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RESUMEN

En la busqueda de procesos hidrometallrgicos para la disolucién de cobre a nivel
de laboratorio, partiendo de un concentrado de cobre sulfurado, siendo éste
producto proveniente de un proceso de flotacion proporcionado por la Empresa
Minera Condestable S.A.

La caracterizacion del concentrado se realizé en la Escuela Académico
Profesional de Ingenieria Geoldgica de la UNMSM, en un microscopio 6ptico
polarizado, en briquetas pulidas en el rango de +100 mallas hasta -325 mallas; en
el cual se observa la presencia de cobre en aproximadamente de 87% en volumen
y especies mineraldgicas importantes, ademas incluye material estéril o gangas.

El presente trabajo de investigacion esta orientado a buscar nuevos esquemas de
tratamiento de disolucion de concentrados de cobre con oxidantes fuertes
combinados de cloruro férrico y nitrato de sodio en una solucién &cido clorurante;
los productos de esta lixiviacion genera cobre y azufre elemental.

La variables estudiadas en la investigacion fueron el tamafo de particula,
concentracion de los oxidantes, temperatura, pH de la solucién y velocidad de
agitacion (RPM) de la lixiviacion.

El modelo matematico del proceso de lixiviacion del presente trabajo de

investigacion es:

Y = 49.32 + 0.056 (FeCls) + 0.185(NaCl) + 0.0017(FeCls)®> + 0.00032(NaCl)?>— 0.0021(FeCls)(NaCl)

Las condiciones éptimas, en base al modelo matematico de la concentracién de
FeCls , NaCl y NaNO3 son: 169.75, 293.75 y 40,00 gr/It, respectivamente.

La reaccién de disolucién es controlada por la transferencia de masa y por la
difusion del oxidante a través de la pelicula de azufre formada; ha permitido

afirmar que si la concentracion de cloruro férrico es alta, la velocidad de la



reaccion es controlada por el cloruro de sodio; si la concentracién de cloruro
férrico es baja la velocidad de reaccidén es controlada por la difusion de cloruro

férrico.

En base al disefio experimental se ha seleccionado las variables més importantes

en orden de importancia: FeCls, NaCl y NaNOs.

El uso de disefio experimental ha permitido formular el modelo matematico para el
proceso de lixiviacidén y verificar la influencia de las variables independientes que
mas influyen en el proceso de lixiviacion, dando como resultado que se puede
alcanzar hasta un 76 % en las condiciones en que esta propuesto el disefio en

una granulometria de 70 % -200 mallas.



ABSTRACT

In the search for hydrometallurgical processes for the dissolution of copper at the
laboratory from a concentrate copper sulphide which this product from a process of
flotation provided by the Empresa Minera Condestable SA.

The characterization of the concentrate was conducted in the Academic Training
School of Engineering Geological - UNMSM, in a polarized light microscope,
briquettes polished in the range of +100 mesh to -325 mesh, in which he noted the
presence of copper in approximately 87% by volume and mineralogical important

species, also includes sterile materials or bargains.

This research work is aimed at seeking new treatment of dissolution of copper
concentrates combined with strong oxidizing ferric chloride and sodium nitrate in a
solution acid chlorinate; products of this leaching generated copper and elemental

sulphur.

The variables studied in the investigation were the particle size, concentration of
oxidants, temperature, pH of the solution and stirring speed (RPM) leaching.
The mathematical model of the leaching process of this research work is:

Y = 49.32 + 0.056 (FeCls ) + 0,185 (NaCl) + 0.0017 (FeCls )? + 0.00032 (NaCl)? - 0.0021 (FeCls) (NaCl).

The optimum conditions, based on the mathematical model of the concentration of
FeCl; , NaCl and NaNQO3 are 169.75 gr/lt , 293.75 gr/It and 40.00 gr/It, respectively.

The reaction of dissolution is controlled by the mass transfer and diffusion oxidizer
through the film formed sulphur has allowed state that if the concentration of ferric
chloride is high, the speed of the reaction is controlled by the chloride sodium; if
the concentration of ferric chloride is the low reaction rate is controlled by the
diffusion of ferric chloride.



Based on the experimental design was selected the most important variables in

order of importance: FeCl; , NaCl and NaNOs.

The use of experimental design has allowed formulate a mathematical model for
the leaching process and check the influence of the independent variables that
most affect the leaching process, resulting in that can be as much as 76% under
the conditions in which it is the proposed design at a particle size of 70% -200
mesh.



CAPITULO |

INTRODUCCION

El interés de la hidrometalurgia en la extraccion de metales de concentrados y
menas se debe principalmente a la preocupacion actual por controlar la
contaminacion ambiental producida por los procesos pirometallrgicos y el aumento
creciente de la demanda de cobre. Existen normas exigentes que restringen la
contaminacion ambiental y un aumento de la produccion de los minerales y
concentrados que hacen bajar la eficiencia y por lo tanto la economia de los

procesos convencionales.

La lixiviacién de sulfuros en condiciones adecuadas de oxidacion, produce como
subproducto azufre elemental que es facil de almacenar, transportar y convertir en

H.SO4 conforme a los requerimientos de los usuarios.

En cambio, el anhidrido sulfuroso producido en las fundiciones de concentrados
debe ser convertido directamente en H,SO, para la eliminacion del SO,, el
almacenamiento y transporte de H,SO, es dificultoso. Asimismo, la conversiéon de

SO, en azufre elemental es muy costoso.

La produccién del cobre fino mundial proviene del tratamiento de minerales
sulfurados. El proceso generalmente involucra la obtencion de concentrados, los
cuales se procesan via fusién, conversion y electro deposicién a través de la
pirometalurgia. Estas etapas de la pirometalurgia asociadas a este tipo de
produccién, son grandes liberadoras de diéxido de azufre (SO.), compuesto
altamente contaminante que produce serios trastornos ecoldgicos en el medio

ambiente.

La calcopirita es el mineral de cobre mas abundante en el Perd vy es refractario a
una simple lixiviacién acida, dado que las reacciones de la disoluciéon no son simples
cambios quimicos, sino que ademas el estado de oxidacién de la calcopirita,

necesita la presencia de oxidantes fuertes y/o combinaciones.



Diversos investigadores han realizado estudios y emitidos criterios reconocidos
mundialmente, desde el tamano de la particula, pasando por utilizar catalizadores a

efecto de obtener la disolucion completa de la calcopirita.

En el presente estudio se plantea ante la diversidad de antecedentes encontrados
en la bibliografia y la necesidad de mejorar el conocimiento del mecanismo de la
disolucién de un concentrado de calcopirita en medio 4cido usando iones Fe** y
NO3z;" como agentes oxidantes y el i6n ClI" como agente complejante y asi determinar
la etapa que controla el proceso y optimizar el proceso de disolucion de
concentrados de cobre.



1.1.- ANTECEDENTES:

El cobre es uno de metales mas conocidos y usados por el hombre desde la

antigliedad.

La produccion de cobre se remonta al afio 6,000 a.C.; el hombre primitivo conocia la
manera de obtener a través de la fundicibn de minerales de cobre, utilizando

diversos instrumentos.

En el Peru, el cobre es conocido desde la época pre — inca. Los incas asimilaron
técnicas metalurgicas de pueblos conquistados, como Chimu y Moche. Obtuvieron
cobre mediante técnicas de procesos metallrgicos que superaron el 99 % de
contenido fino. Sus conocimientos alcanzaron técnicas de laminacion y estirado del
cobre, asi como sus aleaciones con otros metales, obteniendo bronces y otras
aleaciones destinadas a la elaboracién de herramientas.

Por lo tanto, el cobre tenia importancia muy grande desde el punto de vista

economico, superando incluso a la plata y oro que tenian sélo un valor ornamental.

En el siglo XIX, la produccion nacional de metales preciosos quedo relegado a un
segundo plano como consecuencia de la mayor demanda de los paises
industrializados por los metales bésicos como el cobre. Hoy siglo XXI las
exportaciones representan el 41.0%, frente al oro que alcanza a 29.0 %.

El cobre por sus propiedades y cualidades especiales es uno de los metales mas
utiles al hombre y tiene muchas aplicaciones, en la industria eléctrica (hilos, cables,
motores). Por sus propiedades de buena conductibilidad eléctrica, maleabilidad y
ductilidad. Asimismo, su uso en la industria de las telecomunicaciones, automotriz y

otros.

El cobre se utiliza también en aleaciones con otros metales como cinc, plomo,
estano, niquel, en diferentes proporciones de acuerdo a su uso:

En joyeria y orfebreria, aleaciones con un 80 % Cu y 20 % Zn; medallas acufadas
92 % Cu, 8 % Sn, Etc.



El cobre por todos estos antecedentes es muy importante en la vida del hombre
moderno; por tal motivo su conocimiento lleva a estudios e investigaciones cada vez
mas profunda en el proceso de produccion y la optimizacién respectiva, es decir
utilizar procesos cada vez mas practicos con la finalidad de obtener el maximo
posible del metal con la inversion minima; se vienen realizando investigaciones a
nivel mundial en su optimizacion, tanto en el aspecto de produccion pirometalirgica
tradicional que tiene algunas desventajas con respecto al medio ambiente, en
generar SO, como gas acido hacia la atmésfera; en su lugar se esta tratando de
producir por medios hidrometallurgicos que lleva algunas ventajas frente al proceso

pirometalurgico.

El proceso de lixiviacion en medio clorurante para el tratamiento de concentrados

sulfurados, se ha desarrollado hace muchos afnos. En la tabla 1, se presenta una

revisién del desarrollo de procesos en este campo.

Tabla N2 1.

Desarrollo de procesos hidrometalurgicos en medio clorurado para materiales
sulfurados complejos

Lixiviacion
Nombre . — Produccién metal | Estado desarrollo Observaciones
Reactivo Condicion
CLEAR [Cu™ Dos etapas Electro-obtencion | Operacion de una | Probable avance
U.S.A. |NaCl (1) reducciéon a|directa de Cu/Cl|planta piloto | de los procesos
Aire/O» 107 °C en celdas de|comercial de 100 | de cloruracion
Cemento (2) Oxidacién | diafragma t/d para
de cobre con Oy a 140 °C concentrados
MINEMET | Cu** Dos etapas en | Electro-obtencién | Escala planta | Pirita no es
FRANCIA | NaCl contracorriente |de  cobre  en| piloto atacada,
a95 C solucion de sulfato oxidacién de Cu.
a Cuy,, durante la
SX control del pH
DEXTEC | NaCl, Aire | Disolucion Deposicién Escala piloto de | Aplicacion  para
AUSTRA | electrolitico | anédica en | electrolitica 300, celda de 10| cobre, podria
LIA 1 KWh/Kg | presencia  de | durante la | m® industriales tener una
HCI aire apH 2-2,5 | lixiviacion anddica aplicacion mas
y catédica general
CANMET | FeCls Dos etapas a|Cementacion de|Prueba Bach en | Desarrollo de
CANADA | HCI 105 °C Cu por plomo laboratorio flujograma  para
NaCl complejos




1.2.- PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.2.1.- DESCRIPCION DEL PROBLEMA

La lixiviacion de calcopirita (CuFeS;) a diferencia de los sulfuros secundarios (Cu,S
y CuS) tiene resultados muy pobres metalurgicamente. A pesar de los numerosos
trabajos de investigacion y de desarrollo realizados en todo el mundo en la ultimas
décadas, no existe todavia un proceso econdémicamente viable a nivel industrial para
lixiviar minerales o procesar concentrados de calcopirita por la hidrometalurgia , aun

cuando algunos han llegado a la etapa de planta piloto.

Uno de los factores que incentivan la blusqueda de una tecnologia hidrometallrgica
para la lixiviacion de concentrados de cobre, como alternativa al proceso
pirometalurgico de fundicion, se puede mencionar; los siguientes:

1.- La calcopirita es una de las especies minerales mas abundantes de cobre en la
corteza terrestre.

2.- Los minerales de ley relativamente bajas con contenidos de impurezas como
As, Hg, 6 Sb.

3.- Alta inversién

4.- Cuando la emisiones de gases como el anhidrido sulfuroso ( SO, ) es un

problema, o existe dificultad en la colocacion del acido sulfurico producido.

Por otro lado los procesos hidrometallrgicos tienen las siguientes ventajas:

1.- No tienen emisiones de gases sulfurosos, SO,; quedando el azufre elemental en
el residuo.

2.- Requieren menores inversiones y pueden operar a escalas menores.

Ante las ventajas planteadas por el proceso de la hidrometallrgia, el presente
estudio de investigacion “Optimizacidn del proceso de lixiviacion clorurante en medio
acido oxidante de concentrados sulfurados de cobre”, es una alternativa viable para
recuperar cobre directamente de los concentrados de flotacion.



1.3.- OBJETIVOS

Los objetivos fijados en el desarrollo del presente trabajo de investigacion se ha

considerado lo siguiente:

1.3.1.- OBJETIVOS GENERALES

Establecer la relacion de la recuperacion de cobre y las variables en estudio, para
obtener un modelo que represente el comportamiento del proceso.
Utilizar los disefios experimentales en el estudio de la investigacién para el

modelamiento matematico del proceso.

1.3.1.1.- OBJETIVOS ESPECIFICOS

a) Determinar la recuperacion de cobre, aplicando un modelo matematico que
represente el proceso de lixiviacion de concentrado de cobre.

b) Determinar la influencia de los factores FeCls, NaNOs y NaCl.

c) Disminucion de la contaminacion del medio ambiente, eliminando la

produccion de SO..

1.4.- HIPOTESIS

El uso del cloruro férrico y nitrato de sodio en un medio acido clorurante , mejorara la
recuperacion de cobre del concentrado de mineral sulfurado y disminuira la
contaminacion del medio ambiente.

El modelo matematico definira con mayor precision el proceso en estudio.



1.5.- JUSTIFICACION DE LA INVESTIGACION

El presente trabajo de investigacion se justifica por que con el proceso planteado se
reduce la emisién de SO, al medio ambiente, que es un gas contaminante porque
dltimamente las exigencias ambientales son cada vez mas rigurosas y la tendencia
es encontrar tecnologias limpias.

Ademas, con este proceso es posible obtener cobre, a partir de los concentrados
bajando los costos de operacion y el tamano de los mddulos, estudiando la
influencia de un medio 4cido oxidante clorurante en la lixiviacién de concentrado de
sulfuro de cobre.

La investigacion se proyecta en reducir el volumen de exportacibon como

concentrados de cobre.



CAPITULO Il

MARCO TEORICO

2.1.- TEORIA Y CONCEPTOS

2.1.1.- CONCENTRACION POR FLOTACION

Es un proceso metallurgico que permite realizar la separacion de los minerales
valiosos, del material estéril (Gangas). La separacion se efectia en pulpa, donde las
particulas del mineral con agua forman una pulpa que se mantiene en suspensién
por medio de reactivos quimicos especiales que son definidos para cada tipo de
mineral que hacen que algunos presenten factores hidrofébicos y otros hidrofilicos y
esta pulpa es agitada con aire donde unas particulas valiosas se adhieren a las
burbujas que son retiradas para su posterior tratamiento; los materiales estériles
quedan dentro de la pulpa por que no han sido afectadas por los reactivos quimicos
considerados (44, 52).

La flotacién se realiza normalmente sobre los minerales sulfurados y los minerales
recuperados tienen una concentracion de mayor rigueza que puede ser vendido o

tratado por otros medios para la recuperacion del metal en estudio o del proceso.

2.1.2.- LIXIVIACION

Es el procedimiento que tiene por finalidad la recuperacién de un metal de un
concentrado o una mena, mediante un disolvente y la separacién de la solucion
resultante de la fraccion sin disolver (47,48).

La lixiviacion es un proceso de la hidrometalurgia mediante el cual se extraen los
metales de los minerales que contienen especies econdémicamente recuperables, a

partir de una solucion.



2.1.3.-

AGENTES OXIDANTES

Un analisis de solubilidad de los sulfuros de metales, nos va permitir visualizar de

manera cualitativa las diferentes especies a los cuales esta unido:

a) Los cationes del grupo IA; Ba®"y otros producen sulfuros solubles en agua.

b) Los cationes como Fe?*, Zn**, Mn®", Etc., producen sulfuros insolubles en agua,

pero se disuelven en acidos fuertes ( HCI, H2SOy).

c) Los cationes como Cu®*, Hg*, Pb®*, Etc., producen sulfuros insolubles en agua y

acidos fuertes.

21.4.-

AGENTES LIXIVIANTES

Existen una serie de variables que influyen decisivamente en la eleccion del agente

lixiviante ideal para cada operacion, como la naturaleza del mineral o concentrado a

lixiviar y deben tener algunas de las siguientes caracteristicas (38):

a)

Que sea selectivo, es decir, que disuelva en forma efectiva el metal que se
pretende recuperar y que sea practicamente inerte con los demas
componentes del mineral o concentrado.

Que la concentracion del agente lixiviante no sea muy alta y que reaccione
disolviendo los valores metalicos a la temperatura ambiente.

Los valores metalicos disueltos que se encuentran en fase acuosa pueda
recuperarse facilmente precipitandoles, con un reactivo quimico o por
precipitacion electrolitica

Que sea barato y

Que no sea toxico.

Que sea regenerable

Los agentes lixiviantes mas utilizados:

- Agua, Aire, peroxido de hidrogeno

- Disoluciones de sales en agua ( Sulfato férrico, cloruro férrico, cloruro
de sodio, cianuro sddico, tio sulfato).

- Acidos:

e Acido sulfarico



e Acido clorhidrico

e Acido nitrico

o Hidrdéxido de sodio

o Hidréxido de amonio

2.2.- LIXIVIACION DE MINERALES SULFURADOS DE COBRE

Los minerales sulfurados de cobre son aquellas especies minerales que contienen
azufre en la forma de sulfuro (nUmero de oxidacion -2 ). Estos minerales son

tratados por procesos pirometalurgicos.

Estos procesos pirometalurgicos ofrecen algunas ventajas:

- La velocidad de reaccién es rapida.

- Se puede cambiar el punto equilibrio por variacion de la temperatura.
- Es para tratamientos de altas concentraciones de minerales.

Los procesos pirometalurgicos tienen algunas desventajas:
- Tienen altos costos en combustibles
- La emisién de gases toxicos como SO, afecta el medio ambiente

- La mano de obra es calificada es cara.

Por otro lado los procesos hidrometalurgicos como la lixiviacion, pueden eliminar
estas desventajas en el tratamiento de minerales sulfurados, y tienen ciertas
caracteristicas:

- Los minerales sulfurados de baja ley que no pueden fundirse por los altos
costos en el proceso.

- Las operaciones unitarias en el tratamiento de minerales sulfurados pueden
tener un mejor control.

- Algunas etapas del proceso pueden reducirse en la obtencion de cobre.
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2.2.1.- COMPORTAMIENTO DE MINERALES SULFURADOS

En la naturaleza, los minerales sulfurados se encuentran en diferentes tipos como:
o Minerales sulfurados secundarios

- Calcosita CuxS

- Covelita CuS

- Bornita  CusFeS4
o Minerales sulfurados primarios

- Calcopirita CuFeS;

- La pirita FeS»

Los minerales sulfurados primarios de cobre por su naturaleza son refractarios a la
accion de los reactivos quimicos.

La calcopirita es uno de los minerales sulfurados que tiene una estabilidad al ataque
quimico; y se recurre al uso de agentes oxidantes fuertes 0 una combinacion de

éstos para romper los enlaces metal — sulfuro.

2.3.- CARACTERIZACION DEL CONCENTRADO DE COBRE

Para cualquier estudio de investigacion metallrgica , se elige primero que tipo de
concentrado o mineral vamos a estudiar y cuales son sus acompafantes
mineraldgicos, como estan asociados y de acuerdo a este estudio se puede elegir

un método adecuado para el procesamiento del mineral.

2.3.1.- CARACTERIZACION MINERAGRAFICO

El andlisis mineralégico es muy util, en cualquier estudio de investigacién que se
requiera recuperar el contenido metalico de un mineral: primero tenemos que
conocer el tipo de concentrado o mineral en estudio, cuales son sus acompanantes
mineraldgicos y como estan asociados; con estos datos disponibles se puede
determinar el comportamiento metalurgico del mineral o concentrado.

El estudio de andlisis mineralégico corresponde a una evaluacion especializada,

donde la informacién incluye:
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2.3.1.1.- ANALISIS MODAL

Es una determinacién estadistica de los acompariantes minerales, ademas es la
cuantificacion de las especies minerales y de la ganga y las definiciones de sus
asociaciones, que incluye microfotografias de las especies representativas y las
entrelazadas para su posible liberacién.

2.4.- ANALISIS QUIMICO

El estudio de analisis quimico del cobre soluble y total, el consumo de acido, de los
agentes oxidantes que son los elementos importantes para el tratamiento y de la
definicién de las especies quimicas presentes en el mineral o concentrado.

Este estudio incluye el analisis de leyes de cabeza total del concentrado de flotacidon
y por fraccion granulométrica, y la determinacion de impurezas que se encuentran

en el concentrado.

2.5.- ANALISIS GRANULOMETRICO

La conminucion, reduccion de tamano del mineral lleva a un andlisis especializado
de pruebas de chancado (trituracién) hasta la molienda; existen equipos y modelos
tedricos para evaluar la distribucién granulométrica tanto a nivel industrial como a

escala de laboratorio las muestras del mineral.
2.6.- ANALISIS DE DIFRACCION DE RAYOS X
El andlisis de difraccién de rayos X permite conocer la presencia de los valores

mineraldgicos que tiene importancia la muestra para orientar la investigacion y el

tratamiento a seguir en la seleccion del tipo de proceso.
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2.7.- FISICO QUIMICA DE LA LIXIVIACION DE CALCOPIRITA

Las soluciones que contienen agentes oxidantes fuertes como el ién férrico son
usados para la oxidacion de la calcopirita y es representada estequiometricamente
por la reaccion global (Gupta & Mukherjee, 1990) (49).

CuFeS; + 4Fe* = Cu* + 5Fe* + 282 AG =-41.13Kcal (A)
En el presente estudio de investigacion se propone usar dos agentes oxidantes
fuertes, FeCl; y NaNO;3; y un agente complejante, NaCl definido por la reaccion

quimica siguiente:

CuFeS; + FeCls + NaNOs + 3NaCl = CuCl, + 2FeClp + 2Na,O + NO + 252 AG =131.29 Kcal. (B)

El mecanismo de lixiviacion en presencia de agentes oxidantes pueden ser de dos
tipos:

- Mecanismo de tipo quimico
- Mecanismo de tipo electroquimico

El mecanismo de tipo quimico conduce a la formacion de azufre elemental o

sulfatos.

El mecanismo de tipo electroquimico trata a los minerales sulfurados que son
totalmente insolubles en &cido. Este proceso conduce a la formacion de azufre
elemental (S°), dependiendo de las condiciones de la lixiviacién de Temperatura, pH

de la solucién y Eh del agente oxidantes (40 y 45).

El proceso electroquimico puede ser representado por las semi reacciones de

oxidacién y reduccion siguientes:

Las reacciones anddicas y catédicas son:

Anddica: CuFeS; =X Cu** + Fe* +2%° +4e ()

Cu** + 2CI' = Cu(Cl): ()
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Fe** + 2CI =  Fe(Cl)
La velocidad de oxidacién de azufre elemental en soluciones &cidas es lenta. Una
vez que el azufre se forma, se va adsorbiendo en la interfase sdélido-liquido , la

resistencia a la reaccidén de oxidacion es aumentada.

Los procesos catodicos de la lixiviacion de sulfuros pueden involucrar uno o varios

oxidantes o combinaciones:

Catddica:
Fe** + e = Fe* (1)
Oy +4H" 4 = 2H,0 (IV)

4H* + NOs +3e = NO + 2H,0 (V)

Fe** + 2CI = Fe(Cl), (VI)

Cinéticamente el poder oxidante del iones férrico y nitrato son mayores que la del
oxigeno. Las concentraciones de oxigeno no alcanzan significativamente altas
concentraciones en soluciones cerca de la presion atmosférica, esto debido a la
baja solubilidad.

Este comportamiento junto con la naturaleza compleja de la reaccion de descarga
del oxigeno limita la efectividad de la reaccion de oxidacion. Por tanto, la ecuaciones
(I'y V) es la reaccion catédica mas importante a presién ambiental.

La reaccion global:

CuFeS; + FeCls +NaNO3z +3NaCl = CuClz + 2FeCl> + 2Na,0 + 2 S° + NO (B)

14



2.8.- TERMODINAMICA DE LIXIVIACION DE CALCOPIRITA

La termodinamica define el estado de equilibrio en que la reaccién de lixiviacion
debe alcanzar en las condiciones que se esta tratando.

La termodinamica también nos informa que reacciones son posibles y cuales no;
tomando en consideracion la energia si es espontanea o no.

La ecuacion que se lleva a cabo es la siguiente:

CuFeS; + 2FeCl; + NaNO; + 3NaCl = CuCl, + 2FeCl, +2Na,0O +2S°+ NO AG® =131.29 Kcal
Esta reaccion requiere energia externa para que la reacciéon sea de izquierda a

derecha

La termodinamica de la reaccion de lixiviaciébn son mejor representadas por el uso
de los diagramas Eh — Ph conocidos los diagramas de Pourbaix.

Las especies disueltas deben existir dentro de los limites de estabilidad del agua. El
limite superior de estabilidad del agua esta definido por la reaccion siguiente (50):

Y2 0pg + 2 H+(ac) +2€e = HxO

E = 1.288 - 0.0591 pH + 0.0147 log Po
En el limite inferior de la estabilidad del agua esta definido por la reaccién de
evolucién del hidrogeno:

2H" + 2¢ =  Hyg

E = -0.0591pH - 0.0295 log P2

Para estabilizar especies disueltas cerca del limite superior de la estabilidad del
agua, se requiere un ambiente oxidante.

Para estabilizar especies disueltas cerca del limite inferior de estabilidad del agua,
se requiere un ambiente reductor.

En los sistemas de lixiviacion es importante tomar en cuenta la termodinamica de
estabilidad de las especies que se estan formando y los diagramas Eh — Ph nos
permite tener una idea general las zonas de estabilidad de los elementos y

compuestos que se estan formando.
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Fig. 2 — Especies del Azufre en el Diagrama de Fase Electroquimico del
Sistema Cu- Fe—-S - H-0
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2.9.- CINETICA DE LA REACCION

Una reaccion fisico quimica en el cual se hallan involucradas una fase sélida y otra
acuosa; fundamentalmente, existe un proceso de difusion (transporte) y ataque
qguimico sobre la superficie del mineral y se llevan a cabo las siguientes etapas (40):
a) Difusidn de los reactivos (agente lixiviante) hasta la interfase solido — liquido.

b) Adsorcién de los reactivos sobre la superficie del mineral

c) Reaccién quimica entre la superficie del mineral y los reactivos.

d) Desorcion de los productos de la reaccion de la superficie del sélido.

e) Difusién de los productos solubles de la interfase sélido — liquido a la solucién.

El tiempo que emplean las etapas a) y e€) es controlado por las velocidades de
difusién; mientras que las etapas b), ¢) y d) estan controlados por la rapidez de los
procesos quimicos. Por lo tanto, si la difusion es muy lenta una mayor agitacion
permitird acelerar la reaccion y si ésta es retardada por los procesos quimicos se

debe incrementarla la temperatura.

ARFA ANODICA
(3dlido)
ChFes, — Cu™ +2¢” e i A
Agente Complajante
Cr** +2C1 — Cudl,
y CHCE
Fise Acnosa
Fiujode = |
Elect rones
AREA CATODICA ¢ Fe*
Fe™ +e= — Fe™ le Noy
N +4H™ +3¢7 = NO+2H,O p NOCT
O, +4H" +4e” - 2H, O
!
Capa Limite
e MNerst

Fig. 3 - Mecanismo Electroquimico de Lixiviacion del Cobre
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CuFeS; + FeCl;z + NaNO3 + 3NaCl = CuCl; + FeCl, + 2Nax0 + 2S° +NO (B)
La lixiviacién acida de cobre con cloruro férrico, nitrato de sodio y cloruro de sodio
esta gobernada por la ley de Fick que se encuentra expresada matematicamente

de la siguiente manera (45, 47):

Area catédica:

d[Fez+] _ DFe3+A1 3+ 3+
P (N Y @)

leO;J DNO_; 4,

= e vol-vor]) ©
Area anédica:

dcr] DA 1.

= o erkler]) (4)
donde:

dlFer]  dlar] y d|no; |
= dt dt
cloruro de sodio y nitrato de sodio, en moles/seg.

Son las velocidades de difusidon del cloruro férrico,

. . . .z 2
D.., D, Y DNO; Son los coeficientes de difusiéon en cm“/seg.

4y A4, Son las superficies catddica y anoddica sobre las cuales se

lleva a cabo la reacciéon en cm?.

o Es el ancho de la capa limite de Nerst en cm.
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[Fe“] , [CZ’] y [NO;] Son las concentraciones del cloruro férrico, cloruro de sodio

y nitrato de sodio en la soluciéon en mol/ml.

[Fe3+]s , [CZ‘]S y [NO;]S Son las concentraciones sobre la superficie de la reaccion.
Si se considera que la velocidad de difusion de la fase acuosa a la interfase sea

maxima, entonces las concentraciones [Fe“]S , [Cl’]s y [NO;]S se hardn muy

pequenas, es decir serdn despreciables con respecto a las concentraciones de

[Fe“], [Cl’] y [NO;] . Por lo que las ecuaciones (2), (3) y (4) se convierten:

Area catodica:

d[Fe3+] _ D4 [Fe“]
dt o

Area anddica:

dlcr] D
d

A, _
« lcr] (6)

De la ecuacion (B):
CuFeS, + FeCly + NaNO; + 3NaCl = CuCl, + 2FeCl, + 2Na,O + 2S + NO (B)

Por estequiometria se tiene que:

_dlcures,] _alFet] _ alvos| 1 dlar]

1
, 2 (7)
dt dt dt 3 dt

Por lo que la velocidad de disolucion del concentrado (v) es la tercera parte del
cloruro de sodio e iguales a la del cloruro férrico y nitrato de sodio.
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d  d[Fe]

V = -—= - —== -

1
dt dt 3 a
Reemplazando las ecuaciones (5) y (6) en (8) se obtiene:
D4, [F 3+] _ 1 D, 4,

s el 37

Teniendo en cuenta que el areatotal A = Ay + Apsetieneque Ay = A - Ay,

lcr] (9)

vV =

reemplazando en la ecuacion (9):

DA o1 1D, (A-4);
Vo= [Fe] = s lci] (10)
Despejando:
A - D, 4lcr] 1)

Bp, . [Fe*|+D, cr)

Reemplazando (11) en (10) y resolviendo el sistema de ecuaciones se deduce que

la velocidad de lixiviacion acida del concentrado es:

L _ 4 DD, [Fe* Jcr-] (12)
s (D, . |Fe [+ D, |c1 )

Esta ecuacién obtenida considera dos posibilidades:
Si la concentracién de cloruro férrico es alta, la velocidad de la reaccién es
controlada por la difusion del cloruro de sodio a traves de la capa difusa de Nerst.

14 _
Vv = gEDCI_[CZ ] = K1 [Cl_] (13)
Si la concentracion de cloruro férrico es baja, la velocidad de la reaccién es

controlada por la concentracion del cloruro férrico.

v = 20, [Fe] < Kelpe] (14)
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Igualando (13) y (14) se obtiene:

;DF93+[F83+] = ;;DCI[CZ] (15)

Como D, =20.3x10°cm?sy D . = 6.07x10°cm?s

[F&j] _ 1D, _ 20.3x10_6_6 41 (16)
lcir] ~ 3D, 3x6.07x10

vo;] 1D,
lcr]

3D,

La cinética nos permiten conocer la velocidad con que alcanza la reaccion, cuando
la concentracién de iones férrico a cloruro en la solucién se igualaa 1.11.

La razén de las concentraciones [Fe*]/ [CI] es importante, por que nos permite
visualizar un exceso de uno y otro ién, el cual nos indica que no debemos alejarnos
de la relacioén 1.11 por que se puede estar eliminando uno de las sustancias ya que
esta relacién determina el reactivo limitante del proceso.

Es importante controlar las concentraciones de cloruro férrico y nitrato de sodio

como son las sales oxidantes consideradas en el proceso.
2.10.- DEFINICION DE TERMINOS
2.10.1..- VARIABLES DEL PROCESO

Es una caracteristica o parametro de un objeto o fendbmeno que puede adoptar
diversos valores durante el rango de validez del modelo (34,35).

Para los ajustes de los datos se aplicara la técnica del disefio experimental para
procesar e identificarlas las variables que tienen una influencia en el trabajo

experimental.
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Se aplicara el software de un Programa Estadistico Statgraphics plus version 4.1 a
fin interpretar, evaluar y la correspondiente optimizacién de las variables que se han
tomado en consideracién en el estudio.

En el estudio del presente trabajo de investigacién se tomo las siguientes variables

como factores de influencia en el proceso.

2.10.2.- VARIABLES DEPENDIENTES Y(i):

Son aquellas variables que describen los resultados de un proceso; como:
Porcentaje de recuperacion de cobre y eliminar los contaminantes del medio

ambiente.

2.10.3.- VARIABLES INDEPENDIENTES

Es una variable de proceso que puede tomar valores independientemente de las
otras variables. Para definir una variable dependiente debe existir por lo menos una
variable independiente; pueden ser clasificados dentro de las siguientes categorias,
variables controlables, no controlables, desconocidas e indirectas.

2.10.3.1.- VARIABLES CONTROLABLES (Xi)

Una variable controlable o manipulable es aquella cuyo valor o estado puede ser
medido y controlado independientemente de las otras variables; Ej. Dosificacién de
reactivos, tiempo de lixiviacion, pH.

Dosificacion de FeCls

Dosificacion de NaCl

Dosificacion de NaNOg3

Oxigeno disuelto

Velocidad de agitacion

Relacién de L/S
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2.10.3.2.- VARIABLES NO CONTROLABLES ( ;)

Una variable no controlable es una variable independiente cuyo valor o estado
puede ser medido, pero no controlado. Ej. Ley de cabeza del mineral, su valor puede
ser medido analiticamente, pero no puede ser controlado ya que depende de

consideraciones mineraldgicas ( tipo de mineralizacion).

2.10.3.3.- VARIABLES DESCONOCIDAS ( z;)

Una variable desconocida es aquella cuando el valor o estado no puede ser medio,
ni controlado con los instrumentos existentes, o que su medida y control representa

un costo muy alto que no justifica una inversion.

2.10.3.4.- VARIABLES INDIRECTAS ( h;)

Las variables independientes, pueden ser combinaciones adecuadamente por
medio de una relacion analitica para formar una variable indirecta o transformada
hi=hi (X, Wi).

2.11.- DISENO EXPERIMENTAL

Los disefios experimentales constituyen la estrategia mas adecuada para obtener
modelos matematicos empiricos con un minimo de pruebas experimentales.

Un experimento es una prueba o ensayo.

Un experimento disefado esta definido como una prueba o serie de pruebas en los
cuales se efectian cambios deliberados en las variables de entrada de un proceso o
sistema, de manera que sea posible observar e identificar las causas de los cambios

en las respuestas de salida (35, 36; Montgomery, Cochran).

2.11.1.- APLICACIONES DEL DISENO EXPERIMENTAL
El disefio experimental es una estrategia mas adecuada para obtener modelos
matematicos empiricos con un minimo de pruebas experimentales para mejorar el

rendimiento de un proceso o en el desarrollo de nuevos procesos.
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Las aplicaciones técnicas del disefio experimental en su fase inicial del desarrollo de
un proceso puede proporcionar los resultados siguientes:

a).- Mejora en el rendimiento de un proceso.

b).- Menor variabilidad
c).- Menor tiempo de desarrollo.
d).- Menores costos globales

2.11.2.- OPTIMIZACION

La optimizacién de un proceso por medio de disefios experimentales requiere del
uso de una metodologia o estrategia adecuada, que nos lleve por el camino seguro y
rapido para encontrar los valores éptimos de un proceso bajo estudio.

El primer paso en un experimento de caracterizacion, nos interesa determinar cuales
variables del proceso influyen en la respuesta.

El segundo paso es optimizar; el cual significa determinar en que region los
procesos importantes conducen a la mejor respuesta (35).

2.11.3.- EXPERIMENTO FACTORIAL

Para localizar el intervalo 6ptimo es necesario realizar un experimento en el que se

hace variar simultaneamente dos variables significativas del proceso a dos niveles.

En cualquier problema experimental hay dos aspectos que se debe tomar en cuenta;
el diseno de experimentos y los analisis estadisticos.

Los tres principios basicos en el disefio de experimentos son:

a).- Obtener las réplicas, para la determinacion del error experimental y calcular en
forma mas precisa el efecto de un factor en el experimento.

b).- Aleatoriedad; la asignacion del material experimental y orden en que se realizan
las pruebas individuales o ensayos se determinan aleatoriamente.

c).- El andlisis por bloques es una técnica usada para incrementar la precisién del
experimento. Un bloque es una porcion del material experimental que sea mas

homogénea posible que el total del material.
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Los experimentos se llevan a cabo para estudiar los efectos producidos por dos o

mas factores (35).

2.11.4.- DISENO FACTORIAL

Es aquel en el que se investigan todas las posibles combinaciones de los niveles de
los factores en cada ensayo completo o réplica del experimento.

Por nivel se entiende a los diferentes valores que puede tomar los factores o
variables. Si se considera 2 niveles, el disefo se llama diseno factorial a 2 niveles o

factorial 2%,

Los disefos factoriales permiten determinar los efectos de un factor en diversos
niveles de los otros factores en las condiciones experimentales que se esta

realizando (34).

2.11.4.1.- DISENO FACTORIAL DE 2 FACTORES

Los tipos mas sencillos de disefos factoriales implican solo 2 factores o conjunto de
tratamientos.

Hay (a) niveles del factor A y (b) niveles del factor B, dispuestos en un disefio
factorial.

Para iniciar un proceso de optimizacién y cuando no se conoce el comportamiento y
la influencia de las variables que afectan a un proceso cualquiera; es necesario
efectuar un andlisis e identificar las variables mas significativas.

Las observaciones pueden describirse mediante el modelo estadistico lineal o de

primer orden como (35,36):

Yik =1 + @ + B + (B + €k (2.1)
Donde:
i =12, ...a
j=12,...b
k=12, ....n

p = es el efecto medio general
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T = es el efecto del i-ésimo nivel del factor reglon A
B; = es el efecto del j-ésimo nivel del factor columna B
(tB)i = es el efecto de la interaccion entre Tty 3

gk = es el componente del error aleatorio.

El disefio factorial a dos niveles utilizando tres variables en el proceso de lixiviacion
consta de 8 ensayos o pruebas experimentales que corresponde a los vértices de un
cubo y dos pruebas replicados en el centro con el objeto de identificar las variables

que aumentan la eficiencia del proceso.

X,

X,

Fig. 4 - Estructura de Diseno Factorial K=3 Replicado en el Centro

El disefio factorial de dos factores, debe producir adecuadamente todos los puntos
del diseno, incluyendo el punto central del disefio, para ello se utiliza un modelo
matematico lineal y las pruebas en los puntos centrales nos sirve para explicar la

posible existencia de una curvatura.
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2.11.5.- DISENO FACTORIAL SIMPLE PARA LA LIXIVIACION DEL
CONCENTRADO

En una primera etapa denominada Screening cuando las variables controlables
iniciales son numerosas y cuando no se tiene un buen conocimiento del proceso, el
objetivo fue identificar las variables que son significativas y las poco significativas
que podrian tener influencia en las respuestas del proceso y que pudiesen afectar la
etapa final de la optimizacion del proceso por medio de disefios experimentales;
desechando las poco significativas dado que permite reducir el nimero de pruebas
experimentales en las etapas posteriores de la optimizacion. Para esta etapa se
utilizé los disenos experimentales de primer orden como es el disefio factorial (34).

2.11.5.1.- CALCULO DE EFECTOS

El calculos de efectos nos sirven para determinar cuanto afecta las variables
principales sobre la respuesta o también llamado criterio de optimizacién de un
proceso; que se define como la diferencia entre los valores medios de las
respuestas, cuando en los tratamientos respectivos la respuesta se encuentra en su

nivel inferior y cuando se encuentra en su nivel superior (34):

DR AINS (2.2)

T i)

Donde:

ZY+ sumatoria de las respuestas correspondientes al nivel superior de la variable
en estudio

ZY, sumatoria de las respuestas correspondientes al nivel inferior de la variable

en estudio.
N Numero de pruebas experimentales

r Numero de replicas en el disefio

2.11.5.2.- ANALISIS DE VARIANZA

La significancia de los efectos se realiza mediante el analisis de varianza, que es

una herramienta util en la inferencia estadistica (35).
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La variabilidad de los datos en sus partes componentes esta dado por la ecuacion:

SSt = SSa + SSg + SSas + SSe (2.3)
Donde:
SSt es la suma total de cuadrados
SSa esla suma de cuadraos debida a los reglones o al factor A
SSp esla suma de cuadrados debida a las columnas o al factor B
SSas es la suma de cuadrados a la interaccion entre Ay B
SSe esla suma de cuadrados al error
Para obtener la suma de cuadrados del error es necesario tener al menos dos
replicas (n > 2).

Los grados de libertad asociados a cada suma de cuadrados son:

Efecto Grados de libertad
A a—1
B b-1
Interaccion AB (a-1)(b-1)
Error ab(n-1)
Total abn — 1

Cada suma de cuadrados dividida entre sus grados de libertad produce una media
de cuadrados. Los valores esperados de la media de cuadrados son:

bnza:”riz
emsy = () <o s T 2.4
anzb:,b’f

= P =

E(MSg) = E(b_lj =+ (2.5)
o ny 2 (6B,

E(MSpg) = E| 248 | - &2 L 2.6
(MSre) ((a—n(b—nJ Ot la-e-y @O

_ MY 2
E(MSg) = E[ab(n—l)] = o (2.7)
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Si se considera que el modelo de la ecuacion es adecuado y que los términos del
error &y son independientes con distribuciones normales con varianza constante 2,

MS, = MS, y MS 15 tienen

entonces las razones de las medias de los cuadrados ,
MS,’ MS, MS,

distribucion F cona -1, b -1y (a —1)(b — 1) grados de libertad en el numerador y
ab( n—1) grados de libertad en el denominador.

2.11.5.3.- GRADOS DE LIBERTAD

Esta definido como una comparacion entre los datos, independientemente de otras
que se realicen en el analisis. Cada una de las observaciones en una muestra al
azar de tamano n se puede comparar con otras n-1 observaciones; de ahi que haya
(n-1) grados de libertad (42).

En el caso que se hace una estimacién de ( s?) varianza de la muestra:

n N2

3(x-1

82 — i=1

n—1
Cuando las observaciones son comparadas con la media de la muestra )}, se
presenta una limitacién sobre los valores (X - )_() impuesta por que vale cero la
suma de las desviaciones respecto a la muestra X,

ﬁ[x_xj - 0

i=1
Por consiguiente se pierde un grado de libertad, dejando (n-1) comparaciones o
grados de libertad.

Donde: X es la media muestral.

En general el numero de grados de libertad es igual al numero de variables

independientes menos el nimero de restricciones.
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TABLA 2: ANALISIS DE VARIANZA PARA EL MODELO BIFACTORIAL DE

EFECTOS
Fuente de Suma de Grados de Media de F,
Variacion Cuadrados Libertad Cuadrados
Tratamiento A 'S -1
SS, a MSA=SSA 0=MSA
a—1 MS,
Tratamiento B b-1
ratamiento SS, MS, SS, - MS,
b-1 MS,
Interaccion SS s (a-1)b-1) S, = SS F - MS ,
(a-1)b-1) MS,
Error SS, ab(n—1) S, = SS,
ab(n—1)
Total SS, abn—1
La suma total de cuadrados se calcula mediante( 35):
SSr = Yo - —— (2.8)
i=1 j=1 k=1 g abn
Las sumas de cuadrados para los efectos principales son:
a Y.2 Yz b Y? Yz
SS — i.oo_ 0 Tl SS — g 29
A ,Zzl: bn abn ® Z an abn 29)

Es conveniente obtener SSag en dos etapas:
Primero se calcula la suma de cuadrados entre los totales de las ab celdas,

conocidas como la suma de cuadrados debido a los subtotales:

a 2
S

b .
SSsutotales = ZZ —

i=1 j=1 N

2.10
abn ( )

Esta suma de cuadrados contiene ala SSay SSg y
Segundo consiste en calcular SSag mediante:
SSas = - SSa - SSg

SSsubtotales (2.1 1 )

La SSk se calcula por diferencia:
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SSg = SSt - SSp - SSg - SSas (2.12)
O también:
SSE = SST - SSsubtotales (2-13)
O también:
No - 2
SSe = Z[Yi"—Y"J (2.14)
i=1

Y’ Replicas en el punto central del disefio

1

Y’ Promedio de todas las replicas
No Numero de replicas en el centro del disefo

2.11.5.4.- SUMA DE CUADRADOS PARA LA CURVATURA

El diseno factorial a dos niveles, asume que la relacién en las variables y las
respuestas es representada por el modelo matematico lineal. Este modelo debe
predecir adecuadamente todos los puntos del disefio, incluyendo el punto central del
disefio. Si el modelo matematico no es suficiente para explicar las respuestas se
puede asumir la posible existencia de curvatura.

Por lo tanto la adicién de pruebas en el punto central del disefio nos sirve para dar
una estimaciéon promediada del efecto curvatura del modelo (34).

La suma de cuadrados para la curvatura esta definido:

N2
Nno[Y— Y"j
SScurvatura N (2.1 5)

Donde:

Y Es el promedio de los puntos exteriores del disefio

Y’  Es el promedio de las replicas en el centro del disefo
N es el nimero de pruebas experimentales

N, es el numero de replicas
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El modo mas adecuado para determinar las variables o factores que pueden ser

significativos es por medio del teorema de Cochran en cual esta definido por:

SSefécto / .fl

Fo
SSerror /fz

(2.16)

Donde:

f; Grado de libertad de los efectos e interacciones generalmente iguales a 1.

f Grado de libertad de la suma de cuadrados del error, el cual esta calculado como
la diferencia de los grados de libertad de la suma total de cuadrados menos la suma
de los efectos.

f3 Grado de libertad de la suma total de cuadrados definido como el numero de
pruebas experimentales realizadas (incluyendo las replicas) menos 1.

Un efecto o interaccion es significativa si se cumple la siguiente relacion:
Fo > Funp (2.17)

Donde:
Furirze €s el F de tablas, siendo a el nivel de confianza o significancia

( generalmente 0.01 6 0.05).
2.11.5.5.- MODELO MATEMATICO

Una vez calculado los efectos; es decir, las influencias que resultan significativas. El
siguiente paso es obtener un modelo matematico que represente al proceso
investigado en el estudio, con el disefo factorial a dos niveles. So6lo se puede
estimar modelos matematicos lineales del tipo (35):

k
Y =bo+ XbX, + Db,XX, U] (2.18)

= u=j=1
Para determinar los coeficientes de la ecuacion matematica b; , b,; se hace uso de la

formula matricial:
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8] = (xFIx)"(xTIv) (2.19)

Por la propiedad de las matrices de la ortogonalidad de la tabla de indicadores de
nivel; el producto X"X es igual a la matriz cuyos elementos de la diagonal es igual al
nimero de experimentos (N). Los elementos de la diagonal de la matriz (X'X)™" son:

Cy = (2.20)

1
N
Los coeficientes del modelo matematico son definidos como el producto escalar de

la columna Y por la recuperacion columna X; dividida entre el numero de

experimentos (N) del disefio:

N
by = iZX,.jY,. (2.21)
N3
otra igual define:
b £ (2.22)
J - 7 .

Con esta relacién calculamos los coeficientes del modelo matematico lineal

codificado.

2.11.5.6.- ANALISIS DE RESIDUOS

Después de determinar los coeficientes del modelo matematico en escala codificada
(producto de la matriz de variables independientes menos la columna que resulto no

significativa) y el vector B; se puede calcular la suma de cuadrados de residual del

modelo, mediante la ecuacion:

_\2
N (YObs Yestj
SCMg = -~ 7 2.23
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Donde:

Yoos €s Y observado

Y,

est

es Y calculado o estimado

N numero total de experimentos

L es el numero de parametros del modelo matematico

La diferencia (N-l) son los grados de libertad del residual, definido como f4.

Para conocer estadisticamente si el modelo matemético hallado representa

adecuadamente a los datos experimentales utilizamos el test F:

SCM
F, = R Fo, < F 2.24
o scu, 0 (0uf412) ( )

Donde:
o es el nivel de confianza, generalmente del 95 % (0.05).

Si se cumple esta relacion entonces el modelo se ajusta al experimento

2.11.5.7.- DESCODIFICACION DEL MODELO MATEMATICO A ESCALA
NATURAL

Es importante descodificar el modelo matematico hallado a escala natural, para
poder graficarlo o para aplicar la siguiente etapa de optimizacion. Las formulas que

permiten la descodificacién son (34):

Para el término independiente:

k

k
a =bo - Y be, + Dbe, i#] (2.25)
j=1

ij=1
Para el término lineal:

b, “ b, -
aij = AZJ - ZAZJ 1#] (2.26)

J ES J
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Para el término interaccion:

azz = ! (2.27)

Donde:

Z% es el centro del disefio para la variable j

7o = (‘“;Zm) (2.28)

AZ; es el radio del disefio para la variable j

( max __ Zmin)

8z = 5 (2.29
z°
e = (2.30)

2.11.6.- DISENO HEXAGONAL

En la etapa del disefo factorial se identificé las variables que son significativas para
el proceso.

En la segunda etapa de optimizacién final, vamos a describir la region experimental
donde se ubican las condiciones optimas, utilizando un disefo rotable.

Los disenos experimentales rotables tienen igual facultad de predecir en todas las
direcciones a partir de un punto central y donde los otros puntos experimentales
estan a una distancia constante del punto central. Esto significa que la Variancia
(S% ) depende solo de la distancia del punto (x1, X, ...« ) al punto central del disefio
(Xo )-

El disefio hexagonal se utiliza para estimar modelos matematicos de segundo orden
que consiste en 6 puntos de un hexagono inscrito dentro de una circunferencia de
radio unitario mas los puntos necesarios replicados en el centro del disefo para

estimar la variancia del error experimental, la grafica se muestra (34).
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Fig. 5 - Estructuras de Disenos Hexagonal con valores codificados

2.11.6.1.- MODELOS MATEMATICOS PARA DISENOS ROTABLES:

Los disefos rotables y compuestos son disefios que utilizan so6lo 2 variables en
cada nivel con lo cual se puede determinar el modelo matemético de segundo orden,
segun la serie de Taylor (34):

- k k k
Y =bo + Y BX, + Db,XX, + YbX5  (231)
=1 j=l

uj=1

Los coeficientes del modelo matemético de segundo orden b; (B) esta definido por la
formula matricial:
B = [X'X]'[X"Y] (2.32)

Donde:
X es la matriz del disefio
X' es la transpuesta de la matriz de disefio

Y Los datos observados (respuestas)
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El modelo matematico nos permitira predecir los valores de la recuperaciéon de cobre
en la lixiviacion, reemplazando valores codificados de las variables en el rango de
(-1 a +1). Sin embargo, es preferible expresar el modelo matematico en escala
natural 6 canoénica, especialmente cuando se desea graficar la superficie respuesta,
utilizando un software cualquiera , para lo cual se debe descodificar el modelo
segun las ecuaciones:

Para el término independiente:

k k

QG =bo - D be - D b.eeE, —ibl.gf (2.33)
i=1

i=1 iu=l

Donde:
& :es el cociente de dividir el centro del disefio (Z° ) y el radio del disefio (AZ; ).

a, :término independiente del modelo matematico en escala natural

Para los términos lineales:

b, y ) .
az = 2 oo, L b, i=u=1.. k-1 (2.34)
AZ, AZ, AZ,
Donde:
a; = es el coeficiente de los términos lineales del modelo en escala natural.

Para términos cuadraticos:

axy = —& (2.35)
Para el término interaccién
. b, . .
ajZiziy = —2— i i=j=1..... k (2.36)

AZAZ,

a; son los coeficientes del término interaccion del modelo en escala natural.
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2.11.6.2.- ANALISIS DE VARIANCIA O SIGNIFICANCIA DE LOS

COEFICIENTES:

Los coeficientes del modelo matematico son evaluados para analizar su

significancia mediante el test de student, definido:
bj
(2.37)

La variancia asociada a cada coeficiente es:
S, = C,S!

Je

(2.38)

Donde.
Sy Desviacion Standard asociado a los coeficientes

C; son los elementos de la diagonal de la matriz de correlacién (X"X)™.

ti es eltesttjcalculado.
Se Desviacion Standard del error experimental, que se obtiene de acuerdo a:

_ pRA

ye = L 2.39
No (2.39)
No - 2

SSg = Z(Yi”— ] (2.40)
i=1

S5 (2.41)

Se = MS, (2.42)

Donde:
Y° = Promedio de replicas en el punto central del disefio
Y% = Replicas en el centro del disefio
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N, = Numero de replicas en el centro del disefio
SSe = Suma de cuadrados debida al error

MSE = Suma de cuadrados medio del error

Para el andlisis de significancia de los coeficientes se compara el test t-calculado,
con el t-tablas, para un nivel de significancia de 95 % (probabilidad = 0.05) y dos
grados de libertad (f = 2), el valor de t-tabla es igual a 4.3 (anexo V).

2.11.6.3.- EVALUACION DEL MODELO MATEMATICO

Se evalla estadisticamente el modelo matematico con la finalidad de ver el grado de
ajuste de los datos experimentales, del siguiente modo (34):
1.-Suma de cuadrados del residual, definido:

N 2

SSr = Y.(v,-Y1,,) (2.43)

i est
i=1

El nUmero de grados de libertad de la suma de cuadrados del error es:
fi = N=1I (2.44)
2.- Es hallar la falta de ajuste de la suma de cuadrados, tanto del error como del
residual, definido:
SSra = SSgp - SSe (2.45)

El nimero de grados de libertad de la suma total de cuadrados:
fs = fi—f (2.46)
Donde:

fo = No -1 (2.47)

Célculo de valores estimados de regresion mediante la formula matricial:
Yest = [X][B] (2.48)

Con los valores de la matriz X y los valores de los coeficientes del modelo
matematico procedemos a calcular el Y estimado (Yest ), que es el valor esperado de
acuerdo al modelo, el mismo que debe ser comparado respecto al resultado logrado

experimentalmente Y ps.
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Para ver como la ecuacién de regresion (modelo matematico) se ajusta a los datos
experimentales, usamos la prueba de Fisher (Test-Fisher); definida:

SSr./ M,
I:modelo = H f3 = SFA (2 49)
SS,/f, MS,

La ecuacioén de regresion estimada se ajusta a los datos experimentales si:

Frmodelo < F (i3, 12, 95 %) (2.50)

El valor de F de tablas, para un nivel de significancia del 95 % y para 1 y 2 grados de
libertad, respectivamente, es: F(1), 95 = 18.51. Anexo V.
Si el valor de F del modelo es menor que F de tablas, entonces el modelo representa

adecuadamente a los datos experimentales.

2.11.6.4.-ANALISIS DE MAXIMOS Y MiNIMOS

Para analizar maximos y minimos, haremos el uso del andlisis matematico y
determinar si el modelo de segundo orden estimado tiene un maximo o un minimo o
no tiene un valor extremo; este analisis es fundamental en el estudio de las variables
gue se esta investigando como en el caso que quiere maximizar la recuperacion de
un metal.

Cuando se tiene dos variables independientes para determinar la existencia de un
extremo relativo se hace el uso del método de segundo orden por medio de la matriz

Hessiana, que esta definido:

Y = bo + b1X1 + b2X2 + b11X12 + b22X22 + b12X1X2 (2.51)

2
bry = sX? (2.52)
2’y 'Y
6 X, X,
(2.53) by =
0’y 0’y
X, X, oX;
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La ecuacion tendrd un maximo, un minimo o no tendrd extremo de acuerdo al signo
de sus coeficientes cuadraticos (b ). La siguiente tabla muestra la combinacion de

signos que puede abarcar estos coeficientes:

Tabla 3: Analisis de Maximos y Minimos

N° b1 b2, Tipo Extremo Tipo Curva
1 - - Maximo Elipse
2 + - Minimax Silla de Montar

hacia arriba

3 - + Minimax Silla de Montar

hacia abajo

4 + + Minimo Elipse Invetido

2.11.6.5.- CONDICIONES OPTIMAS DE LAS VARIABLES CONTROLABLES

Las soluciones éptimas en el disefio hexagonal pueden ser calculadas, igualando a
cero las derivadas parciales. Los modelos matematicos de segundo orden se
derivan facilmente, con el cual se determinara los valores de las dos variables en la
escala codificada, que corresponde a la cima de la superficie respuesta descrita por

el modelo matematico (34).

Luego estos valores se transforman a escala natural por medio de la formula:
Z = Z° + (XAZ) (2.54)

Donde :

Z es el valor de la variable en escala natural o real.

Z° es el valor centro del disefio

AZ es el valor del radio del diseio

Estos valores son reemplazados en el modelo matematico codificado para obtener la

maxima recuperacion.
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CAPITULO Il

MARCO METODOLOGICO

3.1.- TIPO DE INVESTIGACION

El proceso de lixiviacion del concentrado de minerales sulfurados de cobre,
principalmente de calcopirita demandaréd una investigacion experimental a nivel de
laboratorio que sirven para una estimacion de las variables mas importantes y su

aplicacién del tratamiento metallrgico a mayor escala.

La investigacion, permitira la aplicacion del disefio factorial con el fin de establecer la
influencia de las variables con el programa del software estadistico Statigraphics
plus 4.1.

3.2.- POBLACION Y MUESTRA

La muestra para la presente investigacion, es un concentrado de un proceso de
flotacion, que contiene principalmente sulfuros primarios como son la calcopirita y la

pirita, este concentrado fue proporcionado por la Empresa Minera Condestable S.A.

3.3.- TECNICAS DE ANALISIS DE DATOS

En el analisis de datos se ha utilizado un programa estadistico que nos permita
identificar las variables que controlan la reaccion quimica del proceso de lixiviacion y
para esta finalidad se aplicé el software estadistico Statgraphics plus version 4.1 con
ello se analiz6 e interpreto, lo siguiente:

Primero se utiliz el disefio factorial para la etapa preliminar (Screening).

Segundo para la optimizacién se uso el disefio hexagonal

Los factores e interacciones de los factores que intervienen.

Analisis de varianza (ANAVA)

El modelo matematico del proceso que identifica los factores a tomar en cuenta

para su aplicacién futura.
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Los graficos que proporcionan los efectos e interacciones, en el plano y espacio de

los factores en funcién de la recuperacién de cobre en la investigacion.

3.4.- CARACTERIZACION DEL CONCENTRADO

Para la caracterizacion del material en estudio (concentrado sulfurado de cobre) se
efectuado los siguientes analisis:

o Analisis Quimico

o Andlisis granulométrico

o Analisis mineraldgico

o Andlisis de difraccién de Rayos X

3.4.1.- ANALISIS QUIMICO

En la investigacion llevado a cabo se utiliz6 un concentrado sulfurado de cobre
proporcionado por la Empresa Minera Condestable SA, que contiene principalmente
calcopirita, cuya composicion quimica se observa en tabla N° 4; los analisis se
desarrollaron en los laboratorios de la EAP Ingenieria Metallrgica de la Universidad
Nacional Mayor de San Marcos y en los laboratorios de la empresa H & F
Laboratorios S.A.C.

TABLA N° 4

LEY DE CABEZA DEL CONCENTRADO

Elemento | Cu Fe | Ag % | Au®tc | Zn Mg Pb As | Sb

% 27.00 | 26.25 | 2.07 0.101 | 1.41 ] 0.31 0.16 | 0.03 | 0.01

3.4.2.- ANALISIS GRANULOMETRICO
Para el desarrollo del estudio del andlisis granulomeétrico de la presente investigacion

se realiz6 el tamizaje en humedo y cuyo resultados se observa en el tabla N° 5;

estos analisis se desarrollaron en los laboratorios de la EAP Ing. metalurgica:
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TABLA N°5

ANALISIS GRAMULOMETRICO
# Malla Peso (gr.) % Peso % Acumulado % Acumulado
Retenido Retenido Pasante

+ 65 13.4 7.64 7.64 92.36
+100 4.9 2.80 10.44 89.56
+150 16.8 9.58 20.02 79.98
+200 19.1 10.90 30.92 69.08
+270 21.8 12.44 43.36 56.64
+325 2.4 1.37 44.73 55.27
-325 96.9 55.27 100.00 -
Total 175.3 100.00

3.4.3.- ANALISIS MINERAGRAFICO

El andlisis mineragrafico ha sido realizado por especialistas de la Escuela de

Ingenieria Geoldgica de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos  (Anexos |

y II):

3.4.3.1.- RESULTADOS DE LA MICROSCOPIA OPTICA

Los analisis de los concentrados de calcopirita utilizando microscopio 6ptico,
realizado sobre briquetas pulidas en muestras de mallas + 100, +150, +200, +325 y
—325, tuvieron resultados que a continuacion se indican:

TABLA N°6

ANALISIS MICROSCOPICO DEL CONCENTRADO DE COBRE

MALLAS #

Mineral Abreviatura | Formula | +100 +150 +200 +325 -325
Calcopirita Cp CuFeS; X X X X X
Covelita Cu CuS X X X X X
Esfalerita Ef ZnS X X X X X
Molibdenita Mb MbS X X X - -
Pirita Py FeS; X X X X X
Pirrotita Po FixS X X X X X
Geothita FeOOH X - - - X
Ganga * GGs X X X X X
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*Las gangas (GGs) estan constituidas principalmente por asociaciones de
carbonatos y silicatos.
Los diferentes tipos geométricos de entrelazamiento de los minerales en las

diferentes mallas, se pueden observar en la tabla 6 y anexos | vy II.

3.4.3.1.1.- MINERAL CALCOPIRITA CuFeS;

Desde la malla +100 hasta la malla —325 la calcopirita ocupa el 87.42 % en promedio
del volumen total de la muestra; de este volumen el 97.82 % es calcopirita y se halla
libre, mientras que el 12.58 % restante se encuentra aun entrelazada y no esta
totalmente liberada y los diferentes tipos de entrelazamiento se puede observar en el

anexo ll.

4.4.3.1.2.- MINERAL COVELITA CusS:

Este mineral esta diseminado en las mallas +100 hasta —325 en un 1.054 % del

volumen total de la muestra 'y un 71.75 % esta completamente liberado.

3.4.3.1.3.- MINERAL ESFALERITA ZnS:

El mineral de zinc tiene una distribucion promedio de 1.20 % del volumen de la
muestra desde la malla +100 hasta la malla —325, se encuentra como particulas
libres o bien entrelazadas.

3.4.3.1.4.- MINERAL PIRITA FeS;

El mineral de hierro se encuentra distribuido en toda las mallas del estudio desde la
malla +100 hasta la malla —325 en un promedio de 2.09 % del volumen total de la

muestra, encontrandose en forma libre y entrelazada.

3.4.3.1.5.- MINERAL PIRROTITA Fe1.xS:

La pirrotita es un mineral que esta presente en promedio de 2.86 % del volumen total

de la muestra en las mallas estudiadas, estan libres y entrelazadas.
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3.4.3.2.- RESULTADOS DEL ANALISIS MODAL

En la tabla N? 7 se puede observar los porcentajes volumétricos de cada uno de los
minerales presentes en el analisis modal efectuado para las mallas consideradas en
la investigacién de la malla +100 hasta la malla =325 (Anexo II).

TABLA N°7

ANALISIS MODAL DEL CONCENTRADO DE SULFURO DE COBRE

Porcentaje Volumétrico (% V)

Mineral +100M | +150 M +200 M +325 M -325 M
Calcopirita 85.69 89.80 88.45 84.83 89.43
Covelita 1.43 0.88 0.57 1.17 1.22
Esfalerita 1.46 1.14 1.05 1.52 0.84
Molibdenita 0.08 0.01 2.68 - -
Pirita 3.39 0.99 1.28 3.06 1.74
Pirrotita 1.00 0.84 4.02 5.99 2.47
Geothita 0.07 - - - 0.16
Ganga * 6.89 7.34 1.93 3.43 4.15
TOTAL 100.00 | 100.00 100.00 100.00 100.00

Ver Tabla N® 1 (anexo Il)

3.4.3.3.- MEDICION DE LOS GRADOS DE LIBERACION DEL CONCENTRADO
DE COBRE

La tabla N° 8 representa el analisis de los grados de liberacién del concentrado del

mineral concentrado de calcopirita en forma porcentual de cada uno de los

minerales que se encuentran presentes en el andlisis (anexo ).
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TABLA N°8

GRADOS DE LIBERACION PORCENTUAL DEL CONCENTRADO

Grado de Liberacion Porcentual

Mineral +100M | +150 M +200 M +325 M -325 M
Calcopirita 96.49 96.56 97.47 99.33 99.26
Covelita 69.52 60.24 66.67 71.43 90.91
Esfalerita 52.63 64.81 18.18 73.39 37.74
Molibdenita 100.00 0.00 100.00 - -
Pirita 92.55 95.74 89.55 100.00 100.00
Pirrotita 100.00 100.00 100.00 100.00 96.15
Geothita 0.00 - - - 100.00
Ganga * 72.30 63.31 0.00 89.43 87.79
TABLA N2 9

ANALISIS PORCENTUAL DEL HIERRO EN EL CONCENTRADO

+100 M +150 M +200 M +325 M -325 M
MINERAL Fe % Vol | Fe % Vol | Fe % Vol | Fe % Vol | Fe % Vol

Calcopirita 26.67 27.03 26.93 25.83 27.23
Pirita 1.58 0.46 0.60 1.43 0.81
Pirrotita 0.09 0.07 0.35 0.52 0.21
Geothita 0.04 - - - 0.10
TOTAL 27.78 27.56 27.88 27.78 28.35
TABLA N 10

ANALISIS PORCENTUAL DE COBRE EN EL CONCENTRADO

+100 M +150 M +200 M +325 M -325 M
MINERAL Cu % Vol | Cu % Vol | Cu % Vol | Cu % Vol | Cu % Vol
Calcopirita (CuFeS,) 29.63 30.71 30.59 29.34 30.93
Covelita (CuS) 0.95 0.58 0.38 0.78 0.81
TOTAL 30.58 31.29 30.97 30.12 31.74
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Como resumen de la caracterizacidon del concentrado en cuanto al andlisis
mineragrafico se ha observado la clasificacion de los tipos geométricos de
intercrecimientos (Anexo lll):

o Minerales econémicos: Calcopirita, covelita, calcosita

o Minerales no econdmicos: Pirita, pirrotita, goethita

o Gangas: Cuarzo, dolomita calcita, silicatos

3.4.4.- ANALISIS DE DIFRACCION DE RAYOS X

El analisis de Rayos X, fue llevado a cabo en el Instituto Geolégico Minero y
Metalurgico (INGEMMET) y nos permite observar en la muestra del concentrado de
cobre, esta representado principalmente por calcopirita con 87.06 %, esfalerita con
3.26 % y pirita con 2.40 % y el resto son sustancias sulfuradas con cantidades muy

pequenas, conforme se puede observar en el anexo IV.
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4.1-

CAPITULO IV

PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

EQUIPOS Y REACTIVOS UTILIZADOS EN EL LABORATORIO

METALURGICO

Los ensayos se realizaron en el laboratorio de Metalurgia Extractiva de la EAP

Ingenieria Metalurgica de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos, los equipos

utilizados fueron los siguientes:

O

O

O

Agitador de rodillos para las pruebas en botellas

Agitador magnético sin calentamiento

Agitador magnético con calentamiento: Super Nova Stirring Hot Plates Stir Ba
ZSX65A:

- Rango de temperatura: 1° C — 370° C.

- Velocidad de agitacion: 50 — 1200 RPM

Balanza electrénica; marca Mettler AE 160.

Vasos de precipitados: 100, 250, 400, 600 ml, Etc..

Matraz Erlenmeyer: 250, 500 ml.

Secadora de muestras MLM WS 30 hasta 300° C.
Pulverizador de disco; Denver Colo USA Mine& Smelter 6 "2 F.
Molino de bolas de laboratorio; DECO F 1172.

pH metro.- Hanna instruments —modelo pH 301

- (rango: pH =-2 a 20)

Oximetro.- Hach LDO — modelo HQ10

- (rango: 0 a 20 mg/It)

Los principales reactivos fueron los siguientes:

O

O

O

Acido sulfarico
Cloruro férrico
Nitrato de sodio
Cloruro de sodio
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4.2.- PREPARACION DEL CONCENTRADO DE COBRE

Para los estudios de investigacién por lixiviacion se solicitd a la Cia. Minera
Condestable SA, concentrado de flotacion de mineral calcopirita en cantidad de 20
Kilos de concentrado seco; que tenia las caracteristicas de aglomerado por lo que se
procedi6 a una remolienda de 5 minutos en el pulverizador de discos, se
homogenizd, y luego se procedid con el cuarteo de la muestra, pesada y

distribuyendo para los siguientes analisis:

o Para el analisis quimico

o Para el analisis mineragrafico
o Para el analisis de malla

o Para el analisis de Rayos X

o Paralas pruebas de lixiviacién
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Fig. N° 20 - Diagrama de Flujo de Lixiviacién de Concentrado,
Calcopirita en solucion Acido Oxidante - Clorurante
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4.3.- PRUEBAS METALURGICAS DE LIXIVIACION DEL CONCENTRADO

Para las pruebas experimentales de investigacion en un inicio cuando no se tenia
ningun parédmetro referente, para la lixiviacibn del concentrado de cobre, se
realizaron pruebas exploratorias, con cantidades de concentrado de varios tamanos
y condiciones; estas pruebas tomaron un tiempo considerable dado la poca
solubilidad del concentrado de sulfuro primario.
En las pruebas metalurgicas exploratorias de lixiviacion de concentrados de cobre se
ha tomado en cuentas los siguientes factores:
a) Peso de muestra
) pH Acido sulfarico
c) Relacion S/L
) Tiempo de acondicionamiento
) Tiempo de lixiviacion
f) Tamafo de particula
g) Velocidad de agitacion
h) Agentes oxidantes
- Concentracion FeCls
- Concentracion Na NOj
- Concentracion de oxigeno
i) Agente complejante
- Concentracion NaCl
i) Temperatura

a).- Peso de la muestra.- Al inicio se planteo trabajar con 200 gr de concentrado
para la lixiviacion acida oxidante clorurante, al observar que el residuo en su aspecto
fisico no habia cambiado se redujo a 50 gramos y los resultados siempre fueron
mejorando con las diferentes dosificaciones y finalmente se tomd 20 gramos como

base para el desarrollo de todas las pruebas.
b).- pH (acido sulfurico).- se inicié con pH 2, luego después de un andlisis se

evalué el diagrama de Pourbaix y se realiz6 en pH, 0.8, 0.26 y finalmente se trabajé

con pH=1.0.
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c).- Relacion S/L.- Se efectud la lixiviacién con relaciones de 1/2, después con

1/1.5, 1/4 y al final quedé con una relacién 1/5.

d).- Tiempo de acondicionamiento.- Al principio no se tuvo en cuenta el
acondicionamiento por que se realizé con soluciones diluidas; luego de una

evaluacién se determind el acondicionamiento en 2 hora.

e).- Tiempo de lixiviacidon.- Se considero realizar los ensayos con 24 horas como
tiempo probable de una buena lixiviacion; extrayendo 10 ml de solucién lixiviada a la
2 hora, para analizar su aspecto fisico, después a 2, 8, 16 y 24 horas,
observandose que después de 12 horas no tenia cambio importante en los
resultados esperados; finalmente se consideré 8 horas como tiempo de lixiviacion

optimo.

f).- Tamano de particula.-Este parametro tiene una influencia muy importante en la
disolucién del sulfuro. Después de muchas pruebas exploratorias se tomd en
consideracion las condiciones que se utiliza a nivel industrial que es
aproximadamente de 70 % malla —200, el que se logré con una molienda en el

pulverizador por un tiempo de 5 minutos.

g).- Oxigeno disuelto.- se utiliz6 el oximetro Hach LDO, modelo HQ10, en un
promedio de 2 mgr/It.

h).- Velocidad de agitacion.- Al principio se trabajé con velocidad constante pero
sin lectura, luego con el agitador magnético con calentamiento Super Nova Stirring
HOT Plates Stir modelo BA ZSX65A, fue posible medir la velocidad de agitacion en
un rango de 400 a 700 RPM, tomandose como velocidad final 500 RPM.

i).- Concentracion de FeCls.- este oxidantes fue elegido después de una evaluacion

de sus caracteristicas con respecto a otros oxidantes y se tomd un rango en la

concentracién de 10 a 100 gr/lt.
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j).-- Concentracion de NaCl.- Se consider6 como una sustancia que en disolucién
acuosa produce el i6n cloruro que debe permitir la formacién de complejo con el
cation cobre, trabajandose con un rango de 40 - 150 gr/It.

k).- Concentraciéon de NaNOs.- Como los resultados de las pruebas exploratorias
no fueron éptimos con un solo oxidante, se consider6 hacer una combinacién de
oxidantes, con la adicion de 40 gr/lt de NaNOs.

l).- La temperatura.- es otro factor importante que es necesario tomar en cuenta, al
principio las pruebas de lixiviacion se realiz6 a temperatura ambiente en la mayor
parte de la investigacion y los resultados no fueron los esperados y se tuvo que
incrementar la temperatura a 80° C siendo las condiciones finales establecidas .
Conocidos las caracteristicas del concentrado se prepard un programa para efectuar
la lixiviacién del concentrado en la siguiente forma:

e Pruebas preliminares

e Pruebas de seleccion de variables

e Pruebas metallrgicas para la aplicacion del disefio factorial

e Pruebas metallrgicas para la optimizacién con disefio hexagonal

TABLA N2 11

CONDICIONES DE OPERACION DE LIXIVIACION DEL CONCENTRADO

Cabeza Cu (%) 27.00

Peso de concentrado (Gr). 20
Gravedad especifica (g.e.) 3.3
Granulometria del concentrado 70 % - 200 mallas
Dilucion S/L 1/5

PH de lixiviacion 1.0
Tiempo de lixiviacién (h) 8.0
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4.3.1.- PRUEBAS PRELIMINARES

Esta etapa del proceso tiene por finalidad conocer cuales son las variables que

deben permanecer constantes y su rango.

Los andlisis quimicos, mineragrafico, granulométrico y de rayos X realizados en los
diferentes laboratorios, nos permite establecer las cantidades que se quiere
recuperar e indican las variables que van ha tener una influencia en las pruebas

experimentales posteriores.

4.3.2.- PRUEBAS METALURGICAS DE SELECCION DE VARIABLES

Los resultados obtenidos en las pruebas preliminares de acuerdo a los objetivos
definidos, como es la recuperacion de cobre a partir del concentrado de cobre, nos
permite considerar como variables importantes en la investigacion:

= Tamano de particula

= Suministro de oxigeno

= pH de la solucién

= Concentracién de FeCls;

= Concentracién de nitrato de sodio

= Concentracion del cloruro de sodio

Al analizar cada uno de estas variables y fijadas las condiciones de operacion se
seleccionaron las 3 variables mas importantes y sus correspondientes niveles para

aplicar la etapa inicial de disefios experimentales.

4.3.3.- PRUEBAS METALURGICAS CON DISENO FACTORIAL

La lixiviacion del concentrado de cobre es un proceso quimico o electroquimico que
puede ser desarrollado adecuadamente a través de un modelo matematico empirico

definido por:
Y =1f(x, u,zh)
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En el disefio factorial 2% se evallian los efectos de los niveles de los factores o
tratamientos que van siendo considerados en el estudio.
Para la lixiviacion se ha considerado en la etapa preliminar los disefios factoriales a

2 niveles con 3 variables mas significativas, considerando:

N=2k-2%-38

El total de pruebas experimentales son 10, siendo 8 pruebas que corresponde a los
vértices de un cubo y 2 pruebas en el centro del cubo.
Los resultados de las pruebas se pueden observar en la tabla N° 12.

4.3.4.- PRUEBAS METALURGICAS DE OPTIMIZACION DE LIXIVIACION CON
DISENO HEXAGONAL

El disefio que mas aplicacion tiene para la optimizacién de un proceso nuevo es el
hexagonal que se utiliza para estimar modelos empiricos de segundo orden.

El hexagono es una figura geométrica regular con los lados iguales que inscrito en
una circunferencia, cuyo centro da origen al sistema de coordenadas X; vs. X, de

radio igual a la unidad.

Las pruebas experimentales se proyectan en los vértices angulares del hexagono (6
pruebas), mas las pruebas replicadas en el centro del disefio (3 pruebas), que son
estimaciones muy importantes para determinar la varianza del error experimental.
Ver Tabla N? 13.
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CAPITULO V
DISCUSION DE RESULTADOS

5.1- EVALUACION DE RESULTADOS EXPERIMENTALES CON DISENO
FACTORIAL

El disefio factorial a 2 niveles esta representado por el modelo matematico lineal de
la forma; definido por la ecuacion (2.17) :

Vo=a + SHX, + b XX,

j=1 u=j=1
Este modelo debe predecir todos los puntos del disefio, incluyendo el punto central.
El modelo matematico lineal no explica claramente las respuestas en que region se
encuentra las variables asignadas en los niveles considerados; puede que exista
curvatura, por ello se realizan pruebas experimentales en el punto central del disefo
que permite verificar este fenémeno.
Para la prueba metallrgica de lixiviacibn se plantea una matriz codificado de

variables independientes considerando como criterio de optimizacién la recuperacién

de cobre.
NIVELES
VARIABLES
Inferior | Central | Superior
Z; |FeCly gr/lt 10 55 100
Z> |NaCl gr/lt 40 95 150
Zs |[NaNO; gr/lt 10 30 50

Donde:

N.- nimero de pruebas experimentales
Numero de pruebas centrales =
Numero total de pruebas =10
Usando la tabla anterior se confecciona la matriz de disefio a escala codificada y
natural para las pruebas experimentales definidas para el disefio factorial y
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resultados de la pruebas, en este caso recuperacién de cobre se establece el disefio
factorial segun el cuadro:

Escala codificada Escala natural
N X X2 X3 Z, Z, 23 Y(respuesta)
1 -1 -1 -1 10 40 10 34.09
2 1 -1 -1 100 40 10 39.06
3 -1 1 -1 10 150 10 47.71
4 1 1 -1 100 150 10 46.57
5 -1 -1 1 10 40 50 39.39
6 1 -1 1 100 40 50 47.39
7 -1 1 1 10 150 50 43.84
8 1 1 1 100 150 50 54.28
9 0 0 0 55 95 30 46.58
10 0 0 0 55 95 30 47.38

En la siguiente tabla se determina la matriz de variables independientes, en el cual
se incluye el vector (X,) todos con signo positivo que nos permitira determinar el
promedio de las respuestas de todos los puntos experimentales; el cual permitira
determinar el efecto de la curvatura; ademas se incluye los vectores de interaccion
de las variables:

X1 X2 X3 X1 X2 X1 X3 X2X3 X1 X2X3 Y(resr_)uesta)

N | Xo

HEREEEER 1 1 1 -1 34.09
2 [ 11| A [ a4 1] 1 1 39.06
31 [ 1 R 1 1 1 47.71
4111 1 -1 1 -1 -1 -1 46.57
5 11| 1 1 -1 1 1 39.39
6 | 1| 1 | -1 1 -1 1 -1 -1 47.39
7 [ 1 [ ] 1 1 1 | A 1 -1 43.84
8 |1 [ 1] 1 1 1 1 54.28
9 oo o 0 0 0 0 46.58
1000 o 0 0 0 0 0 47.38

62



5.1.1.- CALCULO DE EFECTOS

Para conocer la significancia de las variables consideradas en el disefno factorial, se
determina los calculos de los efectos.

Existen una variedad de métodos para obtener estos calculos; pero el mas
adecuado es el método Yates segun cuadro:

Efectos

1 34.09 73.15 167.43 |352.33
X; 39.06 94.28 184.90 | 22.27 5.57
Xo 47.71 86.78 3.83 32.47 8.12

XiXo | 46,57 98.12 18.44 -3.67 -0.92
Xs 39.39 4.97 21.13 17.47 4.37
XiXs | 47.39 -1.14 11.34 14.61 3.65
XoX; | 43.84 8.00 -6.11 -9.79 -2.45
XiXoX3| 54.28 10.14 2.44 8.55 2.14

Analisis e interpretacion: Se visualiza los signos de las variables en el proceso que
son FeCl;, NaCl, NaNO3; y observamos que son positivos, significa que estan en su
nivel minimo, que deben ser maximizados; pero el cloruro férrico y cloruro de sodio
tienen mayor significancia por que son mayores que el nitrato de sodio. Igualmente
verificamos las interacciones XiXz y X2X3 el signo es negativo es decir no existe
interaccién y el signo de X1Xsy de X{X2X3 tiene signo positivo entonces si existe

interaccion entre ellos.

5.1.2.- ANALISIS DE VARIANZA

Para determinar el significado real de los efectos de las variables tomadas en
consideracion se realiza mediante el andlisis de varianza.
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La suma de cuadrados del error debido a los efectos e interacciones que viene

definido por:
No -\2
SSe = Z(Yﬁ— j (2.14)

Donde:

Y’ .- replicas en el punto central del disefio

Y’ .- Promedio de todas las replicas

N, .- numero de replicas en el centro del disefio
La suma de cuadrados para la curvatura esta definido por la ecuacion :

Nn|Y-Y°

SScurvatura (2-1 5)

T (N+n)

Y .- Promedio de los puntos exteriores del disefio

Los resultados obtenidos en la lixiviacién de cobre en las pruebas metalurgicas de la
matriz del disefio planteado con las ecuaciones (2.14 y 2.15) son:

Y’ = 46.98

44.04

~
]

SScurvaura = 13.824

SSg = 0.32

El mecanismo correcto de medir los efectos de las variables en estudio y de la

interacciones se realiza mediante el teorema de Cochran, expresado por Ec.(2.16)
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Si se cumple la relacién definida por la ecuacion (2.17):

Fo > Fui.m)

El efecto o interaccidn es significativo.
La siguiente tabla muestra el andlisis de varianza para los datos procesados:

Fuentes de|SS Grados de |Mediade |F, significancia
verificacion |efectos |libertad cuadrados
a 61.994 1 61.994 193.732 Si
b 131.788 1 131.788 [411.836 Si
38.150 1 38.150 |119.219 no
ab 1.684 1 1.684 5.261 no
ac 26.582 1 26.682 83.380 no
bc 11.981 1 11,981 37.439 no
abc 9.138 1 9.138 28.556 no
curvatura 13.818 1 13.818 43.181 no
Error 0.320 1 0.320
Total 295.553 9

Analisis e interpretacion: El distribuidor F de Tablas con 95 % de confiabilidad, para
fy =1y f. = 1 grados de libertad, tiene un valor de 161.45 y verificando los valores
de F, obtenidos segun el cuadro la variable FeCls y NaCl son mayores que F de las
tablas, significa que estan en su minimo y deben maximizarse y también son las

variables mas importantes del proceso.
5.1.3.- MODELO MATEMATICO

Determinado los efectos, es decir, las influencias que resulta significativa. Se
procede a determinar el modelo matematico que represente al proceso de lixiviacién
en la recuperacién de cobre, con el disefio factorial a dos niveles; segun la ecuacion
(2.18):

- k

Y = b, + DbX, + >YbhXX,

Jj=1 u=j=1

65



Para determinar los coeficientes b; , b,; se formula la matriz, ecuacion (2.19):
Bl = [XX]"[X"Y]

Por la propiedad de las matrices de la ortogonalidad de la tabla de indicadores de
nivel; el producto X"X es igual a la matriz cuyos elementos de la diagonal es igual al
nimero de experimentos (N). Los elementos de la diagonal de la matriz [X"X])”,
ecuacion (2.20) son:

1
Cij = —
N

Los coeficientes del modelo matematico son definidos como el producto escalar de
la columna Y por la recuperacidbn columna X; dividida entre el numero de

experimentos (N) del disefio, ecuacion (2.21):

1 N
b = — > XY
| N; i

otra igual define la ecuacion (2.22):

Con esta relacién calculamos los coeficientes del modelo matematico lineal

codificado, definido por la ecuacién (2.18):

La siguiente tabla muestra la transpuesta de matriz:

—_
—_
—_
—_
—_
—_
—_

34.09
39.06

47.71
46.57
39.39
47.39
43.81

54.28

1
—_
—_
1
—
—_
1
—_
—_
1
—_

—_ | - -
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El producto de las matrices [B] = [X'X]'[X"Y]

[X'X]" [XY] [B]
0.125| 0 0 0 0 0 0 0 352.33 |44.041
0 [0125] 0 0 0 0 0 0 22.27 |2.784
0 0 [0125] 0O 0 0 0 0 32.47 |4.059
0 0 0 [0125] 0 0 0 0 17.47 |2.184
0 0 0 0 [0125| 0 0 0 -3.67 |-0.459
0 0 0 0 0 [0125] 0O 0 14.61 |1.826
0 0 0 0 0 0 [0.125 0 -9.79 |-1.224
0 0 0 0 0 0 0 |0.125 8.55 [1.069

El calculo de los valores de los coeficientes de la ecuacidon matematica son:

Xo Xq Xz Xs X1X2 X1X3 XaoX3 X1X2X3
44.041 | 2.784 | 4.059 | 2.184 | -0.459 | 1.826 -1.224 1.069

Finalmente el modelo matematico a escala codificada es el siguiente:

Y =44.041 + 2.784X; + 4.059X;, + 2.184X5 — 0.459X: X + 1.826X:X3 —1.224X,X3 + 1.069X;X2X35

5.1.4.- ANALISIS DE RESIDUOS

El modelo matematico debe predecir adecuadamente el fendbmeno investigado, es
decir, podemos predecir los valores observados y se puede calcular matricialmente:
Y = [X][B]

MATRIZ DE VARIABLES CONTROLABLES
Xo| X1 | Xo | X3 | XaXa | XiX3 XaoX3 X1X2Xs3 [B] | Y(estimado)
1 -1 -1 -1 1 1 1 -1 44.041 34.088
1 1 -1 -1 -1 -1 1 1 2.784 39,060
1 -1 1 -1 -1 1 -1 1 4.059 47.710
1 1 1 -1 1 -1 -1 -1 2.184 46.570
1 -1 -1 1 1 -1 -1 1 -0.459 39.390
111 [ 1 1] 1 1 X q 1.826 | 47.390
1 -1 1 1 -1 -1 1 -1 -1.224 43.840
1 1 1 1 1 1 1 1 1.069 54.280

67



De los resultados obtenidos podemos realizar un analisis de residuos:

Analisis de residuos
Y(obs) Y(est) Y- Yest

34.09 | 34.088 | 0.002
39.06 | 39.060 0.0
47.71 | 47.710 0.0
46.57 | 47.570 0.0
39.39 | 39.390 0.0
47.39 | 47.390 0.0
43.84 | 43.840 0.0
54.28 | 54.280 0.0

ol N ol M W N =2

Con los resultados obtenidos se puede calcular la suma de cuadrados del residual
del modelo, con la ecuacion (2.23):

& (Vos = Vesr)
SCMg = =085 TR (2.23)
i=1 NI"—I
Aplicando la ecuacién calculamos SSg = 0.000004

Fo = Suma de cuadrados del residual/ media cuadrados del error (ecuacion 2.24):
Fo, =0.0000125

Para saber estadisticamente si el modelo matematico hallado representa
correctamente a los datos experimentales, es mediante el distribuidor Test F Ec.
(2.24):

Para un nivel de confiabilidad de 95 % y parafs = 1y f, = 1, el F de tablas es
161.45. El F, del modelo es menor que F de tablas; es decir el modelo matematico

representa adecuadamente al fendmeno investigado.
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5.1.5.- DESCODIFICACION DEL MODELO MATEMATICO A ESCALA NATURAL

Cuando se desea graficar y/o continuar con la siguiente etapa de optimizacion es

importante descodificar el modelo matematico determinado a escala natural:

Para el termino independiente Ec. (2.25):

k k
a =be - Dbe o+ Db, i#] (2.25)
J=1 i,j=1
Para el término lineal Ec. (2.26):
b k=l p
aiz; = ! - z £ i#] (2.26)
J i,f=1AZj
Para el término interaccion Ec. (2.27):
by
ajjZiZ; = - (227)
Az Az,
z°
e = ! (2.30)
Az

Reemplazando los datos del cuadro siguiente en las ecuaciones (2.25, 2.26)

obtenemos lo siguiente:

Variable | Nivel (-) |Nivel (+) | 7 f AZ, €
Z 10 100 55 45 [1.22
Z> 40 150 95 55 1.72
Zs 10 50 30 20 1.50
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El modelo matematico a escala codificada es:

Y =44.041 + 2.784X; + 4.059X; + 2.184X;3 — 0.459X: Xz + 1.826X: X5 —1.224X:X5 + 1.069X:X2X3

Reemplazando los datos en las ecuaciones (2.25 al 2.30), tenemos:

Modelo Zo Z1 22 Z3 2122 2123 2223 212223
. 44.041]2.784 [4.059 [2.184 [ -0.459 | 1.826 |-1.224 | 1.069
codificado real |g/A7 [-2.06 [2.39 [-1.116 | -0.659 | 1.351 | 0.353 | 0.714

El modelo matematico a escala descodificada

Y = 27.803-2.060Z; + 2.39Z,—1.116Z;-0.659ZZ, + 1.35Z,Z5 +0.35Z,Z5 + 0.714Z1Z,Z;

Analisis.- Si igualamos las tres variables a cero la recuperacién del cobre sera igual
a la constante cuyo signo es positivo el cual nos indica que se encuentra en su
minimo y puede maximizarse; graficamente se presenta en figuras 9 y 12

respectivamente.

OPTIMIZACION:

Optimize Response

Factor Low High Optimum
FeCl3 10.0 100.0 100.0
NaCl 40.0 150.0 150.0
NaNO3 10.0 50.0 50.0
Interpretacion:

El proceso de lixiviacion puede maximizarse hasta un 53.799% de extraccion de cobre, esto en el sistema lineal,
lo cual nos indica que el proceso de lixiviacion es un sistema cuadratico, por lo que se tienen que realizar
pruebas estrella para maximizar y obtener recuperaciones sobre 90%.

La siguiente prueba debera desarrollarse sobre el los niveles maximos a fin de optimizar la recuperacion.
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_Figura 6:_ ANALISIS GRAFICO DE PARETO:

Standardized Pareto Chart for Cu

B:NaCl
A:FeCI3
C:NaNO3
AC

BC

AB

011111””2””3””4....5
Standardized effect

Interpretacion:
El analisis de Pareto nos indica que el que tiene mayor efecto significativo en el proceso de lixiviacion es el
cloruro de sodio para una significancia del 95%

Figura7: ANALISIS GRAFICO DE EFECTOS:

Main Effects Plot for Cu
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FeCI3 NaCl NaNO3

Interpretacion:

Tal como se indico en el analisis numérico, se comprueba de una manera grafica que el que tiene mayor
pendiente es el cloruro de sodio, por lo que tiene mayor significancia en el proceso de lixiviacion, seguido del
cloruro férrico y del nitrato de sodio.
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Figura 8: ANALISIS GRAFICO DE LAS INTERACCIONES:

Interaction Plot for Cu
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Interpretacion:
Dentro de los niveles de trabajo el Ginico que tiene efecto significativo en la interaccion es el cloruro férrico —
nitrato de sodio, las demas interacciones estan fuera del nivel de trabajo.

Figura9: SUPERFICIE RESPUESTA NaCl — FeCl;, DEJANDO CONSTANTE NaNOs:

Contours of Estimated Response Surface
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FeCI3
Interpretacion:

Como se podra notar en el grafico, no es un sistema lineal sino un sistema cuadratico, por lo que nos proyecta un
sistema de curvas y si notamos por los colores la méaxima recuperacion se logra con los niveles maximos
llegando a lo programado con el sistema de optimizacion (53.799% de extraccion de cobre)



Figura 10:

SUPERFICIE RESPUESTA NaNO; — FeCl;, DEJANDO CONSTANTE NaCl:

NaNO3

Interpretacion:

Como se podra notar en el grafico, no es un sistema lineal sino un sistema cuadratico, por lo que nos proyecta un
sistema de curvas y si notamos por los colores la maxima recuperacion se logra con los niveles maximos

Contours of Estimated Response Surface
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llegando a lo programado con el sistema de optimizacion (53.799% de extraccion de cobre)

Figura 11:

SUPERFICIE RESPUESTA NaNOQO; — NaCl, DEJANDO CONSTANTE FeCls:

NaNO3

Interpretacion:

Como se podra notar en el grafico, no es un sistema lineal sino un sistema cuadratico, por lo que nos proyecta un
sistema de curvas y si notamos por los colores la maxima recuperacion se logra con los niveles maximos

Contours of Estimated Response Surface
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llegando a lo programado con el sistema de optimizacion (53.799% de extraccion de cobre)
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Fig. 12: SUPERFICIE RESPUESTA EN EL ESPACIO FeCl; — NaCl, DEJANDO CONSTANTE NaNOj:

Estimated Response Surface
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Interpretacion:

Como se podra notar en el grafico espacial, el grafico mostrado no es lineal sino un sistema cuadratico, por lo
que nos proyecta un sistema de curvas y si notamos por los colores la maxima recuperacion se logra con los
niveles maximos llegando a lo programado con el sistema de optimizacion (53.799% de extraccion de cobre)

Fig.13: SUPERFICIE RESPUESTA EN EL ESPACIO FeCl; — NaNO;, DEJANDO CONSTANTE NaCl:

Estimated Response Surface

NaCl=95.0
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FeCI3

Interpretacion:

Como se podra notar en el grafico espacial, el grafico mostrado no es lineal sino un sistema cuadratico, por lo
que nos proyecta un sistema de curvas y si notamos por los colores la maxima recuperacion se logra con los
niveles maximos llegando a lo programado con el sistema de optimizacion (53.799% de extraccion de cobre)
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Fig. 14: SUPERFICIE RESPUESTA EN EL ESPACIO NaCl - NaNO;, DEJANDO CONSTANTE FeCl;:

Estimated Response Surface
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I 36.0-37.6
Bl 37.6-39.2
39.2-40.8
Il 408424
42.4-44.0
44.0-45.6
Il 456-47.2

47.2-48.8

Bl 48.850.4

Cu

100 120 140 160 0

NaNO3
NaCl

Interpretacion:

Como se podra notar en el grafico espacial, el grafico mostrado no es lineal sino un sistema cuadratico, por lo
que nos proyecta un sistema de curvas y si notamos por los colores la maxima recuperacion se logra con los
niveles maximos llegando a lo programado con el sistema de optimizacion (53.799% de extraccion de cobre)

5.2.- EVALUACION DE LAS PRUEBAS CON DISENO HEXAGONAL

En los disefios rotables es importante tomar en consideraciéon las variables mas
significativas que han sido seleccionados en el disefio factorial; para el caso del
disefio hexagonal es indispensable seleccionar las 2 variables mas importantes para
el proceso en investigacién para llegar a la optimizacion.

5.2.1.- ESTIMACION DEL MODELO MATEMATICO PARA EL DISENO
HEXAGONAL
Para el modelo matematico usando el disefio hexagonal se han elegido las dos

variables mas importantes del proceso en los siguientes niveles:

VARIABLES NIVELES
Inferior | superior

Z, | FeCl; gr/lt 60 110
Z, | Nacl gr/lt 70 120

-
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En las pruebas experimentales se han considerado el nitrato de sodio como una
constante en el nivel inferior y superior de 40 gr/It.

Los niveles para las variables independientes consideradas a escala codificaday a
escala natural obtenidas mediante la ecuacién (2.54), asi como los resultados de las
pruebas metallrgicas para el disefio hexagonal se pueden observar en la siguiente
tabla:

Matriz del disefio a escala codificada y natural
CODIFICADO NATURAL

N X4 X5 Z, Z, Y (RESPUESTA)
1 1.0 0 110.0 95.0 68.71
2 0.5 0.866 97.5 116.7 67.39
3 -0.5 0.866 72.5 116.7 64.93
4 -1 0 60.0 95.0 62.16
5 -0.5 -0.866 72.5 73.4 61.05
6 0.5 -0866 97.5 73.4 65.82
7 0 0 85.0 95.0 64.13
8 0 0 85.0 95.0 64.88
9 0 0 85.0 95.0 64.17

La matriz [X] y el vector Y estan definidos:

Matriz [X] Vector (Y)
X1 X2 X12 XZZ X1 X2

1 0 1 0 0 68.71
0.5 | 0.866 | 0.25 |0.749956| 0.433 67.39
-0.5 | 0.866 | 0.25 |0.749956| -0.433 64.93

x
o

1
1

1

1 -1 0 1 0 0 62.16
1 -0.5 |-0.866 0.25 |0.749956| 0.433 61.05
1 0.5 |-0.866 0.25 |0.749956|-0.433 65.82
1 0 0 0 0 0 64.13
1 0 0 0 0 0 64.88
1 0 0 0 0 0 64.17

El modelo matematico definido por la ecuacion (2.31) de segundo orden podemos

determinar, calculando los coeficientes (B) que esta definidos por la ecuacion (2.32):

Bl = [X"X]'[X™Y]
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La matriz transpuesta esta definida del siguiente modo:

rd Y
1 1 1 1 1 1] 1 1 68.71
1 0.5 05 | -1 -0.5 0.5 o|o| o | 67.39
0 |0.866 |0.866 0 |-0.866 [-0.866 0| 0| o | 64.93
1 0.25 0.25 1 0.25 0.25 o/ o| o | 6216
0 [0.74995 [0.74995 | 0 [0.74995 |0.74995 | 0 | 0 | O | 61.05
0| 0433 | -0433 | 0 | 0433 | -0433 | 0 | 0 | O | 65.82

El

respectivamente:

inverso [X'X]" denominado matriz de correlacion y la matriz [X'Y] y [B]

XTX] X™Y] | B=XX"X"Y
0.3333 0 0 [-0.3333 |-0.3333 0 | 583.24 64.39
0 033347 | 0O 0 0 0 10.17 3.39
0 0 |0.3333 0 0 0 4.72 157
-0.3333 0 0 |0.83333 |0.16676 0 195.66 1.04
-0.3333 0 0 |0.16676 |0.83333 0 194.39 0.19
0 0 0 0 13334 | -1.0 1.33

El modelo matemético a escala codificada para el disefio hexagonal esta definido
por:

Y

64.39 + 3.39X; + 1.57X; + 1.04X7 + 0.19X7 - 1.33X;Xz

5.2.2.- TRANSFORMACION DE LA ECUACION MATEMATICA A ESCALA
NATURAL

El modelo matematico nos sirve para predecir los valores de la recuperacién de
cobre, sin embargo, es necesario que el modelo se exprese a escala natural, que
nos servird para graficar el modelo; para lo cual se debe calcular los coeficientes
codificados del modelo con las ecuaciones (2.33 al 236):
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N Z, Z
) 60 70
(+) 110 120
Z°, 85 95
AZ, 25 25

£ 3.4 3.8

Término independiente (a,) Ec. (2.33):

a = 49.32

Términos lineales (a1y a2 ) Ec. (2.34):

0.550
0.733

ay

dz
Términos cuadraticos ( a;, a; ) Ec. (2.35):

a’ = 0.00170
a’ = 0.00032

Término interaccion (asaz ) Ec. (2.36).
a;a: =-0.0021
El modelo a escala natural o descodificado es:

Y =49.32 + 0.056Z; + 0.185Z, + 0.0017Z} + 0.00032Z; - 0.0021Z,Z,

El modelo debe predecir el valor de Y (% recuperacion de cobre); graficamente se

observa en las figuras 18 y 19 respectivamente.
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5.2.3.- DETERMINACION DE LA SIGNIFICANCIA DE LOS COEFICIENTES

Los elementos de la diagonal de la matriz son:

GCj

Xo [0.33333
X; [0.33347
X, [0.33333
X% 10.83333

X,* |0.83333
XiXz |1.33341

Las respuestas en el centro del disefio son:

N X Xo Z; Z> | Y(respuesTa)
85 95 64.13
85 95 64.88

9 0 0 85 95 64.17

Con las formulas definidas en (2.39 ) y (2.40 ), se obtiene:

Y’ = 64.39
SSe = 0.356
El grado de libertad para el error de pruebas experimentales es: 2 y luego por las
Ec. (2.41) y (2.42) tenemos:

MSe = 0.178

Se = 0.420

79



Aplicando las formulas definidas por las ecuaciones (2.37 y 2.38) se obtiene la

significancia de las variables como se muestra en el cuadro:

Se by, | (C)" Shi t Significancia
X; | 0.42 | 3.40 | 0.577 0.24 14.17 Si
X, | 0.42 | 1.57 | 0.577 0.24 6.42 Si
X2 | 0.42 | 1.05 | 0.912 0.38 2.76 no
X, | 0.42 | 0.20 | 0.912 0.38 0.53 no
X:X2|0.42 [-1.33 | 1.154 0.49 -2.71 no

Observando la tabla: X1y X2 en el término lineal resultaron significativos; debido a
que t; es mayor que t; de las tablas = 4.30 para 95 % y 2 grados de libertad.

5.2.4.- EVALUACION DEL MODELO MATEMATICO (TEST FISCHER)

El calculo de valores estimados de regresién mediante la formula matricial (2.48 ), se

obtiene el siguiente cuadro:

X
o

X Xz X+2 X5 XXz |by(B) Yest=[X][B]

1 0 1 0 0 64.39 68.84
0.5 | 0.866 0.25 0.749956 | 0.433 3.39 67.29
-0.5 | 0.866 0.25 0.749956 | -0.433 1.57 65.03

-1 0 1 0 0 1.04 62.04
-0.5 [-0.866 0.25 0.749956 | 0.433 0.19 61.17
0.5 |-0.866 0.25 0.749956 | -0.433 -1.33 65.71

—_ A | A A A =2 = =

0 0 0 0 0 64.39
0 0 0 0 64.39
0 0 0 0 64.39
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Los célculos de los residuales obtenidos se muestra en el cuadro siguiente:

Yobs Yest Y'Yest

68.71 | 68.84 -0.13
67.39 | 67.29 0.10
64.93 | 65.03 -0.10

62.16 | 62.04 0.12
61.05| 61.17 -0.12
65.82 | 65.71 0.11

64.13 | 64.39 -0.26
64.88 | 64.39 0.49
64.17 | 64.39 -0.22

La suma de cuadrados del residual Ec. (2.43 al 2.47):

SSg = 0.433

MSgr = 0.144
La suma de cuadrados de la falta del ajuste (Lack of fit) Ec. (2.45) son los
siguientes:

SSra = 0.077

MSka = 0.077

La prueba de Tes — Fisher, esta definido como, Ec. (2.49):

Fmodelo = 0.432
El valor F de Tablas para un nivel de significancia del 95 % y para 1 y 2 grados de
libertad Ec. (2.50), se obtiene: F(o0s.1,2) = 18.51
El F del modelo es menor que F de tablas; por lo tanto el modelo representa
adecuadamente a los datos experimentales.

5.2.5- TIPO DE GRAFICA QUE REPRESENTA LA ECUACION ES
DETERMINADO POR MAXIMOS Y MiNIMOS

Utilizando el modelo matematico a escala codificada para calcular las derivadas

parciales; tenemos Ec. (2.51):

Y =64.39 + 3.39X; + 1.57X2 + 1.04 X7 + 0.19 X, - 1.33X: Xz
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C - 208
ax;
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OV _ 38
ax’

2

OV _ 433

Desarrollando la matriz Hessiana se obtiene las determinantes siguientes Ec. (2.51 y
2.53):
by = 2.08

bo, = -0.98
El signo de las determinantes es alternativo positivo (+) y negativo (-); esto indica
que tiene un maximo en el rango investigado y que la forma de la superficie se
asemeja a una elipse concavo hacia arriba.
5.2.6.- DETERMINACION DE LAS CONDICIONES OPTIMAS DE LAS VARIABLES
Para hallar los valores de las variables independientes en la investigacién X; (FeCls)
y X2 (NaCl) que maximice la respuesta ; es decir la recuperacion de cobre (%); estos

valores que corresponda a la cima de la superficie descrita por el modelo
matematico:

Y = 64.39 + 3.39X; + 157X, + 1.04 X7 +0.19.X7 - 1.33X; X

WY 239,008X - 133X, = O
ox,
W 157, 038X - 1.33X; = 0
ox,
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Resolviendo las ecuaciones de dos variables tenemos:

3.45
7.95

X4
Xz

Estos son los valores éptimos en la escala codificada y podemos transformarlos a la
escala natural descodificando estos resultados utilizando la Ec. (2.54) se obtiene lo

siguiente:
Zi = 85 +3.45x25 = 169.75
Z, = 95 +7.95x25 = 293.75

Finalmente las condiciones optimas de las variables independientes controlables
son:

FeCls = 169.75 gr/lt

NaCl = 293.75 gr/lt

NaNOs; = 40.00 gr/It
Reemplazando estos valores obtenidos en el modelo matemético codificado se

obtiene la maxima recuperaciéon de cobre que alcanzaria a un 76 %.

OPTIMIZACION:

Optimize Response

Optimum value = 69.1733

Factor Low High Optimum
FeCl3 60.0 110.0 110.0
NaCl 73.4 116.7 116.7
Interpretacion:

El proceso de lixiviacion puede maximizarse hasta un 76 % de extraccion de cobre, esto en el sistema cuadratico.
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FIGURA 15: ANALISIS GRAFICO DE PARETO:

Standardized Pareto Chart for Cu

A:FeCl3
B:NaCl
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Interpretacién:

El andlisis de Pareto nos indica que los que tienen efectos significativos en el proceso de lixiviacion son el
cloruro férrico seguido del cloruro de sodio para una significancia del 95%

FIGURA 16: ANALISIS GRAFICO DE EFECTOS:

Main Effects Plot for Cu
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Interpretacion:
Tal como se indico en el analisis numérico, se comprueba de una manera grafica que el que tiene mayor
pendiente es el cloruro férrico, por lo que tiene mayor significancia en el proceso de lixiviacion, seguido del
cloruro de sodio.
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FIGURA 17:  ANALISIS GRAFICO DE LAS INTERACCIONES:

Interaction Plot for Cu
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Interpretacion:
Dentro del nivel de trabajo la interaccion entre el cloruro férrico — cloruro de sodio, es el que tiene efecto
significativo, por lo que debe de controlarse dichos factores.

FIGURA 18: SUPERFICIE RESPUESTA NaCl — FeCl;:

Contours of Estimated Response Surface
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Interpretacion:

Como se podra notar en el grafico cuadratico, se nos proyecta un sistema de curvas y si notamos por los colores
la maxima recuperacion se logra con los niveles maximos llegando a lo programado con el sistema de
optimizacion (76 % de extraccion de cobre)
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FIGURA 19: SUPERFICIE RESPUESTA EN EL ESPACIO FeCl; — NaC

Estimated Response Surface
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Interpretacion:

Como se podra notar en el grafico espacial de efecto cuadratico, notamos que nos proyecta un sistema de curvas
y si notamos por los colores la maxima recuperacion se logra con los niveles maximos llegando a lo programado
con el sistema de optimizacion (76 % de extraccion de cobre).
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CAPITULO VI

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

6.1. CONCLUSIONES

Este estudio de investigacibn permite recuperar cobre a partir de un
concentrado de sulfuro cobre, en las condiciones propuestas

La velocidad de reaccion de lixiviacion en soluciones acidas del concentrado
de cobre es un sistema cuadratico en la reaccién quimica, controlado por la
difusién del ién férrico formado durante la reaccion a través de una capa de

azufre elemental formada durante la reaccion.

La extraccion alcanza una recuperacién 76 % de cobre en un periodo de 8
horas de reaccion, con muestras de concentrados sulfurados con tamanos de

particulas de 70% - 200 mallas.

El modelo matematico a escala natural obtenido con el disefio factorial que se

ha aplicado en la investigacion de lixiviacién de concentrado de cobre es:

Y= 27.803 -2.060FeCl; + 2.39NaCl -1.116NaNO; — 0.659FeCl;*NaCl + 1.35FeCl;*NaNO; +

0.353NaCl*NaNO; + 0.714FeCl;*NaCl*NaNO;

El modelo matematico a escala natural obtenido con el disefio rotable
hexagonal en la etapa de optimizacién es:

Y = 49.32 + 0.056FeCl; + 0.185NaCl + 0.017(FeCls)? + 0.00032(NaCl)? + 0.0021FeCl;*NaCl

Las cantidades 6ptimas de reactivos obtenidas mediante el modelo empirico
para el FeCl; y NaCl son 169.75 gr/lt , 293.75 y 40 gr/It respectivamente.
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= Estas ecuaciones empiricas nos permite establecer que el parametro principal
de la lixiviacion en un ambiente acido oxidante clorurante es el cloruro férrico
(Z+), seguido del cloruro sodio (Z) que tiene influencia en este proceso y la

interaccién entre ellos es muy pequena.

6.2. RECOMENDACIONES

= En la caracterizacién mineralégica del concentrado se recomienda efectuar un
analisis mas profundo en el reconocimiento y tipificacion de especies que
perturban el proceso de lixiviacion, tales como las gangas, arcillas que
aportan finos, coloides e impurezas que consumen acidos y agentes
oxidantes.

= Se debe realizar un andlisis mineraldgico de los residuos generados en la
lixiviacibn para evaluar el comportamiento de las diferentes especies

presentes y realizar ajustes para el mejoramiento del proceso.

= Se recomienda realizar un disefo para eliminar todo el cloruro ferroso y otras

impurezas para continuar con el siguiente proceso.

= En el pretratamiento (curado) se recomienda el uso de la dosis de acido
sulfdrico sea calculado de modo que favorezca la cinética y se minimice su

consumo.

e Los pardmetros cuya importancia han sido optimizados por medio de los
disenos experimentales, tienen wuna base sélida, para posteriores

investigaciones de otros concentrados de caracteristicas similares.

e Realizar pruebas metalurgicas de comprobacién con las condiciones 6ptimas

mencionadas en la conclusién.
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Fot. 1. Particulas libres de calcopirita (cp), esfalerita (ef) y covelita (cv). Muestra: +100.
Magnificacion: 200X.

Fot. 2. Particulas libres de calcopirita (cp), Pirita (py) y covelita (cv). Muestra: +100.
Magnificacion: 500X.



Fot. 3. Particulas libres de calcopirita (cp), pirrotita (po) y particulas entrelazadas de
calcopirita (cp) con la covelita (cv). Muestra: +100. Magnificacion: 500X.

Fot. 4. Particulas libres de calcopirita (cp), covelita (cv), esfalerita (ef) y gangas (GGs).
Muestra: +100. Magnificacion: 500x.



Fot. 5. Particulas libres de calcopirita (cp) y pirrotita (po). Muestra: +150.
Magnificacion: 500X.

Fot. 6. Particulas libres de calcopirita (cp), pirita (py), pirrotita (po) y covelita (cv).
Particula entrelazada de calcopirita con la esfalerita (cp+ef). Muestra: +150.
Magnificacion: 500X



Fot. 7. Particulas libres de calcopirita (cp), esfalerita (ef), pirrotita (po) y covelita (cv).
Muestra: +150. Magnificacion: 500X

Fot. 8. Particulas libres de calcopirita (cp), molibdenita (mb), gangas (GGs) y particulas
entrelazadas de calcopirita (cp) con la ganga (GGs). Muestra: +150. Magnificacion: 500X.



Fot. 9. Particulas libres de calcopirita (cp) y esfalerita (ef). Muestra: +200.
Magnificacion: 500X.

Fot. 10. Particulas libres de calcopirita (cp) y particula entrelazada de calcopirita
(cp) con la esfalerita (ef). Muestra: +200. Magnificacion: 500X.



Fot. 11. Particulas libres de calcopirita (cp) y esfalerita (ef). Particula
entrelazada de calcopirita (cp) con la pirrotita (po). Muestra: +200. Magnificacion:
500X.

Fot. 12. Particulas libres de calcopirita (cp), esfalerita (ef), gangas (GGs) y
covelita (cv). Muestra: 200X. Magnificacion: 500X.



Fot. 13. Particulas libres de calcopirita (cp), gangas (GGs) y pirrotita (po).
Particula entrelazada de la calcopirita (cp) con la ganga (GGs).
Muestra: +325. Magnificacion: 500X.

Fot. 14. Particulas libres de calcopirita (cp), pirrotita (po), covelita (cv),
esfalerita (ef) y molibdenita (mb). Muestra: +325. Magnificacion: 500X.



Fot. 15. Particulas libres de calcopirita (cp), pirrotita (po) y particula entrelazada
de calcopirita con la esfalerita (ef+cp). Muestra: +325.
Magnificacion: 500X.

Fot. 16. Particulas libres de calcopirita (cp), esfalerita (ef) y covelita (cv).
Muestra: 325. Magnificacion: 500X.



Fot. 17. Particulas libres de calcopirita (cp) y pirrotita (po). Muestra: -325.
Magnificacion: 500X.

Fot. 18. Particulas libres de calcopirita (cp), esfalerita (ef) y pirrotita (po).
Muestra: -325. Magnificacion: 500X.



Fot. 19. Particulas libres de calcopirita (cp) y molibdenita (mb). Muestra: -325.
Magnificacion: 500X.

Fot. 20. Particulas libres de calcopirita (cp) y particula entrelazada de calcopirita
con la esfalerita (ef+cp). Muestra: -325. Magnificacion: 500X.
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ANALISIS MICROSCOPICO DE UNA MUESTRA DE CONCENTRADO DE COBRE
SOBRE 5 BRIQUETAS PULIDAS

La muestra fue analizada mediante el microscopio 6ptico Leitz Modelo Ortholux POL
BK Il, de luz polarizada transmitida — reflejada, para la cual previamente se tamizé la
muestra, en las siguientes mallas: +100, +150, +200, +325 y —325. Sobre cada una de
las muestras tamizadas se han confeccionado las respectivas briquetas pulidas, en la
que sobre cada una de las briquetas se han hecho los respectivos analisis, habiéndose
determinado en primera instancia los componentes mineral6gicos, luego se han hecho
los respectivos analices modales, esto fue con la finalidad de determinar sus
respectivos grados de libracién de cada uno de los minerales que han intervenido en el

analisis y con esto determinar el comportamiento de ellos metalurgicamente.

A continuacion se hace un resumen detallado de todo el analisis efectuado.

MINERALES DETERMINADOS

Minerales de cobre:
Los minerales de cobre que se han determinado en la muestra son los siguientes:

calcopirita, covelita, calcocita y bornita.

Minerales de Zinc
El mineral de zinc que fue determinado en la muestra es la esfalerita, la que,
posiblemente, corresponda a la esfalerita con contenido de hierro de 4 a 8% de Fe

dentro de su estructura atémica, es decir, reemplazando a los iones de zinc.

Minerales de Plomo
Los minerales que pertenecen a este grupo y que fueron determinados son la galena y

la cerusita.



Minerales de Molibdeno

El mineral de molibdeno determinado es la molibdenita.

Minerales de Hierro

Los minerales de hierro que fueron determinados son la pirita, pirrotita, magnetita y

goethita.

Minerales Auriferos

El mineral aurifero determinado es el oro.

Otros Minerales
En este grupo estan considerados las gangas, las cuales estan integradas por los
silicatos (cuarzo y feldespatos) y los carbonatos (calcita, etc).

ANALISIS MODAL

En este rubro se ha considerado el conteo realizado sobre cada una de las briquetas,
para lo cual, previamente se ha tenido que ajustar el campo de analisis mediante un
enrejado, con un espaciamiento de conteo de 2 mm de distancia entre cada campo de

observacion, a continuacién se da el nimero de particulas contadas en cada una de las

briquetas:
MALLA MALLA MALLA MALLA MALLA
+100 +150 +200 +325 -325
N°DE
PART. 1305 4735 2610 3590 3160




MINERALES QUE HAN INTERVENIDO EN EL ANALISIS MODAL

A continuacion se dan los minerales que han intervenido en el analisis modal, es decir
aquellos minerales que han intervenido en el conteo realizado en cada una de las
briquetas, ya que los minerales que no han intervenido en el conteo, se encuentran en

el orden de trazas, es decir, en escasa cantidad.

MINERALES | MALLA MALLA MALLA MALLA MALLA
+100 +150 +200 +325 -325
Calcopirita X X X X X
Covelita X X X X X
Esfalerita X X X X X
Molibdenita X X X -
Pirita X X X X X
Pirrotita X X X X X
Goethita X - X
Gangas (*) X X X X X

VOLUMEN Y GRADO DE LIBERACION PORCENTUAL DE LOS MINERALES QUE
HAN INTERVENIDO EN EL ANALISIS MODAL

En el siguiente cuadro se proporcionan los volimenes y los grados de liberacion
porcentuales de los minerales que han intervenido en el analisis modal, los cuales se

han resumido de cada uno de los cuadros Nos. 1 de cada briqueta analizada, y son:



MALLA MALLA MALLA MALLA MALLA
+100 +150 +200 +325 -325

V% | GL% | V% | GL% | V% | GL% | V% | GL% | V% | GL%

MINERALES

Calcopirita |85,69] 96,49 |88,80] 96,56 |88,45] 97,47 |84,83] 99,33 §89,43] 99,26

Covelita 1,43 | 69,52 | 0,88 | 60,24 | 0,57 | 66,67 | 1,17 ] 71,43 | 1,22 | 90,91

Esfalerita | 1,46 | 52,63 | 1,14 | 64,81 | 1,05 | 18,18 } 1,52 | 73,39 | 0,84 | 37,74

Molibdenitaj 0,08 |100,00f 0,01 § 0,00 | 2,68 J100,00} - - - -

Pirita 3,39 192,55 0,99 ]95,74 | 1,28 | 89,55 | 3,06 |100,00Q4 1,74 §100,00
Pirrotita 1,00 100,001 0,84 §100,00] 4,02 J100,00§ 5,99 |100,004 2,47 | 96,15
Goethita 0,07 1 0,00 - - - - - - 0,16 1100,00

Gangas (*) | 6,89 72,30 | 7,34 | 63,31 | 1,93 | 0,00 | 3,43 ] 89,43 | 4,15 87,79

(*).- Las gangas estan constituidas mayormente por los silicatos y los carbonatos.

INTERPRETACION DE LOS GRADOS DE LIBERACION PARA CADA MINERAL
QUE HA INTERVENIDO EN EL ANALISIS MODAL

MALLA +100

La Calcopirita ocupa el 85,69% del volumen total de la muestra, de este volumen el
96,49% se halla libre, mientras que el 14,31% restante se encuentra aun entrelazada,
siendo la explicacién de su no liberacién total, los tipos de entrelazamientos en los
cuales estan involucradas este mineral, tal como se puede apreciar en la tabla No. 2,
donde estan expresadas porcentualmente.

Como ejemplo se tiene la siguiente explicacion para este mineral, la calcopirita esta
entrelazada con la covelita (cp-cv) mostrando entrelazamiento de tipo 2al, con un
porcentaje de 1,20 y su posibilidad de liberacion completa es de muy dificil a imposible.

La calcopirita esta entrelazada con la esfalerita (cp-ef) mostrando entrelazamientos de



tipo 1all con, 2,41% y con posibilidad de liberacién completa, facil; 1alV con 1,20%
posibilidad de liberacion completa, facil; 1dll con 1,20% posibilidad de liberacion
completa, imposible; 1ell con 3,61%, posibilidad de liberacion completa, muy dificil a
imposible. La calcopirita con la pirita (cp-py) muestra enlace de tipo 1al con 2,41%,
posibilidad de liberacidn completa, facil; 1bll con 9,64%, posibilidad de liberacion
completa, moderadamente facil. La calcopirita esta entrelazada con las gangas (cp-
GGs) mostrando entrelazamiento de tipos 1al con 1,20%, posibilidad de liberacion
completa, facil; 1all con 4,82%, posibilidad de liberacién completa, facil; 1bll con 4,82%,
posibilidad de liberacion completa, moderadamente facil; 3dll con 1,20%, posibilidad de
liberacion completa, imposible. La calcopirita esta entrelazada con la covelita y la
esfalerita (cp-cv-ef) mostrando entrelazamiento de tipo 1bll con 1,20%, posibilidad de
liberacién, moderadamente facil. La calcopirita estd entrelazada con la covelita y
gangas (cp-cv-GGs) mostrando enlace de tipos 1bll con 12,05%, posibilidad de
liberacion completa, moderadamente facil; 3dll con 24,10%, posibilidad de liberacién
completa, imposible. La calcopirita esta entrelazada con la esfalerita y gangas (cp-ef-
GGs) mostrando enlace de tipo 1bll con 12,05%, posibilidad de liberacién completa,
moderadamente facil. La calcopirita esta entrelazada con la pirita y gangas (cp-py-GGs)
mostrando enlaces de tipo 1bll con 3,61%, posibilidad de liberacion completa,
moderadamente facil; 3dll con 9,64%, posibilidad de liberacién completa, imposible.

Del mismo modo se realizara, las interpretaciones para los otros minerales, ya sea de
esta malla, asi como para los minerales de las otras mallas, de tal manera se podra
apreciar, donde esta la problematica de la no liberacion total de los minerales

analizados.

Mediante este andlisis se podra conocer el porcentaje de cada uno de los minerales y
mediante un desdoblamiento estequiométrico se podra llegar a conocer el porcentaje de
cada uno de los elementos integrantes en cada uno de los minerales, esto para poder
diferenciarlos del analisis quimico, debido a que en este método tan s6lo nos da el
porcentaje total de cada elemento que interviene en la muestra, sin decirnos que

porcentaje es el que procede de cada uno de ellos; por ejemplo, tenemos el hierro, este



elemento se halla como parte integrante de la calcopirita, esfalerita, pirita, pirrotita y
goethita; consecuentemente, en el analisis quimico nos dara solamente el total del
hierro, pero no nos dice cuanto procede de cada uno estos minerales. Ahora, utilizando
este andlisis, podremos calcular, la procedencia del hierro de cada uno de esos

minerales.

MALLA + 150

La calcopirita ocupa 88.80 % del volumen total de la muestra, de este volumen el 96.56
% se halla libre, mientras que el 11.20 % restante se encuentra entrelazado, siendo la
explicacion de su no liberacién total, los tipos de entrelazamiento en los cuales estan
involucradas este material, tal como se puede apreciar en la tabla 2, donde estan
expresadas porcentualmente.

Ejemplo se tiene la explicacién siguiente para este material, la calcopirita esta
entrelazada con la covelita (cp-cv) mostrando entrelazamiento de tipo 2all, con un
porcentaje de 1.61 y su posibilidad de liberacion completa es de muy dificil a imposible;
3dll con un 3.23 % posibilidad de liberacion imposible.

La calcopirita esta entrelazada con la esfarelita (cp-ef) mostrando entrelazamiento de
tipo 1al con 1.61 % y con posibilidad de liberacién completa de facil; 1dll con 15 %
posibilidad de liberacion completa de imposible; 1ell con 1.61 % posibilidad de

liberacién completa de muy dificil a imposible.

La calcopirita esta entrelazada con la molibdenita (cp-mb) mostrando entrelazamiento
de tipo 1alV con 1.61 % y su posibilidad de liberacidon completa de facil.



La calcopirita esta entrelazada con la pirita (cp-py) mostrando entrelazamiento de tipo
1all con 1.61 % y con posibilidad de liberacion completa de fécil; 1blV con 1.61 % y su
posibilidad de liberacién completa de moderadamente facil.

La calcopirita esta entrelazada con las gangas (cp-GGs) mostrando entrelazamiento de
tipo 1al con 11.29 % y con posibilidad de liberacidén completa facil; 1all con 6.45 % y
con posibilidad de liberacién completa de facil; 1alV con 1.61 % y su posibilidad de
liberacién completa de facil; 1bll con 20.97 % y su posibilidad de liberacién completa de
moderadamente facil; 1blV con 11.29 % y su posibilidad de liberacién completa de
moderadamente facil; 1dll con 3.23 % y posibilidad de liberacién completa de imposible;
de tipo 3al con 1.61 % y su posibilidad de liberacion completa de moderadamente facil

a dificil; 3dll con 16.13 % y su liberacién completa como imposible.

La calcopirita esta entrelazada con la covelita y gangas (cp-cv-GGs) mostrando tipos de
enlace, 1blV con 1.61 % y su posibilidad de liberacion de moderadamente facil; 3dll con
4.84 % y su posibilidad de liberacién completa de imposible.

La calcopirita esta entrelazada con la esfalerita y gangas (cp-ef-GGs), mostrando tipos
de enlace de 1bll con 1.61 % y su posibilidad de liberacibn completa de
moderadamente f4cil.

La calcopirita esta entrelazada con la pirita y gangas (cp-py-GGs) mostrando el tipo 3dll
con 1.61 % y su posibilidad de liberacién completa de imposible.

MALLA + 200

La calcopirita ocupale 88.45 % del volumen total de la muestra, de este volumen el
97.47 se halla libre, mientras que el 11.55 restante se encuentra entrelazado, siendo la
explicaciéon de su no liberacién total, los tipos de entrelazamiento en los cuales estan
involucradas este mineral, tal como se puede apreciar en la tabla 2 donde se expresan

en porcentaje.



La calcopirita esta entrelazada con la covelita (cp-cv) mostrando entrelazamiento de tipo
1al con 3.57 % y su posibilidad de liberacion completa de facil; 2all con 3.57 % y su
posibilidad de liberacion completa de muy dificil a imposible; 3dll con 3.57 % y su

posibilidad de liberacién completa de imposible.

La calcopirita esta entrelazada con la esfalerita (cp-ef) mostrando entrelazamiento de
tipo 1bll con 7,14 % y su posibilidad de liberacion completa de moderadamente facil;
1dl con 3.57 % y su posibilidad de liberacidon completa de imposible; 1dll con 10.71 % y

su posibilidad de liberacién completa de imposible.

La calcopirita esta entrelazada con la pirita (cp-py) mostrando entrelazamiento de 1bll
con 3.57 % y su posibilidad de liberacion completa de moderadamente facil; 1blV con

3.57 % y su posibilidad de liberacién completa de moderadamente facil.

La calcopirita esta entrelazada con la gangas (cp-GGs) mostrando entrelazamiento de
tipo 1al con 7.14 % y su posibilidad de liberacién completa de facil; 1all con 14.29 %y
su posibilidad de liberacién completa de facil; 1bll con 17.86 % y su posibilidad de
liberacidn completa de moderadamente facil; 1blV con 7.14 % y su posibilidad de
liberacidbn completa de moderadamente facil; 1el con 3.57 % y su posibilidad de

liberacién completa de muy dificil a imposible.

La calcopirita esta entrelazada con la covelita y gangas (cp-cv-GGs) mostrando
entrelazamiento de tipo 1bll con 3.57 % y su posibilidad de liberacion completa de

moderadamente facil.

La calcopirita esta entrelazada con la esfalerita y gangas (cp-ef-GGs) mostrando
entrelazamiento de tipo 1bll con 3.57 % y su posibilidad de liberacion completa de
moderadamente facil; 1blV con 3.57 % y su posibilidad de liberacién completa de

moderadamente facil.



MALLA +325

La calcopirita ocupa el 84.83 % del volumen total de la muestra, de este volumen el
99.33 % se halla libre, mientras que el 15.17 % restante se encuentra entrelazado,
siendo la explicacion de su no liberacién total, los tipos de entrelazamiento en los
cuales estan involucradas este mineral, tal como se aprecia en la tabla 2, en el cual

estan expresadas en porcentaje.

La calcopirita esta entrelazada con la covelita (cp-cv) mostrando entrelazamiento de tipo
1al con 8.33 % y su posibilidad de liberacion completa de facil; 2bll con 8.33 % y su
posibilidad de liberacibn completa de moderadamente facil; 3dll con 16.67 % y su
posibilidad de liberacion completa de imposible.

La calcopirita esta entrelazada con la esfalerita (cp-ef) mostrando entrelazamiento de
tipo 1all con 16.67 % y su posibilidad de liberacién completa de facil; 1dll con 16.67 %
y su posibilidad de liberacion completa de moderadamente facil.

La calcopirita esta entrelazada con la esfalerita y con gangas (cp-ef-GGs) mostrando
entrelazamiento de tipo 1bIN con 8.33 % y su posibilidad de liberacion completa de

moderadamente facil.

MALLA -325

La calcopirita ocupa el 89.43 % del volumen total de la muestra, de este volumen el
99.26 % se halla libre, mientras que el 10.57 % restante se encuentra entrelazado,
siendo la explicaciéon de su no liberacion total, los tipos de entrelazamiento en los
cu7ales estan involucradas este mineral, tal como se aprecia en la tabla 2, expresada

porcentualmente.



La calcopirita esta entrelazada con la covelita (cp-cv) mostrando entrelazamiento de tipo
2al con 8.33 % y su posibilidad de liberacion completa de muy dificil a imposible; 2all
con 8.33 % y su posibilidad de liberacidén completa de moderadamente dificil.

La calcopirita esta entrelazada con la esfalerita (cp-ef) mostrando entrelazamiento de
tipo 1bll con 8.33 % y su posibilidad de liberacién completa de moderadamente facil;

1dll con 25 % y su posibilidad de liberacién completa de imposible.

La calcopirita esta entrelazada con la pirrotita (cp-Po) mostrando entrelazamiento de
tipo 1all con 8.33 % y su posibilidad de liberacion completa de facil.

La calcopirita esta entrelazada con la ganga (cp-GGs) mostrando entrelazamiento de
tipo 1al con 8.33 % y su posibilidad de liberacién completa de facil; 1all con 25 % y su
posibilidad de liberacién completa de facil; 1bll con 8.33 % y su posibilidad de liberacidon

completa de moderadamente facil.

TABLA DE RESUMEN DE CONTENIDO DE COBRE EN EL MINERAL

MALLA MALLA MALLA MALLA MALLA
MINERAL +100 +150 +200 +325 -325
V% V% V% V% V%
Calcopirita 29.63 30.71 30.59 29.34 30.93
Covelita 0.95 0.58 0.38 0.78 0.81
TOTAL 30.58 31.29 30.97 30.12 31.74

TABLA DE RESUMEN DE CONTENIDO DE HIERRO EN EL MINERAL

MALLA MALLA MALLA MALLA MALLA

MINERAL +100 +150 +200 +325 -325

V% V% V% V% V%
Calcopirita 26.07 27.03 26.93 25.83 27.23
Pirita 1.58 0.46 0.60 1.43 0.81
Pirrotita 0.64 0.53 2.56 3.81 1.57
Goethita 0.04 - - - 0.10
TOTAL 28.33 28.02 30-09 31.07 29.71




Caso de la calcopirita (CuFeS,)

Cu 63,50
Fe 55,90
S2 = 32,06 x 2 = 64,12
Peso molecular del CuFeS, 183,62

Se tiene un volumen de 85,69% de calcopirita, en la malla +100, en ese volumen se

quiere saber qué porcentaje de Fe hay, por lo tanto, se procedera del siguiente modo:

183,62 85,69
55,9 Fe
Fe =26,07%

Para la pirita (FeS.)

Fe 55,90
S, = 32,06 x 2 = 64,12
Peso molecular de la FeS, 120,02

Se tiene un volumen de 3,39% de pirita, en la malla +100, en ese volumen se quiere

saber qué porcentaje de Fe hay, por tanto, se procedera del modo siguiente:

120,02 3,39
55,9 Fe
Fe = 1,58% Asi se haran para todos los otros minerales, caso de la pirrotita,

goethita, etc.
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[broupNawe] ORD EXT-20086
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No Card Chemical Formula Chemical Name Mineral Name
1:37-0471 CuFelz Copper Iron 3ulfide Chalcopyrite
a: H-05e6 Znd dinc fulfide sphalerite
3: 8-0491 Zna04d Zinc Sulfate Zinkoszite
4:29-0701 (Mg, Fel6(51,A1174010¢ Iron Magnesium Aluminum 31 Clinochlore-1VIT
5133-0311 Cal04, 2HZ0 Calcium Aulfate Hvdrate vy Sum
G:dl-1366 Cad (Mg,Fe+d) 553180221 Calcium Magnesiuw Iron 3il Actinolite
T:142-1391 FelPhdibeild Iron Lead Antimony Sulfide Jamesonite
g:42-1340 Feiz Iron Sulfide Pyrite
9:29-0726 Fel-x3 Iron Sulfide Pyrrhotite-13\ITT




ANEXO IV



Tabla N2 14 DISTRIBUCION F PARA EL NIVEL DE SIGNIFICANCIA DEL 99% (a =0.01)
GRADOS DE LIBERTAD DEL NUMERADOR
1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 12 15 20
1 4052.4 49995 5403.3 5624.6 5763.7 5859.0 5028.3 5981.6 6022.5 6055.8 6106.3 6157.3 6208.7
2 98.50 99.00 99.17 99.25 99.30 99.33 99.36 99.37 99.39 99.40 99.42 99.43 99.45
3 34.12 30.82 29.46 28.71 28.24 27.91 2767 27.49 27.34 27.23 27,05 26.87 26.69
4 2120 18.00 16.69 15.98 15.52 15.21 14.98 14.80 14.66 14.55 14.37 14.20 14.02
5 16.26 13.27 12.06 11.39 10.97 1067 10.46 10.29 10.16 10.05 9.89 9.72 9.55
6 13.74 10.92 9.78 9.15 8.75 8.47 8.26 8.10 7.98 7.87 7.72 7.56 7.40
7 12.25 9.55 8.45 7.85 7.46 7.19 6.99 6.84 6.72 6.62 6.47 6.31 6.16
8 11.26 8.65 7.59 7.01 6.63 6.37 6.18 6.03 5.91 581 567 552 5.36
9 10.56 8.05 6.99 6.42 6.06 5.80 561 547 535 526 5.11 4.96 4.81
10 10.04 7.56 6.55 5.99 564 5.39 5.20 5.06 494 485 471 456 441
[2]
§ 11 9.65 7.21 6.22 5.67 532 5.07 489 474 463 454 440 425 410
8 12 9.33 6.93 595 5.41 506 482 464 450 439 430 416 401 3.86
»| 13 9.07 6.70 5.74 5.21 4.86 4.62 444 430 419 10 396 382 3.66
=R 8.86 6.51 5.56 5.04 470 446 428 414 403 3:94 380 3.66. 351
— | 15 8.68 6.36 542 489 456 432 414 400 3.89 3.80 367 3.52 337
(3]
LU T 8.53 6.23 5.29 477 444 420 403 3.89 3.78 3.69 355 341 3.26
;' 17 8.40 6.11 5.18 467 434 410 393 379 368 359 346 331 3.16
o 8.29 6.01 5.09 458 425 4.01 384 3.71 3.60 351 337 323 3.08
= 9 1.18 5.93 5.01 450 417 3.94 377 363 352 343 3.30 3.15 3.00
| 2 8.10 5.85 494 443 410 3.87 3.70 3.56 3.46 3.37 3.23 3.09 294
o
m
Z| 2 8.02 578 487 437 404 3.81 3.64 3.51 340 3.31 347, 3.03 2.88
g 2 7.95 572 482 431 3.99 376 359 345 335 326 312 298. 283
S| = 7.88 5.66 476 426 394 3.7 354 341 3.30 321 3.07 293 2.78
JU> 24 7.82 561 472 422 390 3.67 3.50 3.36. 326 317 3.03 2.89 2.74.
o| = 7.77 5.57 468 418 3.86 3.63 346 332 3.22 3.13 2.99 2.85 2.70
o
2 7.72 553 464 414 382 3.59 342 3.29 3.18 3.09 2.96 2.82 2.66
27 7.68 549 460 411 378 3.56 339 326 315 306 293 278 263
28 7.64 545 457 407 375 353 336 323 312 303 2.90 275 2,60
29 7.60 542 454 404 3.73 350 333 320 3.09 3.00 2.87 273 257
30 7.56 5.39 451 402 3.70 347 3.30 317 3.07 2.98 284 2.70 255
40 7.31 5.18 431 3.83 3.51 3.29 3.12 2.99 2.89 2.80 2.66 252 237
60 7.08 498 413 3.65 334 3.12 2.95 282 2.72 2.63 250 2.35 220
120 6.85 479 395 348 317 2.96 2.79 2.66 2.56 247 234 2.19 203
6.63 461 378 332 3.02 2.80 2.64 251 241 232 2.18 2.04 1.88




Tabla N2 15



Tabla N2 16





