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RESUMEN

La presente investigacion, tuvo como objetivo determinar la eficiencia del pH y tiempo en
la extraccion de oro utilizando tiourea con oxidante inorganico y organico mediante la
lixiviacion por agitacién. De un mineral sulfurado, con ley 9.12 Au. (g/Tm). Se realizéen el
laboratorio de procesamiento de minerales de la facultad de Ingenieria de la Universidad

Nacional de Trujillo.

El método fue la lixiviacion por agitacion mediante botellas, con mineral de 250g, de
granulometria malla #-200, tiourea de 1.5 g que se mantiene constante en todas las
soluciones, pH 1.5, 2 ,2.5, 3 y tiempo de 24 y 48 horas. En el primer caso se agreg6 acido
sulfuricoy el segundo &cido citrico. Finalmente, las soluciones liquidas fueron filtradas para

ser analizadas en el ICP-OES y los relaves por analisis Fire Assay.

Se alcanzo a extraer 45.35 % de Au con acido sulfaricoapH 2.5 y con acido citrico se extrajo
4494 % de Au con pH 1.5, en 48 horas y con 3g/L de tiourea en ambos casos. En
consecuencia, se puede sustituir el acido sulfarico con acido citrico, a menor pH; porque los

resultados no muestran una diferenciasignificativa.

Palabras clave: lixiviacion por agitacion, tiourea, acido sulfurico, &cido citrico.

Alcantara Sanchez O.; Yopla Castrejon R. Pag. 9
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CAPITULO 1. INTRODUCCION

1.1. Realidad problematica

“Uno de los métodos de disolucion de oro mas utilizados en el mundo, es la
cianuracion por agitacion, debido a la elevada velocidad de reaccion, las altas
recuperaciones de oro y por qué funciona para una amplia variedad de minerales. En
contra posicién tiene costos mas altos de instalacién y operacién respecto de los
métodos en pilas, por lo que se aplica solo a menas que poseen leyes econdmicas”.

(Alfonso, Silvana,2010, pag.134)

Tradicionalmente en el Perd, en el proceso de lixiviacion por agitacion, las empresas
mineras utilizan agentes lixiviantes y oxidantes inorganicos para obtener una mayor
recuperacion de metales preciosos. ElI departamento de Cajamarca no es ajeno a este
proceso, ya que cuenta con grandes yacimientos mineros en producciény proyeccion

de oro, plata, cobre, zinc, etc.

Los agentes lixiviantes y oxidantes inorganicos; como el cianuroy acido sulfurico, son
dafinos para la salud y medio ambiente, por el cual la mineria Ultimamente posee
muchos conflictos ambientales con la poblacion del area de influencia directa e
indirecta y esto causa paralizaciones de grandes proyectos mineros. Por lo tanto, el
sector minero se ha visto obligado a investigar nuevas alternativas de extraccion, las
cuales reduzcan los impactos al medio ambiente. La presente investigacion esta
centrada a cambiar el agente lixivivante cianuro a tiourea. También cambiar el
oxidante &cido sulfurico a 4cido citrico, los cuales nos genera menos riesgos para el
medio ambiente. Asi mismo compararemos dichos oxidantes a varios niveles de pH y

tiempo.

Alcantara Sanchez O.; Yopla Castrejon R. Pag. 10
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Segun Irwin y Eudifio (2016) denominada en su tesis “Influencia de la concentracion
de tioureasobre la extraccionde oro por lixiviacion de un mineral oxidado a pH acido
controlado con acido citrico”, presentado a la Universidad Nacional de Trujillo, tiene
como objetivos: Determinar la influencia de la concentracion de tiourea sobre la
extraccion de oro de un mineral oxidado a pH acido controlado, con acido citrico,
Calcular la mé&xima extraccion de oro del mineral oxidado usando tiourea, Evaluar el
consumo tiourea durante la lixiviacion, Evaluar el consumo de &cido citrico, a pH
acido. El autor lleg6 a la conclusion que las condiciones operacionales adecuadas para
obtener la mayor disoluciénde oro de un mineral oxidado se dan con 2g/L de Tiourea
y 4.04 g/L de &cido citrico, llegdndose a un porcentaje de extraccion de 62% con
tendenciacreciente. Ademas, el acido citrico influye positivamente sobre el consumo,
lograndose tener una mayor fuerza de disolucion. Se concluye que el consumo de
tiourea y &cido citrico es directamente proporcional, debido a la necesidad de
estabilizar en medio &cido la formadidina, el cual es el principal responsable de la
disolucion de los metales preciosos. Finalmente se concluye que el proceso de
lixiviacion con tiourea de un mineral oxidado para extraer oro, proveniente de
Huamachuco, resulta factible comparada con el cianuro, pero su costo elevado de
operacion debido a los altos consumos de tiourea limita la aplicacion la aplicacion a

nivel industrial.

Segun Roy y Yoni (2016) en su tesis denominada “Influencia del pH y la concentracion
del &cido citrico en la recuperacion de cobre mediante lixiviacion por agitacion de
minerales oxidados de tipo cuprita”, presentado a la Universidad Nacional del Centro

del Peru, tiene como objetivos: Estudiar la influenciadel pH y la concentracion del

Alcantara Sanchez O.; Yopla Castrejon R. Pag. 11
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acido citrico en la lixiviacion por agitacion de minerales oxidados de cobre tipo
cuprita, Caracterizar el mineral oxidado tipo cuprita, Estudiar la influencia del pH en
la lixiviacion por agitacion de minerales oxidados de cobre tipo cuprita, Estudiar la
influencia de la concentracion del &cido citrico en la lixiviacion por agitacion de
minerales oxidados de cobre tipo cuprita, Determinar el porcentaje de cobre
recuperado en la lixiviacion agitada utilizando acido citrico como agente lixiviante. El
autor llego a la conclusion que el pH y la concentracion del acido citrico influyen
positivamente en la recuperacion de cobre; a concentracionde &cido citricode 0.4M y
aun pH de 2 se alcanza una mayor recuperacion de cobre en lixiviacion por agitacion,
se caracterizo el mineral oxidado de Cu, donde el Cu se encuentra presente con una
ley de 9.05%, y en la composicidn quimica de la cuprita el cobre se encuentra en un
77.08%, El pH tiene un efecto positivo en la recuperacion de cobre, a pH=3 la
recuperacion de cobre crece relativamente a concentraciones de 0.2 My 0.6 M; pero a
pH=3y a concentracion de 0.4 M el pH tiene un efecto negativo en la recuperacion de
cobre, lo cual el pH es dependiente de la concentracién de acido citrico, Para valores
de pH =4, larecuperacidnde cobre disminuye con el aumento de la concentracion del
acido citrico, A una granulometria de 149 um (malla -100), agitacion mecénica de 4
horas con pH de 2 y concentracion de 0.4 M de &cido citrico se obtiene una

recuperacion de cobre en un 80.78%.

Segun Norma (2018) en su estudio denominado “Lixiviacion de minerales de oro con
reactivo Sandioss en La Empresa Minera Colibri S.A.C”, presentado a la Universidad
del Altiplano, tiene como objetivos: Recuperar de oro utilizando reactivo sandioss por

el método de lixiviacidn por agitacion a partir de minerales provenientes de la zona

Alcantara Sanchez O.; Yopla Castrejon R. Pag. 12
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oxidada de la Empresa Minera Colibri S.A.C, Definir la tecnologia propuesta, dando
a conocer los parametros Optimos de concentracion de sandioss, pH y tiempo de
lixiviacion para la recuperacion de oro, Determinar el modelo matematico para el
proceso de recuperacion de oro por el método de lixiviacion por agitacion, Evaluar el
rendimiento y capacidad de recuperacion de oro por el método de lixiviacion por
agitacion, a partir de minerales provenientes de la zona oxidada de la Empresa Minera
Colibri S.A.C. En esta investigacion se concluy6 que el reactivo Sandioss disuelve el
oro contenido en minerales oxidados de la Mina Colibri Arequipa. Donde, la
recuperacion del oro mediante la lixiviacion por agitacion con reactivo Sandioss fue
de 94%. Por otro lado, las variables optimas de lixiviacion de oro con reactivo Sandioss
fueron: concentracion de reactivo Sandioss al 0.8 %, pH igual a 11 y tiempo de
lixiviacion de 72 horas. También que el porcentaje de extraccion de oro con reactivo
Sandioss es tan igual que la extraccion de oro con cianuro de sodio para el mineral

oxidado de la Mina. Colibri Arequipa.

Por Ricardo (2015) realizo una investigacion sobre el “Estudio fisico - quimico
comparativo de lixiviacién con cianuro y tiourea en concentrados de oro, procedente
de la planta de beneficio Franromec del Cantén Camilo Ponce Enriquez, provinciadel
Azuay”, presentado a la Universidad Técnica de Machala, tiene como objetivos:
Desarrollar un estudio fisico — quimico comparativo de lixiviacién con cianuro y
tiourea en concentrados de oro, procedente de la planta de beneficio “FRANROMEC”
del canton Camilo Ponce Enriquez, provincia del Azuay, Realizar los analisis
mineralogicos y granulométricos, Determinar los parametros operativos de lixiviacion

con cianuroy con tiourea, Determinar la cinética de disolucion de (Au y Ag) y su etapa

Alcantara Sanchez O.; Yopla Castrejon R. Pag. 13
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controlante en el proceso de lixiviacion con cianuro y tiourea, Comparar el
rendimiento de oro durante el proceso de lixiviacién con cianuro y tiourea. El autor
concluye que el mineral concentrado por flotacion tiene un tamafio de particulas
inferiores a 150 micrones, empleados en el proceso de lixiviacion con una ley de
cabeza de oro y platade 106,48 gr/Tony 58,84 gr/Ton respectivamente. Ademas, La
disoluciénde oro con tiourease logra cuando se obtiene un potencial mayor a 300 mV
vs SHE empleando peroxido de hidrogeno como agente oxidante a diferencia del
cianuro que emplea el oxigeno presente en la atmosfera como agente oxidante. Por
otro lado, las mejores recuperaciones se obtuvieron empleando altas concentraciones
de cianuro y tiourea obteniendo una recuperacion de oro con cianuro de 34,13 %y con
tiourea de 32,39 % dando un bajo rendimiento de recuperacion con tiourea. Por lo
tanto, la tiourea como agente lixiviante alternativo tiene una mayor aceptabilidad
debido a que es menos contaminante a diferencia del cianuro que es mas toxico para

el ser humano y el medio ambiente.

Segln Carlos (2016) en su tesis denominada “Evaluacion de una metodologia
alternativa a cianuracion para la disolucion de oro utilizando solventes organicos”,
presentadaa la Universidad Nacional de Colombia, el autor dice que, segin Eksteen'y
Oraby el tiempo para evaluar la disolucién de oro con estos aminoacidos estéa alrededor
de las 150 o0 200 horas. Por lo tanto, estos reactivos posees una cinética muy lenta en
comparacion con el cianuro y hace que por el momento no sea posible aplicarlosen la
industria extractiva del oro. Por otro lado, utilizando el software Hydra-Medusa se
demostrd que se forma complejos con oro en bajas fracciones de concentracién en el

rango de pH determinado por éste y la gran afinidad de los reactivos por el cobre.
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Ademas, se mostré que el tipo de agente oxidante y su concentracion afectan la cinética
de lixiviacion de oro, logrando obtener el mayor porcentaje de extraccion con
glutamatoy permanganato de potasio al 0.03 M como agente oxidante en pH 9.4y la
adicion de Cu2+ a los sistemas glicina-permanganato y glutamato-permanganato
mejora el porcentaje de extraccion de oro. También se indicd, que el sistema oro-
glicina-permanganato, la cinética de lixiviacion es afectada por la temperaturay que
el mecanismo de reaccion esta quimicamente controlado.

Segun Jorge y Mikimar (2012) denominada en su tesis “Evaluacion del proceso de
lixiviacion por agitacion de minerales de Au —Ag en La Compafia Minera Ares
Castilla— Arequipa”, presentado a la Universidad Nacional de San Antonio Abad del
Cusco, tiene como objetivos: Evaluar las variables operativas y determinar los
parametros que nos permita lograr una éptima extraccion de oro y plata en el proceso
de lixiviacion por agitacion en la Compafiia Minera Ares, Realizar analisis quimicos
para caracterizar los metales presentes en el mineral, Realizar pruebas experimentales-
en la lixiviaciéon por agitacién para determinar las variables mas adecuadas,
Determinar la cinética de fa lixiviacion por agitacion, Utilizar el disefio experimental
para evaluar las variables obtenidas, Encontrar los- pardmetros que permitan optimizar
el proceso de lixiviacion. Los autores concluyeron que, los minerales ganga ocupan un
98.77% del total del mineral, de acuerdo con el andlisis realizado en laboratorio la
composicién quimica de este mineral es: Au 6.00 (g/TM), Ag 156.00 (g/TM), Zn
(0.0092%), Cu (0.0028%), Fe (1.55%) y Pb (0.0053%). Ademas, los parametros
operativos en la investigacion fueron: tiempo de molienda 27'51" minutos, tamafio de
particula de 74% -270 mallas y las pruebas de cinética establecieron un tiempo de

lixiviacionde 72 horas. Por otro lado, Las variables identificadas para lograr la
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optimizacion del proceso fueron la concentracion de NaCN (0.2% - 0.3%), Nitrato de
Plomo (170gffM - 190g/TM) y el pH de la solucion (10 ~ 11), la variacion de cada una
de estas permitié un mayor porcentaje de extraccion de valores de oro y plata en él
proceso. Por lo tanto, se determind que las variables mas influyentesen el proceso de
lixiviacion para este mineral son: la concentracion de NaCN y de Nitrato de Plomo;
puesto que la variacion en estas presenta una seria influencia sobre el porcentaje de

extraccion.

Segun Gerges y Lynn (2017) denominada en su tesis “Influencia del tiempo y la
granulometriade la recuperacion de plomo mediante lixiviacion por agitacion usando
acido citrico, en copelas usadas”, presentado a la Universidad Nacional de Trujillo,
tiene como objetivos: Determinar la influencia del tiempo y la granulometriaen la
recuperacion de plomo en copelas usadas mediante lixiviacion por agitacion con acido
citrico, Optimizar el tiempo de lixiviacion con acido citricoen las copelas usadas para
conseguir la mayor recuperacion de plomo, Optimizar el tamafio de particula de las
copelas usadas para conseguir la mayor recuperacion de plomo. Los autores llegaron
a la conclusion de que la granulometriay el tiempo trabajan independientemente uno
del otro para la recuperacion de plomo, el tiempo y la granulometria influye en la
recuperacion de plomo, el tiempo y la granulometria 6ptima para la recuperacion de
plomo usando acido citrico como agente lixiviante es de 90 minutosy la granulometria
-#100 +200. Por lo tanto, es factible la recuperacién de plomo en copelas usadas por
ensayo al fuego usando como agente lixiviante el acido citrico.

Segun Kathia 'y Alejandro (2019) en su tesis “Influencia del pH, granulometriay la

concentracion del acido citricoen la lixiviacion por agitacion de minerales sulfatos de

Alcantara Sanchez O.; Yopla Castrejon R. Pag. 16



A

a4 “Influencia del pH y tiempo en la extraccion de oro
4 UNIVERSIDAD utlllz_ando tiourea con ox[dan't’e inorganico y organico,
PRIVADA DEL NORTE mediante lixiviacion por agitacion - Cajamarca, 2019

cobre”, presentado a la Universidad Privada del Norte, tiene como objetivo:
Determinar el porcentaje de extraccion de cobre mediante lixiviacién por agitacion
variando la concentracion del acido citrico, en diferentes pH y granulometria del
mineral calcantita. Los autores concluyen que se obtiene un 99 % de extraccion de
cobre mediante la lixiviacion por agitacion a un tamafio de particula pasante malla
#100 (150 um), concentracion de 0,4 molar de &cido citrico y pH = 3. Ademas, la
concentracion molar de acido citrico influye en la extraccién de cobre usando una
concentracion de 0,4 molar, donde se obtiene el mayor porcentaje de extraccion de
cobre a partir de la calcantita. Por otro lado, la granulometria influye en la extraccion
de cobre usando un menor tamafio de particula pasante lamalla#100 es la méas 6ptima,
en donde se obtiene el mayor porcentaje de extraccion de cobre a partir de la calcantita.
Finalmente, el pH influye en la extraccidn de cobre usando &cido citrico siendo el més
optimo pH = 3 donde se obtiene el mayor porcentaje de extraccion de cobre a partir de

la calcantita.

Marta (2010) afirmalo siguiente: “El pH es uno de los factores con mayor influencia
sobre la bioadsorcion de metales pesados. El valor de pH de la disolucién determina
no solo la especiacion de la superficie del material, en particular el grado de
protonacion de los grupos funcionales, sino también la quimica en disolucion de los
metales (hidrélisis, complejacion por ligandos orgénicos e inorganicos, reacciones
redox, precipitacion), que afectara a la disponibilidad del metal para la bioadsorcion.

Es importante destacar que el pH dptimo es diferente para cada sistema de

bioadsorcion estudiada, en funcion, tanto del metal como del bioadsorbente y de la

composicionde la disolucion que contiene el metal a eliminar”. (pag.68)
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El &cido citrico (acido 2-hidroxi-1,2,3- propano tricarboxilico), es uno acido organico
que puede ser considerado natural. sin embargo, también puede ser sintetizado en
laboratorio, es un acido organico que se encuentra en casi todos los tejidos animalesy
vegetales, se presenta en formade acido de frutas en el limén, mandarina, lima, toronja,
naranja, pifia, ciruela, guisantes, melocotdn, asi como en los huesos, musculos y sangre
de animales. Es considerado un acido carboxilico versatil y ampliamente utilizado en
el campo de la alimentacidn, de los productos farmacéuticos y cosméticos, entre otros.
(Thangaveluy col. 2011).

Es un buen conservador y antioxidante natural que se afiade industrialmente como

aditivo. Ademas de reducir el pH. (Badui, 2013).

HO. -0
Y ¢

HO OH OH

Figura 1 Estructura quimica del dcido citrico

Fuente: La quimicaen los alimentos, 20009.

En su forma pura, el Acido Sulfurico es un liquido aceitoso, sin color y sin olor. Es
muy corrosivo. En su forma comercial estd usualmente impuro y su coloracion es
pardusca. El Acido Sulfirico puede formar soluciones con el agua en cualquier
proporcion. Las soluciones acuosas de Acido Sulftrico se nombran de acuerdo con el
porcentaje en peso de Acido en la solucion; el Acido Sulfurico concentrado es entonces

H2S04 100%, que se conoce como anhidro o como monohidrato de tridéxido de

Azufre. El Acido Sulfurico puede disolver cualquier cantidad de trioxido de Azufre

(SO3). Al introducir trioxido de Azufre sobre Acido Sulfarico concentrado se genera
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6leum, que por lo general se comercializaen solucionesde 10 a 70% de contenido de
trioxido de Azufre y que se conocen también como Acido Sulfdrico fumante.

(«Guiad.pdf»,s. f.)

La tiourea, sulfourea o tiocarbamida es una diamida de cido tiocarboxilico con una
estructura similar a la de la urea, solo que en el radical &cido tiene azufre en lugar de
oxigeno —de alli la inclusién del prefijo -sulfo o -tio—. La caracteristica eléctrica que
brinda esta sustitucion (valencia —2) y su relativamente pequefio tamafio iénico la
hacen muy eficiente en la formacion de complejos con iones de plata en condiciones
acidas (Landi 1998:97), pudiendo tener acciones similares con oro y platino (CAMEO
2008). Por ello, las soluciones para limpieza de plata incluyen algin acido, que suele
ser clorhidrico (Stambolov 1966:37-44), sulfurico, fosférico o formico (Sramek,

Jakobseny Pelikan 1978:114-117). (Jannen, 2010)

Juan y Yuri (2016) afirman que: “La lixiviacién por agitacion se utiliza en los
minerales de leyes més altas, cuando los minerales generan un alto contenido de finos
en la etapa de chancado, o cuando el mineral deseado esta también diseminado que es
necesario molerlo para liberar sus 13 valores y exponerlos a la solucidn lixiviante. Es
también el tipo de técnica que se emplea para lixiviar calcinas de tostacion y
concentrados. Se recurre a la agitacion mediante burbujeo o bien a la agitacion

mecanica para mantener la pulpa en suspension hasta que se logra la disolucion

completa, siendo el tiempo de contacto de los sélidos con la solucién del orden de

horas comparado con el proceso de lixiviacion en pilas que requiere meses”. (pag. 12)
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Lixiviacion con tiourea: Para las tioureaciones se utilizaron tres dosificaciones
distintas de agente lixiviante. Las lixiviaciones con tiourea ofrecen gran reactividad en
tiempos comprendidos de 8 a 16 horas, razon por la cual las curvas de la gréfica de
este proceso ofrecen informacion detallada del aumento de extraccion de oro con
respecto al tiempo y control de pH; a medida que transcurre el tiempo, la reactividad
de la tiourea es mayor, y manteniendo el pH entre 1.8 y 2.5, rango de mayor activacion
y, por consiguiente, mejor recuperacion de metales de interés. Cuando se trabajé
concentracion de 1.5 g de agente lixiviante se logré mayor rendimiento con respecto a

las demaés concentraciones. (Jose, Robinson, Mario, Cesar. 2013)

1.2. Formulacién del problema

¢Como influye el pH y tiempo en la extraccion de oro utilizando tiourea con oxidante

inorganicoy organico mediante la lixiviacion por agitacion — Cajamarca 2019?

1.3. Objetivos

1.3.1. Objetivogeneral

Determinar la eficiencia del pH y tiempo en la extraccién de oro utilizando
tiourea con oxidante inorganico y organico mediante la lixiviacién por

agitacion.

1.3.2. Objetivosespecificos

e Determinar el porcentaje extraccion de oro utilizando tiourea con

oxidantes inorganicosy organicos.

Alcantara Sanchez O.; Yopla Castrejon R. Pag. 20



A

a4 “Influencia del pH y tiempo en la extraccion de oro
4 UNIVERSIDAD utlllz_ando tiourea con ox[dan't’e inorganico y organico,
PRIVADA DEL NORTE mediante lixiviacion por agitacion - Cajamarca, 2019

e Comparar los resultados de extraccion de oro utilizando tiourea con
oxidantes inorganicosy organicos.

e Determinar el pH adecuado para la extraccion de oro utilizando tiourea
con oxidantes inorganicos y organicos.

e Determinar el tiempo de lixiviacion en la extraccion de oro utilizando
tiourea con oxidantes inorganicosy organicos.

e Evaluar el gasto de &cido citricoy acido sulfurico.

1.4. Hipotesis

1.4.1. Hipotesisgeneral

Se recupera el mismo % de oro, mediante el proceso de lixiviacion por
agitacionutilizando 2 niveles de oxidante: cido sulfuricoy &cido citrico, con
agente lixiviante tioureaa4 nivelesde pH (1.5, 2, 2.5, 3) y 2 niveles de tiempo

(24h'y 48h)

1.4.2. Hipotesisespecificas

e A mayor tiempo de lixiviacion por agitacion, utilizando &cido sulfdrico

y &cido citrico se obtiene mayor extraccion de oro.

e A menor pH se obtiene mayor extraccién de oro por el método de
lixiviacion.
e El gasto de acido citrico serd mayor al acido sulfurico para obtener los 4

nivelesde pH (1.5, 2, 2.5, 3).
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e El nivel de pH y tiempo de lixiviacion influyen directamente en la
extraccion de oro, mediante la lixiviacion por agitacidn en botellas con

tiourea y oxidante de acido sulfurico y acido citrico.
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CAPITULO Il. METODOLOGIA

2.1. Tipo de investigacion

Esta investigacion segn proposito es aplicada, porque busca generar conocimiento

con una aplicaciondirectaal problemade la sociedad. (José, 2014)

Por lo tanto, en dicha investigacion buscaremos reemplazar el oxidante acido sulfdrico
a acido citrico. También, remplazaremos el agente lixiviante cianuro a tiourea. Los
cuales reduciran lacontaminacion al medio ambiente en el proceso de lixiviacion, para

la extraccion de oro.

También es de tipo experimental, donde (Tamayo, 2004) afirma que: “Se presenta
mediante la manipulacién de una variable experimental no comprobada, en
condiciones rigurosamente controladas, con el fin de describir de qué modo o por qué
causa se produce una situacién o acontecimiento en particular. EI experimento es una
situacién provocada por el investigador para introducir determinadas variables de
estudio manipuladas por él, para controlar el aumento o disminucion de esas variables
y su efecto en las conductas observadas”

Por ende, la presente investigacion esta formada por tres variables independientes y

una variable dependiente.

2.2. Poblaciény muestra (Materiales, instrumentosy métodos)

2.2.1. Poblacion.

Estuvo constituida por 11.15 kg de mineral sulfurado con alta ley de oro
extraida del Distrito San Benito, Provincia de Contumaza, Departamento de

Cajamarca.
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2.2.2. Muestra

La muestra estuvo constituida 4 kg se sulfuro de Au, la cual se obtuvo por
método de muestreo manual coneo y damero, la muestra mineral se
homogeniza utilizando un embudo de plastico, donde se vacia en mineral
formando un cono por 3 veces, luego se esparce en una lona hasta formar un
cuadrado de altura determinada. Se divide en cuadriculas con ayuda de una
espatula y finalmente se extrae una porcion de muestreo de cada cuadricula

formada hasta obtener un pequefio composito.

Tabla 1. Caracteristicas fisico-quimico de la calaverita

Formula AuTe;

Dureza 25-3

Masa molecular 452.2 g/mol

Color Amarillo-graso a blanco plateado
Raya verdosa a gris-amarillenta
Lustre Metalico

Transparencia Opaco

Habito Cristales alargados y cortos
Fracturamiento Irregular

Sistema Cristalino Monoclinico

Origen Filones hidrotermales
Densidad 9.31 g/cm3

Fuente: Elaboracion propia.

Tabla 2. Composicion quimica del mineral calaverita

Au Te
43.56% 56.44%

Fuente: Elaboracion propia.
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Tabla 3. Reporte multielemental de la muestra

Método ME FA ME ME ME ME ME ME
ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES ICP-OES

Elementos Au As Sb Pb Zn Fe Cu

Unidades g/TM % % % % % %

165 MLT 9.09 2.82 0.08 0.58 0.26 33.9 0.26

Fuente: Laboratoriode la Universidad Nacional de Trujillo.

2.2.3. Materiales.

A. Materiales de laboratorio
e Bandejas de acero
e Vasos de precipitacion de 50, 500, 100 ml.
e Pipetasde 5mly 10 ml.
e Embudos de vidrio
e Embudos de pléstico
e Buretas de 50 ml
o Papel filtro Whatman N°42
e Lunade reloj
e (oteros
e Pisetas
e Crisolesde 20 g.
e Varillade vidrio
e Bolsas plasticas
e Probeta Graduada 1000 ml
o Botellas de vidrio

e Tiras reactivas pH — Fix
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o Papel Kraft

e Copelas

B. Equipo de proteccion personal (Epp)

e Mandil de laboratorio
e Guantes quirdrgicos
e Guantes de badana

e Respirador

e Lentes

e Zapatos de seguridad

C. Agente lixiviante y oxidantes

e Tiourea

Tabla 4. Propiedades fisico-quimicas de la tiourea

Propiedades fisico-quimicas de la tiourea

Formula molecular CHa N2S
Densidad 1.4 g/cm?3
Masa molar 76, 12 g/mol
Solubilidad en agua 142 kg/ m3

Fuente: Elaboracion propia
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e Acido sulfurico

Tabla 5. Propiedades fisico-quimicas del dcido sulfiirico

Propiedades fisico-quimicas del acido sulfurico

Formula molecular H, SO4
Densidad 1.83 g/cm?
Masa molar 98.079 g/mol
miscible,
Solubilidad en agua exotérmico

Fuente: Elaboracion propia

e Acido citrico

Tabla 6. Propiedades fisico-quimicas del dcido citrico

Propiedades fisico-quimicas del &cido citrico

Formula molecular CsHsO7

Densidad 1665 kg/m?
Masa molar 192,13 g/mol
Solubilidad en agua 133 ¢/100 ml

Fuente: Elaboracién propia.

D. Insumos

e Agua destilada
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E. Reactivos para andlisis Fire Assay

e Fundente para sulfuros (bérax, carbonato de sodio, silice, litargirio)

e Nitrato de sodio

e Salitre

2.2.4. Instrumentos.

Los equipos e instrumentos fueron utilizados del laboratorio del

procesamiento de minerales de la Universidad Nacional de Trujillo.

A. Equipos

e Chancadora secundaria2” x 3”

e Tamiz malla# -10 # -200

e Horno secador Schemin

e Pulverizador de anillos

e 1 cronometro

e Camara fotogréafica

e 1 agitador magnético Thermo Scientific

e Roladora de rodillos giratorios

e |ICP-OES marcaTeledyne

e Horno industrial para fundicion.

e Balanzaanalitica A&D +-0.0001 g

e Balanzadigital Valtox LP100EP-607-2

e 1 pH metro Thermo Scientific
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2.2.5. Métodos.

2.2.5.1. Metodo experimental

Su disefio es factorial de multiples niveles. (Jiménez, 2012).

Este disefio cuenta con tres factores; donde, se realizard con 2 niveles de
oxidante: &cido sulfuricoy acido Citrico, 4 niveles de pH: 1.5, 2, 2.5, 3y
2 niveles de tiempo: 24 horas 'y 48 horas.

A. Variables independientes:

e Oxidante
° pH
e Tiempo

B. Variable dependiente:

e Recuperacién de oro (%)

C. Disefo experimental

Tabla 7. Factores y niveles para el disefio experimental

Factores Niveles

Factor 1: Oxidante Nivel 1: Ac. Sulfurico
Nivel 2: Ac. Citrico
Factor 2: pH Nivel 1: 1.5
Nivel 2: 2
Nivel 3: 2.5
Nivel 4: 3
Factor 3: Tiempo Nivel 1: 24 h
Nivel 2: 48 h

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 8. Disenio factorial de multiples niveles.

Disefio factorial de multiples niveles

Factores: 3 Réplicas: 2
Corridas base: 16 Total, de corridas: 32
Bloques base: 1 Total, de bloques: 1

NUmero de niveles: 2, 4, 2

Fuente: Minitab 19.1

Ecuacion 1. Numero de pruebas.

N° de pruebas = F1 x F2 * F3

N° de pruebas= 2x4x2 = 16 pruebas por réplica

Modelo matricial aplicado a los 3 factores, con sus respectivos niveles, se

muestraa continuacion:

Tabla 9. Disefio experimental del porcentaje de extraccion del Au

Acido Sulfurico (1) Acido Citrico (2)

Ph = 1.5(1) 202) 2.53) 3(4) 15(1)  22) 2538) 3(4)
S
a
:5 24 h(1) 2311 231> 2113 Z114 2121 212 Z173 2124
(8]
:g 25 Zy11R Zy12R Z313R Z114R Z121R Z122R Z123R Z124R
:
o oo
-g © 48 h(2) 211 2312 2713 Zr14 271 272 2273 224
S
% Z211R Z519R Z2713R Z714R Z221R Zo09R 23R Z24R
2

Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 10. Desglose de Diserio experimental para el porcentaje de

extracciondel Au
N::\J:Lc;:le Oxidante pH Tiempo
1 Ac. sulfurico 1.5 24
2 Ac. sulfurico 1.5 48
3 Ac. sulfurico 2 24
4 Ac. sulfurico 2 48
5 Ac. sulfurico 2.5 24
6 Ac. sulfurico 2.5 48
7 Ac. sulfurico 3 24
8 Ac. sulfurico 3 48
9 Ac. Citrico 1.5 24
10 Ac. Citrico 1.5 48
11 Ac. Citrico 2 24
12 Ac. Citrico 2 48
13 Ac. Citrico 2.5 24
14 Ac. Citrico 2.5 48
15 Ac. Citrico 3 24
16 Ac. Citrico 3 48
17 Ac. sulfurico 1.5 24
18 Ac. sulfurico 1.5 48
19 Ac. sulfurico 2 24
20 Ac. sulfurico 2 48
21 Ac. sulfurico 2.5 24
22 Ac. sulfurico 2.5 48
23 Ac. sulfurico 3 24
24 Ac. sulfurico 3 48
25 Ac. Citrico 1.5 24
26 Ac. Citrico 1.5 48
27 Ac. Citrico 2 24
28 Ac. Citrico 2 48
29 Ac. Citrico 2.5 24
30 Ac. Citrico 2.5 48
31 Ac. Citrico 3 24
32 Ac. Citrico 3 48

Fuente: Minitab 19.1
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2.3. Técnicas e instrumentos de recoleccion y andlisis de datos
Los métodos y técnicas para realizar esta investigacidn son los siguientes:
Informacién secundaria o informacion bibliografica de antecedentes: lo mas resaltante
fueron tesis de diferentes universidades, articulos de experimentos, libros,
investigaciones cientificas, etc.
También se aplicd algunas técnicas basicas de laboratorio como: pulverizacion,
tamizado, filtracion, disolucién, espectrofotometria, agitacion en botellas, medicion,

fundiciodn, etc.

2.4. Procedimiento

2.4.1. Analisis quimico del mineral

Se homogenizé el mineral mediante el coneo (3 veces), luego extraemos una
muestrade 1 kg mediante el método de cuarteo; después se realizé el analisis

quimico de muestra en el laboratorio G&S Laboratory S.R.L. — Trujillo

2.4.2. Preparacion de la muestra

Colocamos la muestra de 10.15 kg en bandejas de acero.
Se realiz6 la conminucién del mineral en la chancadora secundaria de 2”°x3”.

Luego se pasé por un tamiz malla: #10

Para reducir la humedad, se colocé en el horno secador Schemin durante 2.30
horas aproximadamente hasta eliminar la humedad.

Se peso la muestra para calcular el porcentaje de humedad.
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Se obtuvo el porcentaje de humedad del mineral. (Eduardo, 2015).

Ecuacion 2. Cdlculo del porcentaje de humedad.

w =<ﬂ) x 100

Ws
Donde:
W= Contenido de humedad expresado en %
Ww= Peso del agua existente en la masa del suelo
Ws= Peso de las particulas sélidas

Luego se homogeniz6 el mineral mediante el método de coneo 3 veces.

Se seleccion6 la muestra mediante el método damero y se obtuvo 4 kg de

muestra, inmediatamente se pesd 16 muestras de 2509 para pulverizarlo.

Después se realiz6 la etapa de pulverizado (pulverizadora de anillos):
inicialmente se limpia la ollas y anillos con cuarzo durante 2 minutos de
pulverizado, luego se elimina el cuarzo, también se limpialas ollas y anillos
con una brochay aire a presion. Posteriormente, colocamos el mineral en las
ollas una cantidad de 250 g con un tiempo de 5 minutos, este procediendo se

repite hasta pulverizar las 16 muestras.

Finalmente, se paso todas las muestras, por un tamiz malla#-200 al 80 %.
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2.4.3. Preparacion del pH con &cido sulfarico

2.4.4.

Pesamos una muestra de 250 g y mesclamos en un vaso de precipitacidn con
500 ml de agua, se utiliz6 una balanza analiticay una probeta plastica para
obtener datos precisos.

Luego colocamos la barra magnética dentro del vaso, después se realizo el
proceso de agitacién magnética por 2 min, a temperatura de 23°cy a 500 rpm.
Al terminar la agitacion magnética, medimos el pH inicial de la solucion
obteniendo un pH=4.04

Después agregamos acido sulfarico alasolucion con una pipetaen cantidades
de 0.2 ml.

Volvemos a repetir el proceso agregando acido sulfarico, en cada cantidad
agregada agitar y medir el pH hasta obtener los cuatro niveles de pH 3, 2.5,

2, 1.5, seguin nuestra variable de estudio.

Preparacion del pH con acido citrico

Pesamos una muestra de 250 g y mesclamos en un vaso de precipitacion con
500 ml de agua, utilizando una balanza analiticay una probeta plastica; para
obtener datos precisos.

Luego colocamos la barra magnética dentro del vaso, después se realizé el
proceso de agitacion magnéticadurante 2 min, a temperatura de 23°c y a 500
rpm.

Al terminar la agitacion magnética, medimosel pH inicial de la solucion

obteniendo un pH=4.
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Después agregamos acido citrico a la solucion con una luna de reloj en

cantidades de 0.1g.

Volvemos a repetir el proceso agregando &cido citrico, en cada cantidad
agregada agitar y medir el pH hasta obtener los cuatro niveles de pH 3, 2.5,

2, 1.5, seglin nuestravariable de estudio.

2.4.5. Preparacion de la solucion, para lixiviacién por agitacién en botellas con
acido sulfurico

Se prepard una dilucion L/S: 2a 1 (500 ml de agua 'y 250g de mineral), dicha
dilucion se repite en las 4 botellasy sus respectivas replicas.

Se agreg0 Tiourea 1.5 g y &cido sulfurico 1.45 ml; para el primer nivel: pH=
1.5y su réplica.

Se agreg0 Tiourea 1.5 g y acido sulfarico 0.6 ml; para el primer nivel: pH=y
su réplica.

Se agreg06 Tiourea 1.5 g y &cido sulfarico 0.25 ml; para el primer nivel: pH=
2.5y su réplica.

Se agreg6 Tiourea 1.5 g y acido sulfarico 0.13 ml; para el primer nivel: pH=

3y su réplica.

2.4.6. Preparacion de la solucion, para lixiviacién por agitacion en botellas con
acido citrico
Se prepar6 una dilucion L/S: 2a 1 (500 ml de agua 'y 250g de mineral), dicha

dilucion se repite en las 4 botellasy sus respectivas replicas.
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2.4.7.

2.4.8.

Se agreg6 Tiourea 1.5 g y acido citrico 107g; para el primer nivel:pH= 15y

su réplica.

Se agreg0 Tiourea 1.5 gy &cido citrico 1.6g; para el primer nivel: pH= 2 y su
réplica.

Se agrego Tiourea 1.5 g y acido citrico 1.1g; para el primer nivel: pH=2.5y
su réplica.

Se agreg6 Tiourea 1.5 gy acido citrico 0.2g; para el primer nivel: pH= 3 y su

réplica.

Lixiviacién por agitacionen botellas

La solucién preparada anteriormente con mineral, agua, tiourea y acido
sulfaricoapH 1.5, 2, 2.5, 3 con sus réplicas. Se colocaran en una botella cada
solucion

Luego se realizd el mismo procedimiento para el acido citrico.

Finalmente, se colocd las botellas con las soluciones de ambos oxidantes
sobre dos niveles de rodillos giratorios de la roladora. Por un tiempo de 24 y

48 horas.

Filtrado de las muestras.

Filtrado de soluciones para 24h de lixiviacion.

Se retird con una pipeta 10 ml de cada botella a las 24 horas de lixiviacion.
Luego se filtré dicha solucidn, utilizando embudos y papel filtro Whatman

N°42, para colocar al tubo de ensayo de todas las botellas.

Alcantara Sanchez O.; Yopla Castrejon R. Pag. 36



A

a4 “Influencia del pH y tiempo en la extraccion de oro
4 UNIVERSIDAD utlllz_ando tiourea con ox[dan't’e inorganico y organico,
PRIVADA DEL NORTE mediante lixiviacion por agitacion - Cajamarca, 2019

B. Filtrado de soluciones para 48h de lixiviacion.

Se coloco, la solucion de cada botella en el filtro prensa, hasta retirar toda la
solucion liquida.

Luego, se separo la solucion liquida en una botella plastica de 500 ml y los
solidos a una bandeja de acero.

La solucién liquida es filtrada nuevamente con papel filtro Whatman N°42,
para colocar a cada tubo de ensayo con su respectiva codificacion.

Este procedimiento se repetira para las 16 botellas.

2.4.9. Analisis por el ICP-OES

Se analizo por el ICP-OES la solucionrica lixiviada (liquida), para luego
realizar el balance metallrgicoy determinar el porcentaje de extraccion de

oro.

2.4.10. Analisis de oro por Fire Assay

Las bandejas con relave pasan al horno de secado por un tiempo de 6 horas
aproximadamente, hasta eliminar toda la humedad.

Luego cada relave pasa a la pulverizada de anillos por un tiempo de 2 min.
Se pesoO la muestra para fundicion con las siguientes cantidades: 10g de
muestra, 120g de fundente preparado para sulfuro (bérax, carbonato de sodio,
silice, litargirio) y 5g de salitre.

Se colocd las muestras preparadas en vasos de crisol al horno, con tiempo

aproximado de 1 horay a 1000 °C de temperatura.
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2.4.11.

Se realizé el colado de metal fundido, donde se formalos régulos y se realiza
el encuarte. También se agregd 0.02g de plata.

Se calenté las copelas durante 20 min aproximadamente en el horno, luego se
colocé los régulos y 0.02g de plata en las copelas para pasar al horno por 1
hora aproximadamente.

Se formé el dore (oroy plata). Ademas, se laminoy peso.

Se refind con acido nitricoy agua a dilucion de 1/6 (10 ml de acido nitricoy
60 ml agua)

Se limpio con agua destilada y acido nitrico en dilucién de 1/1 (10 ml acido
nitricoy 10 ml de agua)

Después se realizo el proceso de lavado durante 3 veces, y se dejo secar el
metal.

Finalmente se peso el metal en una balanza analitica.

Balance metalUrgico

Se obtuvo los resultados de las pruebas liquidasa 24 y 48 horas de lixiviacion
por agitaciony de los relaves.

Ademas, se realizd las operaciones de balances metalurgicos de cada prueba
0 muestracon su respectiva réplica, mediante ecuaciones metallrgicasy
software Exel.

Se utilizo las siguientes ecuaciones para el balance metallrgico:
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Ecuacion 3. Extraccionde Au (%).

] contenido metalico de Au en la solucion
Extraccion de Au (%) = - - x 100
contenido metalico de Au en la cabeza

FEcuacion 4. Contenido metdlico de Au (mg) en la solucion.

Contenido metalico de Au (mg)en la solucion = peso (Kg) x ley de Au (%)

FEcuacion 5. Contenido metdlico de Au (mg) en la cabeza.

Contenido metalico de Au (mg) en la cabeza
= contenido metalico 48 h(mg) + solidos de relave(mg)

Alcantara Sanchez O.; Yopla Castrejon R. Pag. 39



A

“r “Influencia del pH y tiempo en la extraccion de oro
4 utilizando tiourea con oxidante inorganico y organico,
UNIVERSIDAD . R . . . . . v »
PRIVADA DEL NORTE mediante lixiviacion por agitacion - Cajamarca, 2019

RECEPCION DEL MINERAL

ANALISIS QUIMICO

AV 4

PREPARACION DE LA MUESTRA

PREPARACION DE pH CON PREPARACION DE pH CON
ACIDO SULFURICO ACIDO CITRICO

N

PREPARACION DE SOLUCION II PREPARACION DE SOLUCION

CHANCADO
SECUNDARIO
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TAMIZADO
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- HOMOGENIZACION
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FILTRADO (FILTRO PRENSA) RESULTADOS DAMERO)
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Figura 2. Diagrama de bloques del proceso general que sigue el mineral

sulfurado de Au, la extraccion del porcentaje del Au.

Fuente: Elaboracion propia
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CAPITULO 111. RESULTADOS
Culminado las 32 pruebas experimentales de lixiviacion por agitacion en botellas, para hallar
el porcentaje de la recuperacion de oro variando el pH, tiempo y oxidante, con agente
lixiviante tiourea a concentracion constante en todas las pruebas; obtenemos los siguientes

resultados:

Tabla 11. Resultado de porcentaje de Au segtin andlisis de ICP-OES, andlisis
Fire Assayy balance metaliirgico

Plju:bea Oxidante pH Tiempo Re(f:g%jg'on
1 Ac. sulfurico 1.5 24 20.44
2 Ac. sulfurico 1.5 48 36.76
3 Ac. sulfurico 2 24 21.65
4 Ac. sulfurico 2 48 35.04
5 Ac. sulfarico 2.5 24 17.62
6 Ac. sulfarico 2.5 48 45.35
7 Ac. sulfarico 3 24 16.4
8 Ac. sulfarico 3 48 42.06
9 Ac. Citrico 1.5 24 21.22
10 Ac. Citrico 15 48 44,94
11 Ac. Citrico 2 24 17.54
12 Ac. Citrico 2 48 41.35
13 Ac. Citrico 25 24 21.12
14 Ac. Citrico 25 48 44.61
15 Ac. Citrico 3 24 16.43
16 Ac. Citrico 3 48 37.68
17 Ac. sulfarico 1.5 24 19.81
18 Ac. sulfarico 1.5 48 38.1
19 Ac. sulfarico 2 24 20.84
20 Ac. sulfurico 2 48 34.9
21 Ac. sulfurico 2.5 24 20.14
22 Ac. sulfurico 2.5 48 40.22
23 Ac. sulfurico 3 24 15.55
24 Ac. sulfurico 3 48 41.59
25 Ac. Citrico 1.5 24 22.18
26 Ac. Citrico 1.5 48 43.77
27 Ac. Citrico 2 24 17.09
28 Ac. Citrico 2 48 37.01
29 Ac. Citrico 2.5 24 20.16
30 Ac. Citrico 2.5 48 43.27
31 Ac. Citrico 3 24 17.03
32 Ac. Citrico 3 48 40.45

Fuente: Elaboracidn propia
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Efectos principales para la Extracion Au (%%) en funcidén de tiempo y oxidantes

AL Tiempo (h)
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R —B- 45
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— 35
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Ac. sulfirico Ac. Citrico

Oxidante

Figura 3. Grdfica de la curva de variacion del porcentaje de la extraccion del
Oro en funcion del tiempo y oxidantes.

Fuente: Minitab 19.1

Efectos principales para la Extraccion Au (%) en funcion de tiempo y pH
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Figura 4. Grdfica de la curva de variacion del porcentaje de la extraccion del
Oro en funcion del tiempo y pH.

Fuente: Minitab 19.1
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Efectos principales para la extraccién Au (%) en funcién de pH y oxidantes
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Figura 5. Grdfica de la curva de variacion del porcentaje de la extraccion del
Oro en funcion de pH y oxidante.

Fuente: Minitab 19.1

Efectos principales para la Extraccion Au (%) en funcion de oxidantes y tiempo

Extraccion Au (%)
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Figura 6. Grdfica de la curva de variacion del porcentaje de la extraccion del
Oro en funcion de los oxidantes y tiempo.

Fuente: Minitab 19.1
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Tabla 12, Consumo de Acido Sulfiirico a pH15 225 3

Gasto de Oxidante

Acido sulfurico (ml) pH

1.45 1.5
0.6 2
0.25 2.5
0.15 3

Fuente: Elaboracion propia.

Gasto de Acido sulfurico

35

25

pH

15

0.5

0 0.2 04 0.6 0.8 1 12 14 16

Acido sulfurico (ml)

Figura 7. Gasto de dcido sullfiirico

Fuente: Elaboracion propia.

Tabla 13. Consumo de Acido Citrico a pH15 2 25 3

Gasto de Oxidante

Acido citrico (g) pH

107 15
1.6 2
11 2.5
0.2 3

Fuente: Elaboracion propia.
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N

Gasto de Acido citrico
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Figura 8. Gasto de dcido citrico.

Fuente: Elaboracion propia.

Interaccion para Recuperacion Au (%)

Ac. sulfdrico A, Cltrico
pH
40
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. -+ 2.0
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Figura 9. Grdfica de la curva de variacion del porcentaje de extraccion de Oro
en funcion de los diferentes pH, 2 tiempos y 2 oxidantes.

Fuente: Minitab 19.1
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Tabla 14. Resultados del andlisis de varianza para él % de extraccionde Au a
diferente pH, tiempo y oxidante.

Fuente GL SCAjust. MCAjust. Valor F Valorp
Modelo 15 3874.26 258.28 120.56 0.000
Lineal 5 3735.55 747.11  348.72 0.000
Oxidante 1 11.74 11.74 5.48 0.033
pH 3 71.26 23.75 11.09 0.000
Tiempo 1 3652.56 3652.56 1704.87 0.000
Interacciones de 2 términos 7 95.88 13.70 6.39 0.001
Oxidante*pH 3 30.69 10.23 4.77 0.015
Oxidante*Tiempo 1 10.97 10.97 5.12 0.038
pH*Tiempo 3 54.22 18.07 8.44 0.001
Interacciones de 3 términos 3 42.83 14.28 6.66 0.004
Oxidante*pH*Tiempo 3 42.83 14.28 6.66 0.004
Error 16 34.28 2.14
Total 31 3908.54

Fuente: Minitab 19.1
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CAPITULO IV. DISCUSION Y CONCLUSIONES

4.1. Discusion

En la figura 3 podemos observar que: la recuperacion de oro a las 24 horas de
lixiviacion con oxidante de acido sulfuricoy acido citrico, no muestra una influencia
significativa. Por lo tanto, se puede sustituir el acido sulfdrico con &cido citrico.
También podemos divisar que, a las 48 horas de lixiviacion se recuperd mayor

porcentaje de Au (%), con acido citrico.

Con respecto a la influencia de pH para los dos tiempos de lixiviacion, en la figura 4
notamos la variacion de pH 1.5, 2, 2.5 y 3 a 24 horas de lixiviacion, siendo el pH
optimo de 1.5y para las 48 horas de lixiviacion el pH mas optimo es de 2.5 para ambos

oxidantes.

En la figura 5 podemos ver que: a pH 1.5 se obtiene mayor recuperacion con acido
citrico, a pH 2 se obtiene una similar recuperacién con ambos oxidantes, ya que se
presenta poca diferencia significativa, a pH 2.5 se obtiene mayor recuperacién con

acido citricoy a pH 3 hay mayor recuperacion con acido sulfarico.

De la figura 6, apreciamos que la mayor extraccion se da a las 48 horas de lixiviacion
por agitacion con ambos oxidantes, existiendo poca diferenciaentre los oxidantes. Por

otro lado, existe una diferenciasignificativa de extraccion de Au (%) con respecto al
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primer tiempo de 24 horas. Esto quiere decir que, el tiempo tiene gran influenciaen la

extraccion de Au, utilizando tiourea con agente oxidante inorganicoy organico.

De la figura 7 observamos el gasto de acido sulfurico, para los niveles de pH: 1.5, 2,
2.5y 3. Donde el pH baja de manera inversamente proporcional al gasto del oxidante,
por lo cual no se requiere mucha concentracion de dicho acido para llegar al pH del

nivel mas bajo.

De la figura 8 observamos el gasto de &cido critico, para los niveles de pH: 1.5, 2, 2.5
y 3. Donde el pH baja de manerainversamente proporcional al gasto del oxidante, por
lo cual se requiere mayor concentracion de acido critico parallegar al pH del nivel més

bajo, en comparacién con &cido sulfdrico.

De la figura 9 la variacion del porcentaje de extraccion de Au (%) a partir de pH de
1.5, 2, 2.5, 3 y tiempode 24 y 48 horas. Ademas, con oxidante acido sulfaricoy acido
citrico. De dicha grafica podemos entender que a mayor tiempo de lixiviacion se
obtendra mayor extraccion de oro, asi mismo ambos oxidantes no tienen mucha
influencia con respecto a la extracciéon. Sin embargo, el pH influye en ambos
oxidantes, como se muestra en la figura, se obtuvo mayor porcentaje de Au a pH 1.5

y 2.5.

Segln Irwin y Eudifio (2016), llego a la conclusién que: “las condiciones
operacionales adecuadas para obtener la mayor disolucion de oro de un mineral

oxidado se dan con 2¢g/L de Tiourea y 4.04 g/L de &cido citrico, llegandose a un
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porcentaje de extraccion de 62% con tendencia creciente. Ademas, el &cido citrico
influye positivamente sobre el consumo, lograndose tener una mayor fuerza de

disolucién”. En la figura 5 podemos verificar que a pH= 1.5, concentracion de tiourea

de 3g/L y segun la tabla 12 se utiliz6 214 g/L &cido citrico, obteniendo un porcentaje
de extraccion de 33.02 % en promedio de los tiempos de lixiviacién. Debido a que el
mineral de estudio en nuestra investigacion es sulfuro, por lo tanto, se necesita mas
concentracion de acido citrico para obtener una mayor recuperacion en comparacion

al mineral oxidado segun los autores anteriormente mencionados.

Por Ricardo (2015), obtuvo: “las mejores recuperaciones empleando altas
concentraciones de cianuro y tiourea obteniendo una recuperacion de oro con cianuro
de 34,13 % y con tioureade 32,39 % dando un bajo rendimiento de recuperacién con
tiourea. Por lo tanto, la tiourea como agente lixiviante alternativo tiene una mayor
aceptabilidad debido a que es menos contaminante a diferenciadel cianuro que es méas
toxico para el ser humano y el medio ambiente”. De la figura 3 podemos observar que
la extraccion méximade Au es de 41.63 % en promedio a todos los niveles de pH a 48
horas de lixiviacion, utilizando como oxidante al &cido citrico. Por lo tanto, la tiourea
se puede utilizar como agente lixiviante y 4&cido citrico como oxidante, en
consecuencia, los dos son alternativas para la lixiviacion, debido a que son organicos

y amigables con el medio ambiente.
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4.2. Conclusiones
Se alcanzo a extraer 45.35 % de Au con acido sulfuricoa pH 2.5. Por otro lado, con
acido citrico se extrajo44.94 % de Au con pH 1.5, aun tiempo de 48 horas 'y con 3g/L
de concentracion de tiourea en ambos casos. Por lo tanto, el tipo oxidante no influye
significativamente en la extraccion de Au, entonces deducimos que; se puede sustituir

el oxidante de &cido sulfdricoa &cido citrico, pero a menor pH.

El pH influye de maneradirectaen la recuperaciénde Au, ya que se obtuvo dos niveles
Optimos de pH 1.5 y 2.5 para acido sulfurico y critico respectivamente, donde se

obtuvo el mayor porcentaje de extraccion de oro.

El tiempo tiene una influenciamuy significativa en la extraccion de Au, debido a que
en el primer nivel de tiempo a 24 horas obtenemos una recuperacion promedio de
19.15 % vy a las 48 horas 40.44 %. Entonces podemos concluir que, a mayor tiempo

mayor extraccion.

Puesto a que los valores P son menores a 0.05, para las variables oxidante, pH, tiempo,
interaccion: oxidante - pH, oxidante-tiempo, pH-tiempo y las interacciones de las 3
variables. Como los valores FO exceden sus valores tubulares (critico) a sus respectivos
grados de libertad, asi como P valué es menor a 0.05 existe evidencia empirica para
rechazar la hipdtesis nula (H0), lo que nos lleva a concluir que dichas variables e
interacciones estadisticamente tienen una influencia significativa con un nivel del
95 % de confianza en la extraccién de Au por lixiviacién mediante agitacién en

botellas.
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El porcentaje de extraccion de oro es media, debido a la presencia de sulfuros de hierro
como: pirita (FeS2) y arsenopirita (FeAsS), estos minerales mantuvieron encapsulado
al oro. Por tanto, no permitieron extraer un mayor porcentaje, en este tipo de mineral
sulfurado se recomienda mayor conminucion de muestra a granulometria de 90 a 95 %

pasante por tamiz malla#-400.
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ANEXO |

PORCENTAJE DE HUMEDAD

W= (ﬂ) x 100

WS
Donde:

W = Contenido de humedad expresado en %
Wy, = Peso del agua existente en la masa del suelo

Ws = Peso de las particulas solidas

_ ( 0.15 kg

11. 15 kg) x 100

W= 134%
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N

ANEXO 11
GASTO DE ACIDO SULFURICO

Tabla 15. Agregado de Acido Sulfiirico para bajar el pH.

Acido Sulfarico (ml) pH
0 3.87
0.2 2.72
0.3 2.37
0.4 2.16
0.5 2.05
0.6 1.95
0.8 1.82
1.2 1.61
1.6 1.45
2.2 1.35
2.8 1.28

Fuente: Elaboracion propia.

Gasto de Acido Sulftrico

4.5
35

2.5

pH

15 < °

0.5

0 05 1 15 2 25 3
Acido Sulfdrico

—0—Seriesl === Asintota horizontal

Figura 10. Agregado de Acido Sulfiirico para bajar el pH.

Fuente: Elaboracién propia.
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N

ANEXO 111
GASTO DE ACIDO CITRICO

Tabla 16. Agregado de Acido Citrico para bajar en pH.

Acido Citrico (g) pH

0 4
0.1029 3.35
0.2052 3.02
0.308 2.88
0.5098 2.71
1.1133 2.52
1.7176 2.43
3.7209 2.28
7.7294 2.16

15.7311 2.03
25.7332 1.93
39.7356 1.82
57.7389 1.72
81.7413 1.63
105.747 1.52

Fuente: Elaboracion propia.

Gasto de Acido Citrico
45

35

2.5

pH

15 —e

0.5

0 20 40 60 80 100 120
Acido Citrico

—0—Seriesl === Asintota horizontal

Figura 11. Agregado de Acido Citrico para bajar el pH.

Fuente: Elaboracién propia.
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ANEXO IV

BALANCE METALURGICO

Prueba N° 1: Ac. Sulfarico pH =1.5

P K Ley A nteni ;
Mineral \‘:st‘)cl)u(mge)no (ge/YI'm‘;, cl\cl)lettzlicccl)o Extrac::ion

(L) ppm | Au(mg) | "

Cabeza 0.25 9.12 2.28

Soluciéon 24h 0.5 0.934 0.47 20.44
Solucién 48h 0.49 1.714 0.84 36.76
Relave 0.25 5.78 1.45 63.24
Cabeza calc. 0.25 9.13944 2.28 100.00

% Extraccion
calculada Au (24 h)

20.44

% Extraccion
calculada Au (48 h)

36.76

Prueba N° 2: Ac. Sulfurico pH =2
Peso
Ley Au Contenido Ly
Mineral (Kg) o (g/Tm) Metalico Extraccion
Volumen g ! Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.995 0.50 21.65
Solucién 48h 0.49 1.643 0.81 35.04
Relave 0.25 5.97 1.49 64.96
Cabeza calc. 0.25 9.19028 2.30 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
21.65
% Extraccion
calculada Au (48 h)
35.04
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Prueba N° 3: Ac. Sulfudrico pH = 2.5
Peso .
- (Kg) o Ley Au Conte'n.ldo Extraccion
Mineral (g/Tm), Metalico
Volumen Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.822 0.41 17.65
Solucién 48h 0.49 2.155 1.06 45.35
Relave 0.25 5.09 1.27 54.65
Cabeza calc. 0.25 9.3138 2.33 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
17.65
% Extraccion
calculada Au (48 h)
45.35

Prueba N° 4: Ac. SulftiricopH =3
Peso Ley Au Contenido ..
Mineral (Kg)o (g/Tm) Metalico Extraccion
Volumen & ! Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.75 0.38 16.40
Solucién 48h 0.49 1.963 0.96 42.06
Relave 0.25 5.3 1.33 57.94
Cabeza calc. 0.25 9.14748 2.29 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
16.40
% Extraccion
calculada Au (48 h)
42.06
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Prueba N° 5: Ac. Citrico pH = 1.5
Peso .
_ (Kg) o Ley Au Conte'n.ldo Extraccion
Mineral (g/Tm), Metalico
Volumen Au (%)
) ppm Au (mg)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.952 0.48 21.22
Solucién 48h 0.49 2.057 1.01 44,94
Relave 0.25 494 1.24 55.06
Cabeza calc. 0.25 8.97172 2.24 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
21.22
% Extraccion
calculada Au (48 h)
44.94
Prueba N° 6: Ac. Citrico pH =2
Peso .
winerat | 0BI0 | o | Extraccién
Volumen & ! Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.824 0.41 17.54
Solucién 48h 0.49 1.982 0.97 41.35
Relave 0.25 5.51 1.38 58.65
Cabeza calc. 0.25 9.39472 2.35 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
17.54
% Extraccion
calculada Au (48 h)
41.35
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Prueba N° 7: Ac. Citrico pH = 2.5
Peso .
_ (Kg) o Ley Au Conte'n.ldo Extraccion
Mineral (g/Tm), Metalico
Volumen Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.982 0.49 21.12
Solucién 48h 0.49 2.116 1.04 44.61
Relave 0.25 5.15 1.29 55.39
Cabeza calc. 0.25 9.29736 2.32 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
21.12
% Extraccion
calculada Au (48 h)
44.61

Prueba N° 8: Ac. Citrico pH =3
Peso Ley Au Contenido . s
Mineral (Kg)o (g/Tm) Metalico Extraccion
Volumen & ! Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.766 0.38 16.43
Solucién 48h 0.49 1.792 0.88 37.68
Relave 0.25 5.81 1.45 62.32
Cabeza calc. 0.25 9.32232 2.33 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
16.43
% Extraccion
calculada Au (48 h)
37.68
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Prueba N° 9: Replica - Ac. Sulfurico pH = 1.5
Peso
Ley Au Contenido L.
Mineral (Kg) o (g/Tm) Metalico Extraccion
Volumen & ! Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.954 0.48 19.81
Solucién 48h 0.49 1.872 0.92 38.10
Relave 0.25 5.96 1.49 61.90
Cabeza calc. 0.25 9.62912 2.41 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
19.81
% Extraccion
calculada Au (48 h)
38.10
Prueba N° 10: Replica - Ac. Sulfurico pH= 2
Peso .
. (Kg) o Ley Au Conte:n'ldo Extraccién
Mineral (g/Tm), Metalico
Volumen Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.949 0.47 20.84
Solucién 48h 0.49 1.622 0.79 34.90
Relave 0.25 5.93 1.48 65.10
Cabeza calc. 0.25 9.10912 2.28 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
20.84
% Extraccion
calculada Au (48 h)
34.90
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Prueba N° 11: Replica - Ac. Sulfurrico pH = 2.5
Peso .
. (Kg) 0 Ley Au Conte'n.ldo Extraccion
Mineral (g/Tm), Metalico
Volumen Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.859 0.43 20.14
Solucién 48h 0.49 1.751 0.86 40.22
Relave 0.25 5.1 1.28 59.78
Cabeza calc. 0.25 8.53196 2.13 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
20.14
% Extraccion
calculada Au (48 h)
40.22

Prueba N° 12: Replica - Ac. Sulfarico pH=3
Peso Ley Au Contenido 0z
Mineral (Kg)o (g/Tm) Metalico Extraccion
Volumen & ! Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.772 0.39 15.55
Solucién 48h 0.49 2.107 1.03 41.59
Relave 0.25 5.8 1.45 58.41
Cabeza calc. 0.25 9.92972 2.48 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
15.55
% Extraccion
calculada Au (48 h)
41.59
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Prueba N° 13: Replica - Ac. Citrico pH=1.5
Peso .
. (Kg) 0 Ley Au Conte'n.ldo Extraccion
Mineral (g/Tm), Metalico
Volumen Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.988 0.49 22.18
Solucién 48h 0.49 1.99 0.98 43.77
Relave 0.25 5.01 1.25 56.23
Cabeza calc. 0.25 8.9104 2.23 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
22.18
% Extraccion
calculada Au (48 h)
43.77
Prueba N° 14: Replica - Ac. Citrico pH=2
Peso .
vinerat | @0 | (MR edtca | Etraceion
Volumen & ! Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.784 0.39 17.09
Solucién 48h 0.49 1.733 0.85 37.01
Relave 0.25 5.78 1.45 62.99
Cabeza calc. 0.25 9.17668 2.29 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
17.09
% Extraccion
calculada Au (48 h)
37.01
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Prueba N° 15: Replica - Ac. Citrico pH= 2.5
Peso .
. (Kg) 0 Ley Au Conte'n.ldo Extraccion
Mineral (g/Tm), Metalico
Volumen Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.945 0.47 20.16
Solucién 48h 0.49 2.07 1.01 43.27
Relave 0.25 5.32 1.33 56.73
Cabeza calc. 0.25 9.3772 2.34 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
20.16
% Extraccion
calculada Au (48 h)
43.27

Prueba N° 16: Replica - Ac. Citrico pH=3
Peso Ley Au Contenido . s
Mineral (Kg)o (g/Tm) Metalico Extraccion
Volumen & ! Au (%)
ppm Au (mg)
(L)
Cabeza 0.25 9.12 2.28
Solucién 24h 0.5 0.778 0.39 17.03
Solucién 48h 0.49 1.885 0.92 40.45
Relave 0.25 5.44 1.36 59.55
Cabeza calc. 0.25 9.1346 2.28 100.00
% Extraccion
calculada Au (24 h)
17.03
% Extraccion
calculada Au (48 h)
40.45
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ANEXO V

INFORME DE ANALISIS QUIMICO DE LA MUESTRA

\ 1
G'&S fa’ﬁ-oa-io Y sa

ARALSE DF WMIRERALLS | WVESTIRADIONEY W TALORCICAY

INFORME DE ANALISIS QUIMICO

CLIENTE: OSCAR ALCANTARASANCHEZ N2COD. 45003
TIPO DE MUESTRA : MINERAL

IDENTIFIC. DELAMUESTRA: M1

MUESTRAS RECIBIDAS : 1

DETALLE DEL ENVASE : BOLSASIN LACRAR

FECHA DE RECEPCION : 15011/2018

INSTRUCCION DE ANALISIS:  TIPOLOTE

METODO ANALITICO - VIASECA

RESULTADOS :
Au-0RO (g/tm) 912
Au-0RO (oz/tc) 027
Ag -PLATA (g/tm) 38798
Ag -PLATA (ozfic) 1131

Fechzde Emisidn: 2001172018

“Esi= irforme no debe reproducirse sl ni parcil =N Swonizacion escrite de GEAS Labormory SRL
“Los resutsdos de esi= CersSicado solo corresponde 3 | muestra recibids en nuests ofcna.
“Los remanames de las muesyras ze guardardn por un pariodo mEomao de 1 mes.

CIP. N* 185426
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ANEXO VI

ANALISIS QUIMICO DE LA SOLUCION LIQUIDA A 24 HORAS

UNIVERSIDAD NACIONAL DE TRUJILLO
LABORATORIO DE PROCESAMIENTO DE MINERALES

CERTIFICADO DE ANALISIS QUIMICD

Solicitade por : Yopia Castrejon y Akantara Sanchez
Tipo de musstra : Soleclones
Mussairas recibldas c 1
Aaunto : Anallsls quimlco
Caracterigticas y condiclonss  : Tubos de c2nirfuga
Facha de recepclion > D3-12-2019
RESULTADOS
Elemantos
IdentiNcackn da mussatra
Au, {ppm)
T-1 0750
T-3 .76
T-4 0.335
T-& 0934
T-3 0582
T-10 0952
T-11 0.343
T-13 0.853
T-14 0§22
T-13 0.784
T-18 0.824
Matodos da snsayo:
Au: ICP-OES

Facha de smislén de reporte: Tru|llio, 04 g2 diclembre de 2019

Ing. Juan Vega Gonzalez

Jefe de Laboratorio
CIP ™51s

Cludad Undversitarta &v. Juan Pablo B S/H Urb. San Andrés Tell. 208235
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ANEXO VII

ANALISIS QUIMICO DE LA SOLUCION LIQUIDA A 48 HORAS

UNIVERSIDAD NACIONAL DE TRUJILLO
LABORATORIO DE PROCESAMIENTO DE MINERALES

CERTIFICADO DE ANALISIS QUIMICO

Solicitase por . Yopla Casirejon y Akaniara Sanchez

Tlpo de musatra : Solcknes

Musstras recibldas 11

Asunto : Analsis guimico

Caracteristicas y condiclones  © Tubos de cenbrifuga

Facha de recapcion o DE-12-2019

RESULTADOS
Elemientos
identificacidn de musstra
Au, [mgiL}

1-48 1.714
2-48 1.643
3-8 2155
4-48 1.963
a-48 2057
G-48 1.382
T-48 2.11e
848 1732
3-8 1.733
10-48 1.622
11-48 1.751

Méfodos de enaayo:

Al ICP-QES

Facha de emiskin da reporba: Trujllo, 05 de diclemiore de 2019

Ing. Juan Vega Gonzalez

Jefe de Laboratorio
CIPTasis

Cludad Universitara &Av. Juan Pable Il 5/ Urb. 3an Andrés Telf. 208235

Alcantara Sanchez O.; Yopla Castrejon R. Pag. 69



UNIVERSIDAD utilizando tiourea con oxidante inorganico y organico,

Y
}“ “Influencia del pH y tiempo en la extraccion de oro
4 PRIVADA DEL NORTE mediante lixiviacion por agitacién - Cajamarca, 2019”

ANEXO VIlII
REPORTE MULTIELEMENTAL DE LA MUESTRA

UNIVERSIDAD NACIONAL DE TRUJILLO
LABORATORIO DE PROCESAMIENTO DE MINERALES

CERTIFICADO DE ANALISIS QUiMICO

Soliatado por Yopla Castrejon Roberte, Alcantara Sanchez Oscar
Codigo de muestra Mineral de cabeza sulfurg. Cod. 12
Muestras recibidas 1
Asunto Andlisis Quimico
Caracteristicas y condiciones BOLSA
Fecha de recepdian 05-12-2019
RESULTADOS
ME ME ME
o ME ME ME
Metodo ME FA ICP- ICP- Icp-
ICP-0ES ICP-0ES OFS OES ICP-0OES OES
Elemento Au As Sb Pb Zn Fe Cu
Unidades g™ ) % Yo Yo % %
165 MLT 9.09 2382 0.08 0.58 0.26 3380 |026
Método de ensayo

Au: Ensayo al fuego
ICP-0ES: Cu,Fe,Zn,Pb,5h,As.
Fecha de emisidn de reporte: 06 de diciembre de 2019
Ing. Juan Vega Gonzilez
Jefe de Laboratorio
CIP 79515

Ciudad Universitaria Av. Juan Pablo Il $/N Urb. San Andrés Telf. 208295
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ANEXO IX

ANALISIS QUIMICO DE LA SOLUCION SOLIDA (RELAVE)

UNIVERSIDAD NACIONAL DE TRUJILLO
LABORATORIO DE PROCESAMIENTO DE MINERALES

CERTIFICADO DE ANALISIS QUIMICO

Solicitado por : Yopla Casirejon y Akaniara Sanchez
Tipo de muesira © Minerales
Musstras recibldas ]
Asunto : Andlsis quimico
Caracteristicas y condlclonss ¢ Tubos de centrifuga
Facha de recepcién o OE-12-2019
RESULTADDS
Elementos
identificacion de mussaira
L, (gITM)
pH=3 Ac. Sulfdrico, N® 4 5.30
pH=3 Ac. Chrice, H* 10 5.8
pH=2 &c. Sulfdrce, N 2 5.97
pH=1.5 Ac. CROCo, H*T 4.34
pH=2 &c. Chrlco, H* 8 5.51
pH=1.5 Ac Sulfdrico N* 1 3.T8

Melodos o ansayo:

Au: Ensayo al fusgo.
Facha de smisbin de reports: Trujllo, 05 d2 diclemore de 2019

Ing. Juan Vega Gonzalez

Jefe de Laboratorio
CIP Tas1s

Cludad Universliara Av. Juan Pable I 5/M Urb. $an Andrés Telf. 208235
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ANEXO X

PARTE EXPERIMENTAL DEL PROCESAMIENTO DEL MINERAL

- -

Figura 13. Conminucion del Mineral a Malla #-10.
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Figura 15. Homogenizacion de la muestra por coneo, 3 Veces.
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Figura 17. Conminucion de la muestra al 80% a Malla #-200.
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Figura 19. Pesado de muestras.
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Figufa 20. Preparacion de solucion con 1.5 g/L de tiourea, 500 ml
de agua, 250 g de muestra y dcido sulfiirico a diferentes pH.

Figura21. Lixiviacion poragitacion en botellas en la mdquina
roladora.
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Figura 22. Retiro de solucion a 24 h, (filtrado) para andlisis ICP - OES.

Figura 23. Corroboracion del pH después del filtrado.
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Figura 25. Puesta de fraccion sdlida (relave) en la bandeja de acero.
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