manera lenta y no rapida como suele ocurrir.

Las zonas de mayor temperatura y oxidacion se encuentran en el fondo del horno
mufla, lo cual genera mayores pérdidas de plata, que varian de 1,7 % al 4 %,
segun la tabla N° 55, de ello concluimos que la copelacion debe realizarse en las
zonas baja y media del horno de copelacién.

La capacidad promedio de absorcion de plomo es de un 78 % en la copela y 22 %
por volatilizacién, segun la tabla N° 54 y la grafica N° 7; lo cual implica que la
oxidacion es lenta o la capilaridad no es adecuada debido a su disefio y
composicién. La relacion de pesos de plomo usado en la copelacion y los
porcentajes de absorcion no estan en una relacidon proporcional, por lo que es
importante probar la eficiencia con otros productos.

En el proceso de copelacion, las copelas con peso promedio de 67 gramos
absorben hasta 4 mg de plata. Las pérdidas de plata varian del 1,8 % al 3,7 %.
La recuperacion promedio de plata es de 97,1 % y el 3 % que esta contenida entre

la copela y el ambiente, segun las tablas N° 26, 28, 56, 57, 58 y las gréaficas N°
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8 y 9. Esto demuestra que la copelacién es adecuada ( prueba de calidad del
fabricante de copelas).

Seguln la tabla N° 38. los contenidos de plata y oro son mayores en minerales de
mina.

Segun las tablas N° 36 y 37, los minerales oxidados muestran que el contenido de
plata en el doré presenta pesos menores que los minerales sulfurados. La relacién
plata / oro en los minerales oxidados y sulfurados es mayor a 3 en la mayoria de
los casos y varia de 1 a 51 veces, segun las tablas N° 31, 32, 62 y 63. Esto indica
la probabilidad de una inadecuada particion que segun el cuadro de la Newmont
es relativamente alta porque el 50% de los dores no cumple la tabla N° 11 y segun
el grafico N° 10.

Las pérdidas de plata varian directamente segun el peso de plata y ubicacion en
el horno a copelar, a mayor peso de plata entonces mayor perdida. Para nuestro
caso las pérdidas son menores del 1 %. Por lo que es preferible copelar en las
zonas no profundas del horno. Como las copelas absorben desde 0,2 mg hasta
3,9 mg plata, es preferible colocar mayores pesos de plata (10,0 mg) a cada
muestra de mineral antes de la fundicion.

El contenido de impurezas en el oro obtenido aumenta en la medida que crece su
peso y viceversa. El oro obtenido muestra muy bajos valores de plata, cobre y
bismuto, segln las tablas N° 33 y 64 y la grafica N° 11.

Como se observa en la tabla N° 64, la calidad de oro obtenido en el método de
ensayos al fuego varia de 99.75 % a 98,13 % y la calidad de oro varia de 99,75 %
a 99,80 % 41x por lo que es importante controlar la relacién plata / oro y la
particién del doré.

Como la calidad de oro disminuye a medida que el peso de oro se hace mas
pequefio y viceversa, entonces los resultados son mas confiables cuando los
pesos de oro son mayores de 0,010 mg, para 50 g de muestra; 6sea para una
concentraciéon de 200 ppb y para un peso de 30 g de muestra sera una

concentracion de 333 ppb .
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3.2.1.- Control de la humedad de las copelas

La determinacion de la humedad se obtiene por la pérdida de peso de la copela

por efecto de la temperaturaa 100 °C [20], Los calculos se realizan en la tabla N° 53.
% humedad por la copela = (Peso seco copela, q) *100 ...[20]

Peso inicial copela(g)

Tabla NO53 Determinacién de himedad en las copelas

68.75 60.73 8.02 11.7
72.36 63.45 8.91 12.3
56.45 48.63 7.82 13.9
57.89 49.56 8.33 14.4
67.45 59.34 8.11 12.0
68.34 61.32 7.02 10.3
70.22 62.76 7.46 10.6
71.44 63.29 8.15 114
68.91 59.67 9.24 13.4
58.99 49.42 9.57 16.2
62.35 53.44 8.91 14.3
74.52 67.36 7.16 9.6
64.68 57.83 6.85 10.6
65.63 57.97 7.66 11.7
73.55 64.24 9.31 12.7
69.82 61.35 8.47 121
PROMEDIOS

Peso copela Peso copela Masa agua

0
hiameda (g) seca (g) <9) % Humedad

66.96 5877 8.19 123

3.2.2.- Capacidad de absorcién de plomo por la copela

% plomo absorbido por la copela = Plomo absorbido(q)*100 ...[21]
Peso plomo usado (g)

% plomo volatilizado = 100 - %plomo absorbido por copela ....[22]

Los célculos se realizan usando las ecuaciones 21, 22 en latabla N° 54.
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Pii§o inicial. Peso copela 3eso copela

piorno (g)

40.0
40.0
40.0
40.0
45.0
45.0
45.0
45.0
55.0
55.0
55.0
55.0

]

60 73
63.45
64.24
61.35
60.78
61.42
64.29
62.88
66.35
62.51
62.54
63.68

+ PhO (g)

94 08
96.23
96.75
94.69
99.39
98.95
102.13
101.01
113.50
109.03
110.00
110.66

Tabla NO54 Capacidad de absorcion de plomo en las copelas

Peso copeh
+ domo {g)

100.73
103.45
104.24
101.35
105.78
106.42
109.29
107.88
121.35
117.51
117.54
118.68

Peso PbO

absorbido (g):

33.35
32.78
3251
33.34
38.61
37.53
37.84
38.13
47.15
46.52
47.46
46.98

i &
PesoPb

ata“rbido”g) evaporado g)

30.96
30,43
30.16
30.95
35.84
34184
35.13
35.40
4377
43.19
44.06
43.61
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. PeiiQ IPY

9.04
9.57
9.82

if05
9.16

10.16
9.87
9.60
11.23
11.81
0.94.
1139 u

% Plomo absorbido
por copela

77.40
76.08
75.45
77.38
79.65
17.42
78.06
78.66
79.58
78.52
80.11
79.30

Promedio
% Plomo
absorbido

76.6

78.4

79.4

78.1

s % Plomo

evaporado m

f 22,60

23.92
24.55
22.62
20.35
22.58
21.94
2134
2042
21.48
19.89
20.70

Promedio
%Plomo
evaporado

23.4

21.6

20.6

21.9



% Porcentaje

Plomo* g

\ 2 3
O Plomo gramos 40 45 55
a% Plomo absorbido Copela 70.57 7845 79.38
0% Plomo «vaporado 23.43 21.55 20.62

Grafica NO7 Capacidad de absorcion de plomo por la copela
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3.2.3.- Determinacion de las temperaturas del horno en la copelaciéon
Las zonas de calentamiento estan dadas en la tabla N° 55.

Tabla N° 55 Variaciones de las temperaturas del horno de copelacién

P e» inicial Plomo Peso plata de Pérdidade % Plata % Temperatura 6 Ubicacion copela
de plata u»do collacién (mg) Plata (mg) recuperada™ Pérdida zona de calor en el homo
68.15 32.2 66.95 1.20 98.24 1.76 1°FIn

69.00 32.3 67.70 1.30 98.11 1.89 Baja

77.64 34.8 76.32 1.32 98.30 170 x =5.05% T
56.77 29.3 5551 1.26 97.78 2.22

62.09 321 60.54 1.55 97.50 2.50 2° FlIN
62.54 32.2 60.95 1.58 97.47 2.53 Media

88.65 36.9 86.55 2.10 97.63 237 x = 257 % T2
75.34 34.3 73.52 1.82 97.58 242

67.36 324 65.03 2.32 96.55 3.45 3°FIN
57.07 29.5 54.79 2.28 96.00 4.00

84.34 36.4 81.53 281 96.67 3.33 Alte

98.56 36.8 95.56 3.00 96.96 3.04 X = 3,67 T
69.46 325 66.76 2.70 96.11 3.89

3.2.4.- Determinacion de pérdida total de plata por copelacion
La plata en el proceso de copelacion sufre perdidas de masa. Ver la tabla N° 56.

Tabla N° 56 Determinacion de la variacion de plata por efecto de la copelacion

Plata (mg) inicial Plata (mg) m % Plata % Pérdida
de Plomo (g) usado
(99,99%) L recuperada plata
copelacién
28.27 27.74 25 98.13 1.87
36.34 35.54 25 97.80 2.20
45.78 44.85 25 97.97 2.03
57.07 556.79 30 97.76 2.24
59.34 57.89 30 97.56 2.n
62.09 60.41 30 97.30 2.70
66.76 65.06 30 97.45 2.55
69.00 67.09 30 97.23 2.77
69.45 67.42 30 97.08 2.92
72.34 70.22 30 97.07 2.93
74.26 72.04 30 97.01 2.99
75.34 w/3.22 30 97.19 2.81
84.34 81.53 35 96.67 3.33
88.85 86.03 35 96.83 3.17
88.65 85.55 35 96.50 3.50
98.56 J 95.06 35 96.45 3.55
129.46 124.76 40 96.37 3.63
147.89 142.38 40' 96.27 3.73
186.39 180.32 40 96.74 3.26
Méaximo 98.13 3.73
Minimo 96,27 1.87
Promedio 97.12 2.88
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3.2.5.- Determinacién de plata y oro en las copelas por copelacion
Los analisis de plata y oro se realizan por absorcién atémica, se pulveriza la copela.
La determinacion de oro en las copelas usadas dieron resultados negativos.

Los calculos y las gréaficas se realizan en las tablas N° 57 y 58; las graficas N° 8y 9.

Tabla N° 57 Determinacién de la absorcién de plata por la copela

Plata absorbida

Peso de Peso de Lectura(A.A) Volumen concentracion plata peso (mg) de oor la copela

copela (9) muestra (g) plata (ppm) fidla (cm3 (ppm) plata en fidla o)
60.73 2.0 0.004 50 0.109 0.0054 0.165
63.45 2.0 0.007 50 0.187 0.0093 0.296
48.63 2.0 0.012 50 0.304 0.0152 0.369
49.56 2.0 0.020 50 0.491 0.0245 0.608
59.34 2.0 0.022 50 0.539 0.0270 0.800
61.32 2.0 0.024 50 0.592 0.0296 0.908
62.76 2.0 0.026 50 0.649 0.0324 1.018
63.29 2.0 0.040" 50 1.004 0.0502 1.589
59.67 2.0 0.049 50 1.219 0.0609 1.818
49.42 2.0 0.055 50 1.369 0.0684 1.691
53.7 2.0 0.054 50 1.362 0.0681 1.819
67.36 2.0 0.047 50 1.165 0.0583 1.962
57.83 2.0 0.077 50 1.921 0.0961 2.778
57.97 2.0 0.072 50 1.789 0.0894 2.592
64.24 2.0 0.066 50 1.646 0.0823 2.643
61.35 2.0 0.072 50 1.788 0.0894 2.743
53.64 2.0 0.089 50 2.226 0.1113 2.985
48.45 2.0 0.106 50 2.653 0.1327 3.214
58.28 2.0 0.109 50 2.723 0.1362 3.968
Méaximo 3.963

Minimo 0.165
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Tabla N0 58 Determinacion de la variaciones de plata por la copelacion

Plata (M9 plata (mg)  Plomo  Plata absofoida  Total picata % Plata 9%Total % Plata % Plato
inicial de mfelacién (g).u»do porlacopela (mg) pérdida (mg) evennradn recuperada  pérdida plata 2"*°°P¢? pol evaporado
(99,99%) 1TIK N copela
28.27 27.74 25.00 0.165 0.530 0.36 98.13 187 0.58 1.29
36.34 3554 25.00 0.296 0.800 0.50 97.80 2.20 0.81 1.39
45.78 44.85 25.00 0.369 0.930 0.56 97.97 2.03 0.81 1.23
57.07 55.79 30.00 0.608 1.280 0.67 97.76 2.24 1.07 1.18
59.34 57.89 30.00 0.800 1450 0.65 97.56 244 1.35 1.10
62.09 60.41 30.00 0.908 1.679 0.77 97.30 2.70 1.46 1.24
66.76 65.06 30.00 1.018 1.700 0.68 97.45 255 1.52 1.02
69.00 67.09 30.00 1.589 1912 0.32 97.23 2.77 2.30 0.47
+m69.45, 67.42 30.00 1818 2.030 021 97.08 292 2.62 0.30
72.34 70.22 30.00 1.691 2.120 0.43 97.07 2.93 2.34 0.59
74.26 72.04 30.00 1.819 2.220 0.40 97.01 2.99 2.45 0.54
75.34 73.22 30.00 1.962 2.120 0.16 97.19 281 2.60 0.21
84.34 81.53 35.00 2.778 2.810 0.03 96.67 3.33 3.29 0.04
88.85 86.03 35.00 2.592 2.820 0.23 96.83 317 2.92 0.26
88.65 85.55 35.00 2.643 3.100 0.46 96.50 3.50 2.98 0.52
98.56 95.06 35.00 2.743 3.500 0.76 96.45 3.55 2.78 0.77
129.46 124.76 40.00 2.985 4.700 171 96.37 3.63 2.31 1.32
147.89 142.38 40.00 3.214 5.509 2.30 96.27 3.73 2.17 1.55
186.39 180.32 40.00 3.968 6.069 210 96.74 3.26 2.13 1.13
Maxim o 98.13" 173 3.29 1.55
Minimo 96.27 1.87 0.58 0.04
Promedio 97.13 2.87 2.02 0.84
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% Pérdida Plata
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35

25

15

05

Pérdida di piala en la copelacién
aegun el aumento de neto de piala y

peto dt plomo promedio do By.
2.70

2.44 7.92

293
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-% Pérdida plata

Grafica No 8 Pérdidas de plata por efecto de la copelacion
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Porcentaje w6

5.00
4.50
4.00
3.50
3.00
2.50

2.00
190

ABSORBIDO
100

'APORADO
2S8.27
36.34

Grafica NO9 Variacion del contenido de plata por absorcion de la copela y la evaporacion en la copelacion
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3.2.6.- Determinacion del contenido de plata y oro en la fundicion

La determinacion de plata y oro se realiza por absorciéon atémica, donde:

Dénde

Concentraciéon = (Lectura - Blanco)* (Volumen, cm3

Peso muestra, gramos

..[23]

El volumen final de la fidla es de 50 cm3 y el peso de la muestra es de 2 gramos.

Los célculos se realizan en las tablas N° 59, 60, 61 y 64.

110
110
110
110
120
120
120
120
120
120
120
130
130
130
130
140
140

Tabla NO59 Contenidos de oro y plata en reactivos de fundicién

26
28
31
30
29
30
27
28
33
29
30
32
33
29
28

35

0.0032
0.0038
0.0033
0.0035
0.0030
0.0041
0.0039
0.0038
0.0042
0.0039
0.0041
0.0036
0.0042
0.0040
0.0039
0.0042
0.0044

<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
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0.02
0.03
0.03
0.03
0.02
0.03
0.03
0.03
0.03
0.03
0.03
0.02
0.03
0.03
0.03
0.03
0.03
0.02

<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005
<0.0005



Cadigo
muestra

=Y

B B B B © 0o N~ o oo A w N

N

Blanco 01

Blanco 02

Peso

muesira
Z0
Z0
20
20
20
20
20
20
20
20
20
20
20
20
0.0
0.0

Tabla NO60 Contenido de plata en la escoria de la fundicion de minerales

Masa total
@ escoia{g

581
42.6
75.0
59.5
481
55.3
46.2
483
61.8
60.4
59.6
591
64.0
62.7
32.3
34.6

Voluren  Lectura (AA)

fida{cmg  plata {ppm)

&

8 88 88 8888 88 8 8 8 83

0.007
0.007
0.004
0.001
0.002
0.006
0.001
0.006
0.001
0.001
0.001
0.007
0.001
0.001
0.004
0.006
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Lectura -

manto ippm)

0.002
0002
0.000
0.000
0.000
0.001
0.000
0.001
0.000
0.000
0.000
0.002
0.000
0.000

0.005

Concentracion  Contentao de plata  plata en la masa

pidla (ugfc®  en lalida (Mg

0.05
005
0.00
0.00
0.00
0.025
0.00
0.025
0.00
0.00
0.00
0.05
0.00
0.00

0-003
0003
0.000
0.000
0.000
0.001
0.000
0.001
0.000
0.000
0.000
0.003
0.000
0.000

total escoria (mg)

0.073
0.053
0-000
0.000
0.000
0.035
0.000
0030
0.000
0.000
0.000
0.014:
0.000
0.000
PROMEDIO
0.019



Tabla NO61 Contenido de oro en la escoria de la fundicibn de minerales

caédigo Peso Masa tola! Volumen Lectura (A A } (Leclura - Concenlradén  Cnntenidc de oro Oro en la masa
muestra muestra rg) escoria igj Tula (oii’) QIO ppm blancoj ppm pro, ugj'cTrr en ja lidla (mg. total escoria (mg)
1 2.0 58.1 50 0.002 0.000 0.000 0.000 0.000
2 2.0 42.6 50 =0.003 0.001 0.025 0.001 0,001
3 2.0 75.0 50 0.001 -0.001 -0.025 0.000 0.000
4 2.0 59.5 50 0.001 -0.001 -0.025 0.000 0.000
5 2.0 48.1 50 0.002 0.000 0.000 0.000 0.000
6 2.0 55.3 50 0.002 0.000 0.000 0.000 0.000
7 2.0 46.2 50 0.001 -0.001 -0.025 0.000 0.000
8 2.0 48.3 50 0.001 -0.001 -0.025 0.000 0.000
9 2.0 61.8 50 0.001 -0.001 -0.025 0.000 0.000
10 2.0 60.4 50 0.001 -0.001 -0.025 0.000 0.000
11 2.0 68.9 50 0.001 -0.001 -0.025 0.000 0.000
12 2.0 54.3 50 0.001 -0.001 -0.025 0.000 0.000
13 2.0 43.2 50 0.001 -0.001 -0.025 0.000 0.000
14 2.0 38.3 50 0.001 -0.001 -0.025 0 000 0.000
Blanco 01 0.0 33.4 50 0.002 = PROMEDIO
Blanco 02 0.0 Ae 50 0002 2 e 0.000
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3.2.7.- Relacion del contenido de plata y oro en los minerales
Es importante conocer esta relacion para los procesos de la particion adecuada.

Tabla No 62 Control de la relacion de plata/oro en minerales oxidados
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Tabla N° 63 Control de la relacion de plata/oro en minerales sulfurados

Tipo de Peso Plata obtenido ido . ion
mineral muestra(g) (mg) (mg) platai/ oro
A
Sulfurado 30.0 0.325 0.034 9.6
Sulfurado 30.0 0.196 0.023 8.5
Sulfarado 30.0 0.551 0.034 16.2
Sulfurado 30.0 0.281 0.035 8.0
Sulfurado 30.0 0.232 0.027 8.6
Sulfurado 30.0 0.348 0.033 10.5
Sulfurado 30.0 0.436 0.018 24.2
Sulfarado 30.0 0.233 0.025 9.3
Sulfurado 30.0 0.247 0.026 9.5
Sulfurado 30.0 0.835 0.082 10.2
Sulfurado 30.0 0.099 0.073 14
Sulfurado 30.0 0.059 0.018 3.3
Sulfarado 30.0 0.419 0.028 15.0
Sulfarado 30.0 0.079 0.022 3.6
Sulfurado 30.0 0.746 0.038 19.6
Sulfurado 30.0 0.403 0.042 9.6
Sulfurado 30.0 0.668 0.022 30.4
Sulfurado 30.0 0.053 0.018 2.9
Sulfurado 30.0 0.928 0.065 14.3
Sulfurado 30.0 0.526 0.043 12.2
Sulfurado 30.0 0.987 0.043 23.0
Sulfurado 30.0 1.066 0.061 175
Sulfurado 30.0 2.019 0.073 27.7
Sulfurado 30.0 2.172 0.043 50.5
Sulfurado 30.0 2.339 0.072 325
Sulfurado 30.0 2.143 0.048 44.6
Sulfurado 30.0 1.012 0.027 37.5
Sulfurado 30.0 0.951 0.038 25.0
Sulfurado 30.0 0.976 0.043 22.7
Sulfarado 30.0 0.832 0.028 29.7
Sulfarado 30.0 0.925 0.036 25.7
Sulfarado 30.0 0.697 0.048 14.5
Sulfurado 30.0 1.982 0.082 24.2
Sulfarado 30.0 1.039 0.043 24.2
Sulfurado 30.0 0.934 0.047 19.9
Sulfurado 30.0 0.834 0.066 12.6
Sulfurado 30.0 0.983 0.043 22.9
Sulfurado 30.0 1.023 0.039 26.2
Sulfurado 30.0 1.054 0.025 42.2
Sulfarado 30.0 0.988 0.034 29.1
Patron -MF2 30.0 0.759 0.031 24.5
Blanco 0 0.016 0.001 16.0
ig'm:.Maximog|ljm 2.339;. 0i082 51
Minimo ffi053 0.01s i %N
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»SULFURADO Relaciéon plata/ oro

Grafica NO10 Relacion plata/ oro en los minerales por ensayos al fuego



3.2.8.- Control de la calidad de oro obtenido por el ensayo

Peso inicial oro,
mg (99.999%)

0.0008
0.0020
0.0021
0.0026
0.0032
0.0045
0.0086
0.0088
0.0102
0.0122
0.0099
0.0208
0.0222
0.0215
0.0301
0.0315
0.0322
0.0308
0.0590
0.0520
0.0720
0.0650
0.0950
0.0800

Lectura plata,
ppm

0.0001
0.0002
0.0002
0.0001
0.0002
0.0001
0.0001
0.0002
0.0001
0.0001
0.0001
0.0002
0.0002
0.0001
0.0001
0.0001
0.0002
0.0001
0.0000
0.0001
0.0000
0.0002
0.0003
0.0001

Tabla NO 64 Control de calidad del oro mediante analisis por absorcion atémica

Lectura
cobre, ppm

0.0001
0.0001
0.0001
0.0001
0.0001
0.0002
0.0001
0.0002
0.0001
0.0001
0.0001
0.0002
0.0001
0.0002
0.0002
0.0002
0.0001
0.0002
0.0000
0.0000
0.0001
0.0002
0.0002
0.0001

Lectura
Bismuto,
PpTM
0.0001
0.0000
0.0001
0.0000
0.0000
0.0000
0.0001
0.0000
0.0000
0.0001
0.0000
0.0000
0.0001
0.0000
0.0000
0.0000
0.0000
0.0000
0.0000
0.0000
0.0000
0.0000
0.0000
0.0000

Volumen

liola (em3)

50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50
50

Plata
(rtig)

0.000005
0.000010
0.000010
0.000005
0.000010
0.000005
0.000005
0.000010
0.000005
0.000005
0.000005
0.000010
0.000010
0.000005
0.000005
0.000005
0.000010
0.000005
0.000000
0.000005
0.000000
0.000010
0.000015
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Cobre
(mg)

0.000005
0.000005
0.000005
0.000005
0.000005
0.000010
0.000005
0.000010
0.000005
0.000005
0.000005
0.000010
0.000005
0.000010
0.000010
0.000010
0.000005
0.000010
0.000000
0.000000
0.000005
0.000010
0.000010
0.000005

Bismuto
(mg)

0.000005
0.000000
0.000005
0.000000
0.000000
0.000000
0.000005
0.000000
0.000000
0.000005
0.000000
0.000000
0.000005
0.000000
0.000000
0.000000
0.000000
0.000000
0.000000
0.000000
0.000000
0.000000
0.000000
0.000000

Peso Oro
final rmg)

0.0008
0.0020
0.0021
0.0026
0.0032
0.0045
0.0086
0.0088
0.0102
0.0122
0.0099
0.0208
0.0222
0.0215
0.0301
0.0315
0.0322
0.0308
0.0590
0.0520
0.0720
0.0650
0.0950
0.0800

% Re cuperacion
oro

98.13
99.25
99,05
99.62
99.53
99.67
99.83
99.77
99.90
99.88
99.90
99.90
99.91
99.93
99.95
99.95
99.95
99.95
100.00
99.99
99.99
99.97
99.97
99.99

%
Impurezas

1.88
0.75
0.95
0.38
0.47
0.33
0.17
0.23
0.10
0.12
0.10
0.10
0.09
0.07
0.05
0.05
0.05
0.05
0.00
0.01
0.01
0.03
0.03
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3.3. Determinaciones de oro en minerales por ensayos al fuego
El patrones presentan
Los controles de los analisis son blancos, patron interno y patron externo
tal como se muestra en las graficas N° 13, 14 y 15.

Los patrones presentan una precision del 2% y una exactitud del 4 %.

PiOmedw  Desvlieton fieteme de L L|m|.te de
. o Eiautilud %E*4tlhud  Confianza-
® estandar variacion
B%

PATRON"A" 0.2 D02 1T -7.14 93% 0.22 +0.019
353 104%
*1.80 9%

PATRON'S" 1 * 0.u 6.79 *14.29 0.86 1.99+0.104
m0.69 0.99
-7.49 9B%
DUPLICADOS tm 210 -4.6S %%

Los minerales presentan:

Segun las tablas del N° 65 a 70 y las graficas N° 13, 14 y 15, los blancos en los
analisis de minerales oxidados, patrones, minerales sulfurados, de mina,
geoquimicos no muestra contaminacion.

Los anadlisis de minerales oxidados, sulfurados, patrones, mina y oro libre
presentan en global:

Buena precision, el coeficiente de variacion en promedio es 4,5 %.

VR, Blanwilfl 0 0 0 0 0 o "OTUD s cv
028 PatronPTL 026 024 024 024 02 024 88.10 0.25 001 419

232 Paon PT2 240 230 227 93 0% 232 006 247

GLOBAL:  M.03 128 0.03 333

Los factores y limitaciones que influyen en la calidad analitica del método de ensayos

al fuego se muestra en la tabla N° 71.
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3.3.1.- Analisis de minerales patrones “A”y “B”
Los célculos se muestra en las tablas N° 65,66 y en las graficas N° 12 , 13.

Tabla NO65 Andlisis de oro en el patrén "A" por ensayos al fuego

PeM de muestra = 50 gramos

B0 e iy 50 T emde ey va SO P cevaracion
(mg) (mg)
Al 0.042 0.011 021 4.0 0.01
A2 0.044 0.012 0.25 36 0.02
A3 0.041 0.009 0.18 46 0.04
M 0.038 0.012 0.23 33 0.01
duplicado- A4  0.046 0.011 022 41 0.22 - 0.025 0.019 1nnu
A5 0.042 0.013 0.25 34 0.03
A6 0.044 0.012 0.24 3.6 0.02
A7 0.039 0.011 0.22 35 0.00
A8 0.035 0.010 0.19 37 0.03
Blanco-Bk1 0.123 < 0.0005 - - - ] - - - -
Patron PT1 0.125 0.013 0.26 9.6 0.27 -0.02 0.28 0.014 6.14 524
Patrén PT2 0.312 0.120 240 26 2.36 0.08 2.32 0.058 1.10 2.46
Nota.- 5= promedio ; V.R= valor referencia”; X= dato 0.17
n=9 DF=8 95% t=2.306
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% fr actitud

-7.14

353

99%

NPy ioW* T
Valorea" m Limite' de
Confianza-95%
0.019 0.22 +0.019
[0.201-0.239]
Valor “a" Limite de ,
Confianza-99%
0.028 0.22 +0.028
[0.192-0.248]
Pron’ﬁgdlp 180
eraotitui:
t = 33%



Oro,

2.50

2.00 tT

10 Desviacién estandar» 0.025
Coeficiente de variacion» 11.1%
Exactitud = 1.80%'
Promedio 0,22

A4

&ley Oro g/1

Grafica NO 12 Concentracién de oro en el patron
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2.40

Patrén PT2

"A" por ensayos al fuego



Paso da muestra - S3aramos

Cédigo rmieslra  olienido

D

E
duplicado-E

E

G

H
Blanca-flirt
Pifion PU

Patréon PTi

Plata

frifli

0.1T4

0.175

0.180

0.175

0.179

0.188

0.175

0.159

0.165

0.116

0.105

0.306

Nota.- P = promedio;

Oro
oBlemdo

m )

01075

0.0975

0.1035

0.1022

0.1015

0.0992

0.1005

0.0832

0.1015

U.0M5

0012

0-1152

Loy Oro
D11l

215
1.95
2:07
204
2.03
1.98
201
1.66

2.03

0.24

230

V.R.= valor referencial;

Tabla NO66 Anélisis de oro en el patron "B” por ensayos al fuego

Relacién
platal oro

16
18
17
17
18
1.9
17
1.9

16

88

& <8 ©

Proinvedio
iP>

103

0.26

231

IX-P1

0.16

0.04

0.08

0.05

0.04

0.01

0.02

0.33

0.04

-0.04

-0.02

0.76

n=9

Desviacion
V.R. .
estandar
0.135
0.28 0.028
2.32 0.011
0L:=8 95%

90

Desviacion ?£oof ciento

media

0.08

0-13

1,16

t =2.306

de variacion

0.79

10.56

0.49

% Exactitud  Valor ma'

0.104
Valor "a"

0.151

n

1429 Promedio
069 exactitud
99% t = 3.355

Limite de
Confianza-95V,

199 + 014

[1.066 m2.094]

Limile de
Cadiafiza-95%

1.99 10151

[1.839 - 2.141]

-7.49
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Grafica NO 13 Concentracion de oro en el patron "B" por ensayos al fuego
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3.3.2.-Minerales Oxidados. 3.3.3.- Minerales Sulfurados 3.3.4.-Andlisis de mineral de Mina. 3.3.5 .- Analisis de mineral con oro libre.
Los célculos se muestran en las tablas NO67,68, 69, 70 y en las graficas N° 14,15.

Tabla N“ 67 Anélisis de oro en minerales oxidados por ensayos alfuego

Poto de muestra = 60 gramos RESULTADOS ESTADISTICOS DE PRESICION > i1V
Peso . Oro obtenido Radiacion plata/ Ley oro Premedia Se”o Deswacién  Desviaciéon % Coeficiente )
N° muestra Doré (mg) B} ; X L Ex&ctitud
-AUestra (g) (mg) oro 0/t iPs _estandar media ;de variacion
1 50.0 0.361 0.011 32.82 0.22 0.23 -0.01 0.01 0.01 6.15
dupMcado-1& 50.0 0.372 0.012 31.00 0.24 0.01
2 50.0 0.297 0.013 22.85 0.26
3 50.0 0.288 0.012 24.00 0.24
4 50.0 0.263 0.013 20.23 0.26
6 50.0 0.364 0.092 3.96 1.84 1.88 -0.04 0.06 0.04 3.01
duDlicado-Ci 50.0 0.252 0.096 2.63 1.92 0.04
6 50.0 0.319 0.014 22.79 0.28
7 50.0 0.315 0.010 31.50 0.20
8 50.0 0.211 0.011 19.18 0.22
9 50.0 0.199 0.014 14.21 0.28
10 50.0 0.224 0.014 16.00 0.28 0.27 0.01 0.01 0.01 5.24
dupficado-10 50.0 0.214 0.013 16.46 0.26 -0.01
11 50.0 0.222 0.007 31.71 0.14
12 50.0 0.214 0 009 23.78 0.18
13 50.0 0.304 0.017 17.88 0.34
14 50.0 0.557 0.007 79.57 0.14
Bs 50.0 0.435 0.128 3.40 2.56 2.62 -0.06 0.08 0.06 3.24
duplicado-16 50.0 0.453 0.134 3.38 2.68 0.06
16 50.0 0.358 0.028 12.79 0.56
17 50.0 0.557 0.007 79.57 0.14
18 50.0 0.435 0.010 43.50 0.20
19 50.0 0.557 0.007 79.57 0.14
|S i20 50.0 0.435 0.038 11.45 0.76 0.72 0.04 0.06 0.04 7.86
dupl tHiicfo-SO BO.O 0.453 0.034 13.32 0.68 -0.04
Blanoo 01 0.0 0.118 Nek;QO0068Es 236.0ti
Olauco 02 0.0 0,103; '* '0.0005 3 20C.00 - * - * -
Patrio PTI BO.O 0.106 0.011 0.76 0.24 0.26 =0.04 0,01 0.13 10.88 -14.29
"V.R.", valor referencial = 0.28 u10.08
gpron
NBS/EF2 io .o 0.462 0.048 9.63 0.96 0.99 -0.06 0,0$ -0.03 3,03 -6.88
Nota.- P « promedio; X= dato "V.R.", Mor referencial « 1.02 ProPrT.}_idlo 0.06 oo~ i 10 -10.08
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3.00

Desviacién Estandar: 0.05
Coeficiente de varlaclén = 5.10%
Exactitud: 10.08%

X0 0] E S —

Mineral tipo oxidado Blanco 01

iLey oro g/l

Grafica NO 14 Contenidos de oro en minerales oxidados por ensayos al fuego
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Tabla NO68 Analisis de oro en minerales sulfurados por ensayos al fuego

Peso de muestra = 30 gramos CALCULOS ESTADISTICOS DE PRESICION
. ) mP::(tJra toré (~) -?err?'do Relacion Ley oro Promedio Sesgo Desviacién tesviacion °/lo Coefeeientey QActitu d
Wrmjestra: u ! ptatal/oro g/t (P)" ( X-V.R.) estandar ~~edia de.vartecién ¢ titu
(9) (mg) ; . i .
| Y,
1 30.0 0.361 0.011 32.82 0.37 0.38 -0.02 0.02 0.000 6.15
duplicado-17 30.0 0.372 0.012 31.00 0.40 0.02
2 30.0 0.297 0.013 22.85 0.43
3 30.0 0.288 0.012 24.00 0.40
4 30.0 0.263 0.013 20.23 0.43
5 30.0 0.364 0.092 3.96 3.07 3.13 -0.07 0.09 1.57 3.01
duplicado-5 30.0 0.252 0.096 2.63 3.20
6 30.0 0.319 0.014 22.79 0.47
7 30.0 0.315 0.010 31.50 0.33
8 30.0 0.211 0.011 19.18 0.37
9 30.0 0.199 0.014 14.21 0.47
10 30.0 0.224 0.014 16.00 0.47 0.45 0.02 0.02 0.23 5.24
duplteado-10'L 30.0 0.214 0.013 16.46 0.43E 3
11 30.0 0.222 0.007 31.71 0.23
12 30.0 0.214 0.009 23.78 0.30
13 30.0 0.304 0.017 17.88 0.57
14 30.0 0.557 0.007 79.57 0.23
15 30.0 0.435 0.128 3.40 4.27 4.37 -0.10 0.14 2.18 3.24
duplrcado-15 30.0 0.453 0.134 3.38 4.47
16 30.0 0.358 0.028 12.79 0.93
17 30.0 0.557 0.007 79.57 0.23
18 30.0 0.435 0.010 43.50 0.33
19 30.0 0.557 0.007 79.57 0.23
20 30.0 0.435 0.038 11.45 1.27 1.20 0.07 0.09 0.60 7.86
duplrcado-20 30.0 0.453 0.034 13.32 1.13
Blanco 01 0.0 0.118 0.0005 236.00 -
Blanco 02 0.0 0.123 0.0005 246.00 -
Patrén PTC 30.0 0.318 0.068 4.68 2.27 2.29 -0.05 0.04 1.15 1.G4 -2.30
"V.R.", valor referendal = 2.32
Patréon "K/.ETC 30.0 0.438 0.032 13.69 1.07 1.04 0.05 0.03 0.52 3.16 4.58
Nota.- P = promedio; X= dato i "V.R.", valor referencia! = 1.02 E_:_Oinedlo 0.08 0.95 5.10 1.14
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Gréafica NO 15 Contenidos de oro en minerales sulfurados por ensayos al fuego
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Pe» de mue~ra =15-30¢g

N° muestra

© o N o g wN R

10
duplicado-10

1

12

13

14

15

16

17

18

19

204
duplicado-20
Blanco 01'

PatronPT2

Patrén
NBS/EF2

Peso
muestra
9
15.0
15.0
30.0
30.0
30.0
30.0
30.0
30.0
30.0
30.0
30.0
30.0
30.0
15.0
15.0
30.0
20.0
20.0
30.0
30.0
20.0
20.0

(e)e)

30.0

30.0

Dore
(mg)

2.528
1.488
1.599
2.788
2.824
2.113
1.402
1.691
1.980
2.269
2.569
1.558
0.847
1.136
1.034
1.055
0.996
0.707
0.998
1.129
0.841
0.844
0.113

0.322

0.438

Tabla NO69 Analisis de oro en minerales de mina por ensayos al fuego

Oro
(mg)

0.125
0.120
0.133
0.140
0.144
0.150
0.156
0.161
0.167
0.073
0.069
0.179
0.185
0.19

0.196
0.202
0.208
0.213
0.219
0.225
0.231
0.221
0.0005

0.069

0.033

Plata
(mg.)

2.403
1.368
1.466
2.648
2.680
1.963
1.246
1.529
1.813
2.196
2.500
1.379
0.663
0.946
0.838
0.853
0.789
0.494
0.779
0.904
0.610
0.623
0.113
0.253

0.405

Ley Oro
it

8.33
8.00
4.43
4.67
4.80
4.99
5.19
5.38
5.57
2.43
2.30
5.96
6.15
12.67
13.08
6.73
10.39
10.65
7.31
7.50
11.55
11.05
0.00
2.30

1.10

9

Relacion
plata/oro

19.22
11.40
11.02
18.91
18.61
13.10
8.01
9.48
10.86
30.08
36.23
7.71
3.59
4.98
4.27
4.22
3.79
2.32
3.55
4.02
2.64
2.82
225.00
3.67

12.27
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CALCULOS ESTADISTICOS DE PRESICION

Promedio Sesgo

P) (K .V I
237 0.067
-0.067
11.30 0.250
-0.250
* V.R
231 2.32
1.06 1.02

PrometiiStjrPTjJ

Deswacion
estandar

0.094

0.354

0.014

0.057

Descolén
media

1.18

5.65

1.H
0.53

3.4i7

% Coeficiente:;
de rariacion.;

3.98

3.13

~y.+ 0.61

5.34

\.556j1|S

Exactitud

-0.86

7.84

,3.49



Tabla NO70 Analisis de oro en minerales con oro libre por ensayos al fuego

CALCULOS ESTADISTCOS DEPRESICION

*
N° mueatra Peso muestra Pesooroen  Concentracion 4 'Pesomuestra .. Peso oro en aren ® Oto luid Promedi Desvlac™n  Deviacion "¢ Coeficiente - Exactitud
.malla+120 (g) malia+120 (mg) oro(mg/kg)” malla-120(g) malla -120 (mg) dio (mgftgl PPM Yy Ni-.  eSandar media de variacion

t 4533 3567 7.87 50.0 0.024 048 83

2 567.4 2.345 413 50.0 0.034 0.68 48

3 4591 4325 9.42 50.0 0021 0.42 98

4 581.6 2641 4.M 50.0 0.032 0.64 52

5 684.3 4.785 6.99 50.0 0.027 054 75

6 597.6 4.566 7.64 50.0 0.036 0.72 84

7 629.3 2873 457 50.0 0.033 0.66 52

8 6434 1453 226 50.0 0.028 0.56 28

9 734.2 1436 19 50.0 0.045 0.90 29

10 651.2 3.652 5.61 50.0 0.041 0.82 6.4

dupli:(L:Oado- 529.3 3624 6.85 50.0 0.037 0.74 76

Blanco 0L * * 00 0.0005 . . VR
Patrén PTL - . - 50.0 0013 026 028 027 0014 014 524 w714
Zit(;quF ) To. 0048 0.9 102 0991  00% ¢S50 429 58
Promedio PT= - 0.028 0.32 478 -851
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Tabla No 71 Factores y condiciones en ensayos al fuego para minerales

Factoresv limitaciones de las operaciones de en”yosal faeqo

Es importante reconocer los minerales de la muestra antes de la preparacion y la coloracién que presenta la muestra
representativa para definir sj son minerales oxidados 6 sulfurados.

Generalmente los minerales oxidados presentan colores claros.
Generalmente los minerales sulfurados presentan colores grisaceos hasta verduzcos.

La caracteristica de la mezcla de fundentes debe generar alta fluidez de la escoria y un adecuado plomo con brillo
metalico, con pesos que varian entre 25 a 35 gramos.

La calidad de boton de plomo obtenido de la fundicién de minerales depende del contenido de metales y de la adicion de
oxidantes y reductores a la carga de mineral antes de fundir.

Cuando el peso de plomo es mayor de 35 gramos y no tener brillo metélico, entonces se debe usar el proceso de
escorificacion para reducir la contaminacion del botén de plomo y su peso.

Cuando el peso de plomo es menor de 25 gramos debe repetirse la fundicién, tener en cuenta las tablas N° 8y 9.

La mezcla de fundentes debe presentar contenidos menores de 0,000 5g/t de oro y 0,03 g/t de plata.

Comprobar los contenidos y las pérdidas de oro por fundicién en los crisoles de arcilla y en las copelas los cuales
deben ser insignificantes, menor de 0,000 5 g/t de oro.

La pérdida de plata en la escoria de fandicién debe ser menor de 0,1 mg .
En las fundiciones se debe agregar como reactivo de particion aproximadamente 10 mg de plata.

Las copelas contienen agua en el orden del 12 % y siempre deben secarse previamente al uso.

Es importante conocer las zonas de distribucién de calor y oxidacién en el horno mufla para realizar la adecuada
copelacion de minerales y evitar pérdidas de plata (mg). Las copelaciones no debenh”eree al fondo del horno.

iLas copelas deben absorber plomo en promedio hastaun 80% y tener unarecuperacion del 98%.de plata metélica.

El contenido de impurezas en el oro obtenido debe controlarse principalmente por el contenido de cobre y bismuto
proveniente de la fundicién, para ello debe escorificarse antes de copelar porque estos generan pérdidas de oro segun la
‘tabla N° 10.

iVerificar la calidad de acido nftrico para la particion, esta no debe contener cloruros en contenidos mayores de 1ppm .

La relacion plata / oro en los minerales es importante para asegurar una adecuada particion y deben estar sujetos a la
tabla N° 11.

La relacion del contenido de plata /oro debe calcularse para que no se menor de 10 veces.

Los pesos de oro obtenidos deben calcularse para que sean mayores de 0,01 mg y la calidad sea la adecuada.
Se debe controlar los valores atipicos de los andlisis a través de la aplicacion de la prueba de grubbs.

La precision de los andlisis de oro en minerales debe presentar un coeficiente de variacion menor de 6 %.

La precision de las mediciones se controla con los duplicados y los patrones internos.
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3.4.- Determinacion de oro en minerales por absorcidon atomica
3.4.1.- Andlisis de patrones en medio &cido

Los calculos se realizan en las tablas No 72 y 73 y en las graficas NO 16 y 17.

Tabla NO72 Analisis de oro en el patron "A" por absorcién atdmica

; Peso Voluren Ledura Oro Llectura-blanco, Ler a0 .. Ss«i _ Deieaciin  Deivition %C«iti&ide ce . Limite ce
Nmelia esraid fida@®  tom) pife loppit TIMeUS P e T gndi e oisciery | wBedid VAV e
Al 20 % 00219 00179 022 0.03 0.060 0.22i DOW
~ 20 x (00%i1 00171 021 0.04 (0i&U-01flJ)
A 20 % 00178 00138 017 aw Lirvite de
Velor'a® Confianza-99%
M 20 b3 0.0246 0.0206 0.26 €00 °
Ai 20 b3 0.0354 00314 039 a 014 0078 006 3040 0087 0.22 +0.087
dJiiCHO Ai 20 % 00343 00303 038 012 i0.133-0.307]
A6 20 .3 00234 0014 024 001
A7 20 p.3 a2 00172 (012 004
As 2.0 p.s amz 00162 020 005
flan« 4 00 p. 0006 053
0004
5 auto O! 00 ) oqQs -
Patréon PTL 20 ) 0.0262 0.0212 0.2J a7 001 0.26 oo 014 33 1Js Prorredin
Patron i
2» 5 0073 oot 006 30i 001 0® 0021 042 | 5 366 exactitud
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3.4.2.-Anélisisde minerales en medio acido.- Los calculos se realizanen la tabla N°74 yen la grafica N° 18.

W lmuestra Pieso
muestra
1 2.0
2 2.0
3 2.0
4 2.0
5 2.0
6 2.0
7 2.0
8 2.0
9 2.0
10 2.0
duplicado- 10 2.0
11 2.0
12 2.0
13 2.0
14 2.0
15 2.0
16 2.0
17 2.0
18 2.0
19 2.0
20 2.0
duplicado-20 2.0
21 2.0
22 2.0
23 2.0
24 2.0
25 2.0
26 2.0
27 2.0
Blanco 01
Patron PT1 2.0
Patrén 20
STD/ SF12 ’
Nota.- P = promedio ;

Tabla N° 74 Analisis de oro en mineral por absorcién atémica en medio acido

Volumen Lectura Or6
(@ fiola (cm3) (ppm)
50 0.033
50 0.019
50 0.080
50 0.090
50 0.041
50 0.062
50 0.111
50 0.063
50 0.034
50 0.032
50 0.034
50 0.108
50 0.127
50 0.116
50 0.118
50 0.113
50 0.097
50 0.105
50 0.078
50 0.118
50 0.114
50 0.117
50 0.191
50 0.151
50 0.116
50 0.151
50 0.117
50 0.099
50 0.053
50 0.0010.
50 0.011
50 0 033
V.R.= *lor referencial; X= dato

Lectura S
blanco, ppm

0.032
0.018
0.079
.089
040
.061
110
062
033
031
.033
107
126
115
117
112
096
104
077
117
113
116
190
150
115
150
116
098
052
2

0.010

0.032

Ley Oro
(ppm)

0.80
0.45
1.98
2.23
1.00
1.53
2.75
1.55
0.83
0.78
0.83
2.68
3.15
2.88
2.93
2.80
2.40
2.60
1.93
2.93
2.83
2.90
4.75
3.75
2.88
3.75
2.90
2.45
1.30
2

0.25
0.80

OALCULOS ESTADISTICOS DEE PRESICION

Promedio Sesgo Deswacion Deswacida'i % Goeficiente
P) (X-V.R.) estandar media de criacién
-0.025
0.80 0.035 0.03 .
0.025 442
2.86 -0 038 0.053 0.04 1.85
0.038
* V.R * - -
0.27 0.28 0.021 0.13 8.00
0.81 0.82 0.014 0.41 175
-I?II'OE]%:HO PT»tli \ ; oic44;ii:THo.0aS S (s M iiis
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Grafica N° 18 Andlisis de oro en minerales por absorcion atémica en medio acido
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Absorciéon atémica
Condicidn del equipo de absorcion atdmica
La estabilidad de la lectura esta dado por la calidad de flama que esta en funcion de
la calidad de aire suministrado, combustible, filtro de polvos y humedad.
La instalacion de la ldmpara de catodo hueco debe estar alineado con la posicion de
la flama vy la longitud del cabezal del quemador para obtener una absorcion del 100%
de radiacion, los cuales no estan registrados como medida para poder analizar su
desviacion.
Las variaciones de lecturas estan dadas por la eficiencia de la lampara de catodo
hueco que disminuye con el uso y con el amperaje aplicado.
Matriz
Se hace uso de solucion de sulfato de aluminio y solucién de lantano para eliminar
las interferencias por formacion de productos mas livianos en la descomposicién de los
atomos en la llama.
Las interferencias de matriz por exceso de acidos vy por solidos coloidales se

controlan por dilucion y ataques quimicos de reaccion lenta.

Segun la tabla N° 72, el patron “A” presenta un alto valor de coeficiente de variacion
(30,4%), lo cual no es adecuado. Seguln la tabla N° 73, el patrén “B” presenta un valor de
coeficiente de variacion de 7% lo cual es aceptable.

Buena exactitud de los duplicados en los patrones internos en un valor promedio de 2
%. Buena precision dado por el coeficiente de variacion en promedio de 4%.

Segun la tabla N° 74 , los andlisis de minerales por absorcion atdémica en medio

presentan un adecuado CV de 3 % y una exactitud de 6 %.

Proifi «dio 1 Dosvi3uon de . - Limfcie de
. . Exactitud ErJdilituO Confunse-
«¢lindar variS&hen
05%
PATRON "A'l o.ifi fc02 -7.1% 0.22 +0.019
104%
-1*0
PATRON,B" 1.1« Q.14 6.78 -14.29 9.1« 1591 0 104
-0.69 0.93
'7.45 93%
DUPLICADOS U.0i MO -4.66 3SV.

Segun la tabla N° 74, los andlisis de minerales por absorcién atomica en medio acido

muestran blancos sin contaminacion, tal como se aprecia en los graficos N° 16, 17 y 18.
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Muchas de las soluciones preparadas de la muestra han sido diluidas en factores de
10 6 mas veces, estas altas diluciones se da en razon de conseguir una lectura dentro
del rango de calibracién, ello lleva a mayores errores.
- Las cu”™as de calibracién requieren de un constante ajuste dado por el reslope 6 re-
calibracion, realizado por cada 10 muestras, lo cual genera cierta variabilidad en la
medicion; esto por la inestabilidad del equipo que estd expuesto a grandes cambios
eléctricos de voltaje.
Los factores y limitaciones se muestra en la tabla N° 75.

Tabla N° 75 Fartores y condiciones de la absorcion atémica en minerales
Factores y limitaciones de las operaciones de aborcién atémica

El equipo de absorcion atémica debe permanecer encendido por lo menos en 20 minutos antes de iniciar las (aturas
y la lampara de oro, de catodo huao debe calentarse por lo menos por 3 minutos antes de iniciar lecturas.

La instalacion de la lampara de catodo huao debe estar alineada con la posicion de la flama.

Lalongitud del cabezal del quemador debe obtener una absorcion del 100 % de radiacidn, los cuales deben ser
registrados como control del equipo.

La estabilidad de la latura depende de la calidad de llama, esta es una funcion de la calidad de aire suministrado,
mcombustible, libre de polvos y humedad que se controla a través del compresor de aire.

Las variaciones de (aturas estan dadas por la eficiencia de la lAmpara de catalo huao, que disminuye con el uso y
con el amperaje aplicado.

Se debe controlar la sensibilidad del equipo con las soluciones de cobre yoro, sus valores de absorbancia deben
registrarse.

Verificar la velocidad de nebulizacion y aspiracion de las soluciones de muestras, que deben ser constantes, la
variabilidad de este fluido genera variabilidad de lectura por sdlidos coloidales.

Las soluciones de calibracion deben ser controladas por un patrén internoy por la curva de calibracion.

Controlar las interferencias de matriz por exceso de acidos y sales por medio de la adicion de solucion de lantano 6
solucién de nitrato de aluminio.

Controlar los blancos de contaminacion, los patrones internos y material de referencia certificado.

Controlar la variabilidad de laturas en los blancos y usar corrator de fondo si es naesario.

Las laturas realizadas a las soluciones no deben ser nuevamente diluidas, esto genera errores de volumen, debe
evitarse las diluciones en factores mayores de 10.

La disolucion de la muestra depende de los tipos de acidos:HCI,HNO3HZ04KCIO3KCIO4y reactivos a usar (HF)
buscando eliminar los sélidos en la solucion.
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3.5. Comparaciones analiticas.
Los caélculos para el patron"A”, se observan en latabla No 76 y 77 ,enla grafica N° 19.

Tabla NO76 Andlisis estadistico de los pardmetros en el patréon “A”

Peso de muestra =50 gramos

Ensayos al fuego Absorcién Atémica
Ley Oro  Promedio  Desviacién  %Coeficiente Ley Oro g Promedio Desviacion  %Coeficiente
NOmuestra . . X1-X2 . o
g/t ® estandar(s) variacion (CV) It P) estandar(s) variacion (CV)
Al 0.21 -0.010 0.22
0.25 0.036 0.21
A3 0.18 0.010 0.17
M 0.23 -0.030 0.26
0.22 0.02 1111 0.25 0.08 | 30.70
A5 0.22 -0.168 0.39
duplicado A5 0.25 -0.130 0.38
A6 0.24 L 0.004 0.24
A7 0.22 0.000 0.22
A8 0.19 -0.010 0.20
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Tabla NO77 Analisis estadistico de la exactitud y precision en el patron “A’

Determinacion del valor atipico

GRUBBS - E.F.SiG = |valordudoso -X|/S

Para X =0,25:1,17

G calculado es menor, entonces elIDATO

Para X =0,18:1,66

G calculado es menor, entonces el DATO

GRUBBS - AA.

Para X =0,39:1,74

G calculado es menor, entonces elIDATO

Para X =0,17:1,08

G calculado es menor, entonces eIDATO

es valido

es valido

es valido

es valido

Para verificaria EXACTITUD

t- student

T=[X-UJ/(sIVN)

PROMEDIO

PATRON"A™

0.22 0.26

231

2.25
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PRUEBA DE PRECISION

TESTIF

Se prueba siel método de absorcion atémica es

mas preciso que ensayos al fuego

Fcalculado =s12/s22

fl1 =8, f2=8...Fcritico = 3,44

F calculado= 9,99

Entonces como Fcalculadoes mayor que F

critico, se rechaza la hipotesis

Portanto El método de absorcién atémica es
menos preciso que el método de ensayos al

fuego
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Los célculos para el patron “B”, se observanen latabla N° 78 Y 79 y en la grafica N° 20 .

Tabla NO78 Anélisis estadistico de los parametros en el patrén "B”
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Tabla NO79 Andlisis estadistico de la exactitud y precision en el patrén "B

Determinacion del valor atipico Para verificarla EXACTITUD PRUEBA DE PRECISION

GRUBBS-ER  G= |valordudoso-X|/S t* student TEST"F'

Se prueba siel método de absorcién atémica es

ParaX = 2,41 :2,16 T=[X-UJ/(sIVN) ) )
mas preciso que ensayos al fuego
G calculado es menor, entonees elDATO es validot PATRONIB" Fcalculado = s12/s22
PROMEDIO 1.99 206 fl =8, f2 =7... Fcritico = 3,73
S 0.14 0.16 F calculados 7,37
GRUBBS mA A u 2.03
Entonces como Fcalculado es mayor que F
ParaX = 1,66 :2,43 N 9 9 o L
critico, se rechaza la hipdtesis
*
G calculado es menor, entonces el DATO NO es véalido 2.31 Por tanto El método de absorcion atémica es
menos preciso que el método de ensayos al
ParaX =2,15:1,17 TOB 0.74 fuego
G calculado es menor, entonces el DATO es valido EXISTE EXAOHUD

'T-.. TV* 1l«. Ti-XtVIiVT*“
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Comparacion metodoldgica y estadistica

La determinacion de la calidad analitica se realiza de la siguiente manera:
Revision de los datos analiticos a través de la prueba de grubbs para determinar
valores atipicos.
Verificacion de la exactitud, a través de un patrén referencial y test de t - student.
Verificacién de la precision a través de la prueba “F" para la comparacion de la
precision de los métodos.
Segun la tabla N° 78 , los analisis estadisticos de grubbs aplicado al patrén “B”
muestra que existen datos atipicos en el métodos de ensayos al fuego mejorando
su valorde C.V. a 2,9.
Seguln la tabla NO 77, para el patrén “A” los datos del método de ensayo al fuego
es mas preciso que el método de absorcién atémica.
La prueba de test “F”, aplicado a la comparaciéon de métodos analiticos en ambos
patrones muestra que el método de absorcién atémica es el menos preciso que el
método de ensayos al fuego.
La gréfica N° 19 muestra coincidencia en los resultados analiticos del patrén “A”.
La grafica NO20 muestra poca coincidencia en los resultados analiticos del patron
“B".

Esto nos demuestra que;
Es importante la determinacion de la prueba de grubbs para eliminar probables
errores, lo cual no aplica en los laboratorios quimicos.
Los andlisis realizados tanto por el método de ensayos al fuego 6 absorcion
atdmica presentan una aceptable exactitud.
La precision del método de absorcion atomica es menor que la precision del

método de ensayos al fuego.
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CAPITULO 4. CONCLUSIONES

El estudio del comportamiento analitico presenta las siguientes conclusiones:

1. Respecto a la preparacion de muestras,

La variabilidad de las operaciones reduccion de muestras, chancado y pulverizacion
deben llegar como minimo al 90% de eficiencia, en el control se observa una baja
eficiencia de los equipos, chancado (58,40%) y la pulverizacién requiere de mayor tiempo
(3 minutos) de funcionamiento y la variacion de la reduccién de muestras. Entonces la
variabilidad de las muestras no debe sobrepasarel 12%.

Esta metodologia estd basada en las normativas INDECOPI. NTP. 122.013:1974
(revisada 2012 ) Minerales no Ferrosos. Método de muestreo y de preparacion de la
muestra para los ensayos quimicos y humedad, que nos muestra la manera de tratar

las muestras.

2. Respecto al método de ensayos al fuego.

Los factores y condiciones previos al andlisis se muestran en la tabla N° 71, de ello se
concluye que es importante realizar todos estos controles para asegurar la no existencia
de grandes errores en los analisis quimicos.

La influencia en las diversas operaciones del andlisis quimicos, que se manifiestan en una
relativa variabilidad de los resultados y calidad de los datos segun se muestra en las
tablas del N° 65 al 70 de los andlisis de minerales por ensayos al fuego. Esta
metodologia esta basada en las normativas INDECOPI. N° 122.014:1974 (revisada
2012) Minerales No Ferrosos. Método para determinar el contenido de oro y plata y
JIS: M8111:1963. Método para la determinacion de oro y plata en minerales, que
muestra que el método si aplica a minerales hasta con una concentracion de 166 ppby

una tolerancia de CV del 3 %.

3. Los factores operacionales que afectan el método de absorcién atémica generan
errores que se expresan en la variabilidad del proceso ( tabla N° 75), lo cual ha sido
determinado experimentalmente por las condiciones operativas del equipo instrumental y

por la matriz de las soluciones disueltas. Tal como se muestra en la tabla N° 72 y 73,
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donde sus coeficientes de variacion son muy variables lo cual conlleva a una menor
precision. A pesar que los patrones muestran una aceptable exactitud.

Los andlisis de los minerales en medio &cido, estan basados en los métodos de
referencia normado es la Australian Standard™. AS 2678.5—2002. Zinc sulfide
concentrates - Chemical analysis Part 5: Determination of silver and gold contents -
Fireassay and flame atomic absorption spectrometric method, esta metodologia nos
muestra que el método si aplica a minerales hasta con una concentracién de 10 ppb y
una tolerancia de CV del 2 % y The Japan Society for analitical chemistry Sample
digestion methods for the determination of traces of precious metals by

spectrometric techniques. Analytical Sciences, vol. 18.

4. Las aplicaciones de las metodologias analiticas de ensayos al fuego y absorcion
atomica en minerales deben ser evaluadas estadisticamente para corregir los errores no
detectados en las operaciones y medir la exactitud como la precision de los datos
obtenidos para tener resultados de calidad confiable. Tal como se muestra en:

- La determinacion de la prueba de grubbs que elimina probables errores, lo cual no se
aplica en los laboratorios quimicos.

- Los analisis deben llevar controles con patrones referenciales certificados para medir la
exactitud através de la prueba t - student.

- La precision de los resultados debe evaluarse a través de los duplicados y enviando las

muestras a otros laboratorios quimicos, para aplicar la prueba “F”.
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