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RESUMEN

La evaluacion de parametros para optimizar la determinacion de metales
por absorcion atdbmica u otra técnica en minerales sulfurados se hace cada
dia mas necesarios y asi mejorar la rentabilidad de los procesos mineros. El
presente trabajo tiene como objetivo evaluar los parametros concentracion,
absorbancia y longitud de onda de las curvas de calibracion para optimizar
la determinacién de zinc y plata mediante el método instrumental de
absorcion atébmica en minerales sulfurados como galena, esfalerita y pirita.
Se tomé las muestras de la mina Tajo Norte y se realizaran calibraciones
con diferentes estandares de concentracibn y absorbancia a una
determinada longitud de onda. Para ambos casos de plata y zinc se pesaron
las muestras por duplicado para medir precision, un patrén conocido para
medir exactitud de resultados; ademéas una muestra en blanco para ver la
contaminacion de las muestras.

Fue asi que para la plata y zinc con la primera corrida se obtuvieron
resultados precisos y exactos; con la segunda corrida se obtuvieron
resultados precisos pero no exactos.

Se concluye que para determinacion de plata calibrando con
concentraciones 0.5, 1, 2ppm a una absorbancia de 0.320 — 0.400 UA y una
longitud de onda de 328.1nm se obtuvieron resultados del mineral pirita de
0.33640z/TM de plata, del mineral esfalerita de 2.26950z/TM de plata y del
mineral galena de 2.3160z/TM de plata resultados validos porque el patron
de la empresa SGS est4d dentro del rango 1.69480z/TM (52.63 ppm
aceptable). Para determinacion de zinc calibrando con concentraciones de
2.5, 5, 10ppm a una absorbancia de 0.380- 0.450UA y una longitud de onda
de 213.9nm se obtuvieron resultados del mineral pirita de 0.061% de zinc,
del mineral esfalerita de 1.7751% de zinc y del mineral galena de 0.20% de
zinc resultados exactos porque el patrén de la empresa SGS esta dentro del

rango 0.907% (9072ppm aceptable).



ABSTRACT

The evaluation of parameters to optimize the determination of metals by
atomic absorption or another technique in sulfurized minerals is increasingly
necessary and thus improve the profitability of mining processes. The
objective of this work is to evaluate the concentration, absorbance and
wavelength parameters of the calibration curves to optimize the
determination of zinc and silver by the instrumental method of atomic
absorption in sulphide minerals such as galena, sphalerite and pyrite.

Samples were taken from the Tajo Norte mine and calibrations were
performed with different concentration and absorbance standards at a certain
wavelength. For both cases of silver and zinc, samples were weighed in
duplicate to measure accuracy, a known pattern for measuring accuracy of

results; also a blank sample to see the contamination of the samples.

It was thus that for the silver and zinc with the first run, precise and exact
results were obtained; with the second run, precise but not exact results
obtained.

It is concluded that for determination of silver calibrating with 0.5, 1, 2ppm
concentrations at an absorbance of 0.320 - 0.400 AU and a wavelength of
328.1nm, results were obtained of the pyrite mineral of 0.33640z / MT of
silver, of the mineral sphalerite of 2.26950 z / TM of silver and galena ore of
2.3160z / MT silver results valid because the company's SGS pattern is
within the 1.69480z / MT range (52.63 ppm acceptable). For determination of
zinc calibrating with concentrations of 2.5, 5, 10ppm at an absorbance of
0.380-0.450UA and a wavelength of 213.9nm, results were obtained for the
pyrite mineral of 0.061% zinc, the mineral sphalerite of 1.7751% zinc, and of
the 0.20% zinc galena ore exact results because the company's SGS pattern
is within the 0.907% range (9072ppm acceptable).



[. INTRODUCCION

En el Per( las empresas que realizan analisis de minerales prestadoras de
servicios 0 en las minas les hace falta mejorar sus procedimientos para
determinar metales mediante espectroscopia de absorcion atdémica. Los
laboratorios de andlisis deben poseer un sistema de calidad cuyo fin
primordial es generar resultados reproducibles y confiables. La forma de
obtener estas caracteristicas es evaluar ciertos parametros. En la mineria es
importante saber que metales estan presentes en ciertos minerales y poder

establecer si es rentable o no.

Puesto que en la actualidad los diversos procesos son sometidos a pruebas
de eficiencia asi como también deben demostrar que dichos procesos
cumplen con las especificaciones requeridas, estos pueden incluir requisitos
especificados en los reglamentos (nacionales o extranjeros) las
especificaciones de los compradores los acuerdos comerciales, etc. Ademas
de establecer y monitorear los requerimientos apropiados para la proteccion
de la salud, la seguridad y el medio ambiente.

En el presente trabajo de investigacién se formula como problema ¢Qué
evaluando los parametros de concentracion, absorbancia y longitud de onda
es posible obtener resultados precisos y exactos de zinc y plata por el

método de absorcion atdmica en minerales sulfurados?

Con el presente trabajo de investigacion se va ayudar a que las empresas
que se dedican analisis de minerales que sus resultados sean precisos y
exactos, por ende los clientes se van a sentir satisfechos y puedan volver a
elegir a su empresa como la mejor. El analisis por medio de la absorcién
atomica se emplea tanto para determinar los elementos mayoritarios como
elementos minoritarios, debidos, fundamentalmente, a la rapidez del analisis,
la selectividad y la sensibilidad. Por tal motivo es necesario optimizar la
determinacién de zinc y plata en los laboratorios de analisis instrumental de
absorcion atémica, de esta manera ayudara a cumplir con los requisitos de

las normas internacionales de calidad.
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Vélez P. y Vega A. (Colombia-2011) que su investigacion sobre “Validacion
del método de determinacidbn de cobre y zinc por espectroscopia de
absorcion atomica de llama en agua cruda y tratada para el laboratorio de
andlisis de aguas y alimentos de la universidad tecnolégica de Pereira”.
Teniendo en cuenta el analisis de varianza (ANOVA), se puede concluir que
tanto el método de extraccion de HNOs como el de HCI-HNOs son
apropiados para el analisis te Cobre y Zinc por el método de espectroscopia
de absorcion atémica de llama, sin embargo se prefiere el método de HNO3
debido a su facilidad, el uso de menor cantidad de reactivos y el menor
tiempo requerido para el analisis. La espectroscopia de absorcion atdbmica
de llama, resultdé ser un método conveniente para la determinacion de Cobre
y Zinc en agua cruda y potable puesto que ofrece limites de deteccion
significativamente menores a los valores que la Resolucion 2115 de 2007
considera como aceptables. Ademas, es un método relativamente rapido y
presenta buena exactitud. De acuerdo a los %CV obtenidos para cada
muestra, se puede decir que la repetibilidad fue buena ya que la variacién en
los resultados obtenidos en dias diferentes no es significativa. Los
estandares de Cobre y Zinc presentaron una adecuada estabilidad al ser
conservados a un pH menor que 2 y a una temperatura de 4 °C en
recipientes de plastico. Aunque este método presenta bajos limites de
deteccion y de cuantificacién, el coeficiente de variacion aumenta en

muestras de concentracion baja de Cobre o Zinc.

12



I.LOBJETIVOS

2.1 Objetivo General

Evaluar los pardmetros concentracion, absorbancia y longitud de onda de
las curvas de calibracion para optimizar la determinacion de zinc y plata
mediante el método instrumental de absorcién atoémica en minerales

sulfurados como galena, esfalerita y pirita.

2.2 Objetivos Especificos

e Realizar la preparacion y tratamiento de las muestras de minerales
sulfurados de la mina Tajo Norte.
e Seleccionar las condiciones de operacion del equipo de absorcidon

atomica para analizar zinc y plata.

13



[I.MARCO TEORICO

Los métodos espectrométricos son un amplio grupo de métodos analiticos
que se basan en las espectroscopias atdmica y molecular. La
espectroscopia es un término general para la ciencia que trata de las
distintas interacciones de la radiacion con la materia. Histéricamente las
interacciones de interés se producian entre la radiacion electromagnética y
la materia, sin embargo, ahora el termino espectroscopia se ha ampliado
para incluir las interacciones entre la materia y otras formas de energia.
Ejemplos de ellos son las ondas acusticas y los haces de particulas como
iones o electrones. La espectrometria y los métodos espectrométricos hacen
referencia a la medida de la intensidad de la radiacion mediante un detector

fotoeléctrico o con otro tipo de dispositivo electrénico.

3.1 Teoria sobre Absorciéon Atébmica

El principio en el cual se basa la espectroscopia de absorcién atomica
(E.A.A)) es el siguiente:

La muestra es aspirada y atomizada a través de una llama; mediante un
monocromador se dirige un rayo de luz a través de la llama y sobre un

detector se mide la cantidad de luz absorbida.

La absorcién depende de los atomos libres no excitados, pero en general la
relacion entre atomos no excitados y atomos excitados, en un momento
determinado, es muy alta. Como la longitud de onda del rayo de luz es
caracteristica solamente de cada metal por determinar, la energia luminosa
absorbida por la llama es una medida de la concentracion del metal en la

muestra.

Cuando a un atomo se le suministra energia suficiente para que sus
electrones de la capa exterior salten a un nivel de mayor energia, se produce
una absorcion de luz que le permite permanecer en un estado llamado

excitado.
E° + energia = E° excitado.

14



Una vez que el electron alcanza un nivel superior de energia, permitiendo la
existencia del atomo excitado, queda en capacidad de regresar a la capa
externa, o sea retornar a su nivel normal, emitiendo una energia igual a la

absorbida cuando fue excitado.
E° excitado = E° + energia.

La atomizacion de la solucién sobre una llama permite eliminar sustancias
interferentes que podrian acompafar los iones que se quieren analizar. La
fuente de luz facilita la irradiacion de los &tomos con luz de longitud de onda
igual a la requerida para excitarlos y de esta manera la luz absorbida es

proporcional a la concentracion del metal.

En la figura 1 se muestra mas con exactitud el proceso de atomizacion de la

muestra al momento de ser aspirada.

La fuente de luz emite un rayo de luz intensa y estable, de una longitud de
onda determinada; cada elemento que se analiza posee una longitud de
onda caracteristica, la cual absorbera facilmente; por ellos para cada
elemento debe usarse una fuente diferente de luz, lo cual constituye una

desventaja del método.

Inicialmente se hace pasar el rayo de la luz a través de la llama sin muestra
y luego con muestra. Como la absorciébn de luz es proporcional a la
concentracion del metal, la disminucion en intensidad observada por el
aparato permite medir la concentracién del metal en la muestra ya sea
directamente o por comparacion con curvas de calibracion preparadas con
anterioridad (GOMEZ, 2011).

Los métodos cuantitativos basados en la absorcion requieren de dos
medidas de potencia: una, antes de que el haz de luz haya pasado a través
del medio que contiene el analito Po y la otra, después P. la transmitancia y
la absorbancia son los dos términos que se utilizan ampliamente en la

espectrometria de absorcion y se relacionan por la razén Po y P.

La velocidad de desplazamiento de la energia de un haz de energia

radiante, se denota con el simbolo Po para el rayo incidente y P para la

15



cantidad de energia que queda sin absorber después de haber pasado la
muestra o material absorbente. La relacidon del poder de radiacién
transmitido por la muestra al poder de radiacion incidente en la misma es la

Transmitancia (T).

El Logaritmo (base 10) de la reciproca de la transmitancia es la Absorbancia

(A):

1
A = —log;, T = logy, T
La ley fundamental que rige la fotometria de absorcion se llama ley de Beer.
Para una radiacion monocromética, la absorbancia es directamente
proporcional al camino oOptico b a través del medio y la concentracion C de la

especie absorbente. Estas relaciones estan dadas por:
A = abC

Donde a es una constante de proporcionalidad denominada absortividad. La
magnitud de a claramente dependera de las unidades utilizadas para b y C.
con frecuencia para disoluciones de una especie absorbente, b se da en
centimetros y C en gramos por litro. Las unidades de la absortividad en ese
caso son L g cm? se muestra una representacion en la figura 2.(SKOOG,
2008)

Esqueméaticamente, se muestra a continuacién una figura 3 de las partes

que componen un espectrofotdmetro de absorcion atémica.
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Disolucion del
Analito

‘ Nebulizacidn

Niebla Moléculas Atomos lones
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‘ Desolvatacion ﬂ i i ﬂ
Aerosol Moléculas Atomos lones
Solido/Gas Gaseosas Atomicos

Volatilizacion Disociacion lonizacion
{Reversible) {Reversible)

Figura 1 Procesos que tienen lugar en la atomizacion. Recuperado de “Andlisis de

minerales por absorcion atdomica” p10 por TECSUP 2015.

| |

Disolucicn
Absorbente de
concentracion
C

Figura 2 Atenuacion de un haz de radiaciobn por una disolucion absorbente.
Recuperado de “Andlisis de minerales por absorcion atéomica” p2 por TECSUP
2015.

Disposltivo de
lectura

Monocromador
de Ebert

Fuente de
energia :-_’_-

modulada Lampara Llama

Figura 3 Esquema general de un espectrofotometro de absorcion atdémica.
Recuperado de “Analisis de minerales por absorcién atéomica” p19 por TECSUP
2015.
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3.2 Ventajas y desventajas de la absorcién atémica
Ventajas

- Pueden analizarse hasta 82 elementos.

- Es un método altamente especifico.

- Es altamente sensible.

- Presenta un menor nimero de interferencias.

- Menor requerimiento energético que en emision atémica.

Desventajas

- Tiene diferentes tipos de interferencias.

- Solo se pueden analizar elementos del sistema periodico.

- Por ser una técnica de absorcién, sus curvas de calibracion solo son

lineales en un corto rango de concentracion.(XIMENEZ,1980)

3.3 Tipos de llama
A continuacién se presenta una breve descripcion de los diferentes tipos de

flama en la espectroscopia de absorcion.

En la tablal se indican las temperaturas que alcanzan las diferentes
combinaciones entre oxidante y combustible. Las flamas mas frias estan
sujetas a mayores problemas de interferencias a causa de insuficiente
energia aplicada para atomizar la muestra. En la grafica 4 se muestra la

estructura de la llama.

3.4 Instrumentacion
Los instrumentos para espectroscopia de absorcién atémica consisten en

una fuente de radiacién, una zona de muestra, un selector de longitud de
onda, un detector y un procesador de la sefial y de la lectura de salida. La
zona de muestra en los instrumentos de absorcion atomica es el atomizador

gue contiene la muestra gaseosa atomizada.

En la espectroscopia de absorcion atomica, se hace pasar por la llama la
radiacion de una fuente externa de luz, que emite la linea espectral
correspondiente a la energia necesaria para una transicion electronica del
estado normal a un estado excitado. Los gases de la llama se consideran

como un medio que contiene atomos libres y no excitados, capaces de

18



absorber radiacion de una fuente externa, cuando dicha radiacion
corresponde exactamente a la energia requerida para una transicién del
elemento investigado de un estado electrénico normal a un estado mayor de
excitacion. La radiacion no absorbida pasa entonces a través del
monocromador, que aisla la linea espectral excitante de la fuente de luz y se
envia hacia el detector. La absorcion de radiacion de la fuente de luz
depende de la poblacion del estado normal, la cual es proporcional a la
concentracion de la solucién rociada en la llama. La absorcion se mide por
medio de la diferencia entre las sefiales transmitidas en presencia y
ausencia del elemento analizado.

Los meétodos espectrométricos requieren los siguientes componentes:
reguladores de presion (compresores), rotdmetros para el combustible y los
gases oxidantes, sistema de quemador y nebulizador; sistema Optico y
detectores fotosensibles; el amplificador y el sistema de lecturas con sus

respectivas fuentes de energia.

Ademas para la absorcién atdmica, se necesita una fuente de luz apropiada

para cada elemento que se vaya a determinar (ANAYA.1967)

3.4.1 Reguladores de Presion y Rotametro

Para mantener un ambiente térmico constante en la llama, es imperativo que
las presiones de los gases y los flujos de los mismos se mantengan
constantes mientras se usa el espectrofotbmetro de llama. Con los
instrumentos de haz doble, este requisito ya no es tan necesario. Se deben
instalar reguladores de presion doble de doble diafragma (de 10 Ib/plg? para
el combustible y de 30 Ib/plg? para el suministro de oxidante), seguidos por
un rotametro y una valvula de aguja en las tuberias que van de los cilindros

de gas al conjunto de nebulizador y quemador.

Los flujos normales varian entre 1 a 4 litros por minuto. El conocimiento de
los flujos individuales de combustible y el oxidante permite al operador
seleccionar varias mezclas que van desde llamas pobres hasta llamas ricas

en combustible.
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3.4.2 Sistema Nebulizador-Quemador

El componente mas importante en cualquier espectrometro de absorcion de
llama o absorcién atomica es el sistema del nebulizador y el quemador. Este
sistema transforma a la sustancia de la solucién en vapor atbmico. No debe
existir efecto de memoria; es decir, el contenido de una muestra no debe
afectar el resultado de otra muestra. Los otros requisitos del sistema son:

facilidad de limpieza, resistencia a la corrosion y facilidad de ajuste.

Debido a que la region optima de la llama que se vaya a usar varia para
diferentes elementos, es esencial que la altura del quemador sea ajustable

para asegurar la maxima sefial de absorcion.

El quemador es un quemador de flujo laminar o de premezclado. El aerosol
se produce dentro de una cdmara de mezclado donde se separan las gotas
gruesas de las finas. Las gotas finas son practicamente una neblina, se

mezclan con los gases de la llama y después se vaporizan. (Ver figura 1)

La cabeza del quemador consiste en una ranura donde arde la llama para
absorcion atoémica la cabezas de los quemadores son alargadas para
obtener la méxima cantidad de gases de la llama en la trayectoria de la luz.
Este tipo de quemador es apropiado para llamas con velocidades de
guemado bajas, tales como aire — propano, aire — acetileno, 6xido nitroso —

acetileno.

El quemador es por lo regular una ranura de 10 cm, sencilla o triple, de 0.38
a 0.6 mm de ancho en una cabeza fabricada de aluminio o de acero
inoxidable; la ranura se acorta a 5 cm cuando se emplea una llama de 6xido

nitroso — acetileno.

Para prevenir la reversion hacia el quemador y una explosion en la camara
de mezclado, la velocidad de corriente de la mezcla de combustible y
oxidante a través del quemador debe ser por lo menos igual a la velocidad
de quemado; sin embargo, para asegurarse de contar con un margen de
seguridad y conseguir una llama razonablemente firme, la velocidad de
corriente de los gases debe ser varias veces mayor que la velocidad de
gquemado. (RUBINSON.2001)
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Figura 4 Estructura de la llama. Recuperado de https://www.google.com.pe/search
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Figura 5 Quemador de Ranura o Flujo laminar con camara de nebulizacion.
Recuperado de https://www.google.com.pe/search
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3.4.3 Fuentes de luz para Absorcion Atdmica

Para la absorcion atémica, las lineas espectrales de resonancia deben ser
angostas comparadas con el ancho de la linea de absorcién que se vaya a
medir.

La luz de un elemento especifico no debe sufrir interferencia de otras lineas
espectrales no resueltas por el espectrometro, tales como las lineas que se
originan de elementos de impurezas, materiales de los electrodos o de
gases portadores. Todas las fuentes de luz deben tener un calentamiento
previo, para que su sefial de salida sea constante, de aproximadamente de

15 a 30 minutos.

La lampara de descarga de catodo hueco consiste de un anodo y un céatodo
cilindrico dentro de una camara llena de gas. Cada lampara esta fabricada
con el elemento al cual se le va a realizar el analisis puesto que este
elemento emite la longitud de onda necesaria para excitar los electrones del
mismo elemento y asi cuantificarlo. En la figura 6 se muestra el diagrama

esquematico de una ldmpara de catodo hueco.

3.4.4 Sistema Optico

La funcion del sistema Optico consiste en seleccionar una cierta linea en el
espectro de emision y aislarla de las demas lineas. Es posible lograr un
mejor aislamiento de la energia espectral con un prisma o0 un monocromador
de rejilla, el cual también produce una seleccién continua de longitudes de
onda y una oportunidad para medir la radiacién de fondo adyacente a una
linea analitica. La anchura de la rendija espectral del monocromador esta
determinada por el ancho de la linea de emision de la fuente. El
monocromador se usa solo para aislar la linea deseada de otras lineas de
emision y para reducir notablemente el flujo total de luz que llega al detector.
Cuando es factible, las rendijas se pueden ensanchar para permitir la
entrada de mas luz, esto se traduce en una mejora en la precisiéon y en el

limite de deteccion.

22



Ventana
de cuarzo
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Figura 6 Diagrama esquematico de una lampara de catodo hueco. Recuperado de

“Analisis de minerales por absorcion atomica” p19 por TECSUP 2015.

Baja exactitud y alta precisién

Alta exactitud y baja precisién Alta exactitud y alta precisién

Figura 7 Representacion grafica de la precision y exactitud. Recuperado de

“Fundamentos de Quimica Analitica” p33 por Douglas, Skoog, Holler y Stanley .2015
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3.4.5 Sistema de Fotodetector, Amplificador y de Lectura

El detector ideal debe tener una elevada sensibilidad, una elevada relacion
sefal/ruido y una respuesta constante en un intervalo considerable de
longitudes de onda. Ademas, debe tener un tiempo de respuesta rapido y
una sefal de salida igual a cero en ausencia de iluminaciéon. Por ultimo, la
sefal eléctrica producida por el transductor deberia ser directamente
proporcional a la potencia radiante P.

Todos los detectores de fotones (también denominados detectores
fotoeléctricos) tienen una superficie activa que es capaz de absorber

radiacion.

Para una alta sensibilidad y precision, es esencial contar con un fototubo
multiplicador y su correspondiente suministro de energia. Se requieren
fuentes de energia estables. Las fluctuaciones de corta duracion se pueden
manejar algunas veces con un sistema integrador en el cual la sefial de
salida del detector se alimenta ya sea a un condensador por un tiempo fijo
(unos 30 segundos), midiéndose la sefial resultante, o a un registrados
durante 1 a 2 minutos, promediando los trazos. Los instrumentos de lectura

pueden ser analogos o digitales.

3.5 Interferencias en Espectrometria de Absorcion Atomica.
En los métodos de absorcibn atomica se presentan tres tipos de

interferencias.

Las interferencias Espectrales se producen cuando la absorcion o emision
de una especie interferente se solapa o aparece muy préxima a la absorcién
0 emisién del analito, de modo que su resoluciéon por el monocromador
resulta imposible. Las interferencias quimicas se producen como
consecuencia de diversos procesos quimicos que ocurren durante la

atomizacion y que alteran las caracteristicas de absorcion del analito.
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3.5.1 Interferencias Espectrales.

Se presentan cuando las particulas procedentes de la atomizacion dispersan
la radiacion incidente de la fuente, o cuando la absorcion o emision de una
especie interferente se solapa o esta cerca de la longitud de onda del analito
gue no puede separarlas el monocromador, en este caso se dice que existe
una absorcion a fondo, para compensar este problema se debe medir la
absorcion de fondo y restarla de la absorcién total medida para determinar la

sefal de la absorciéon atémica.

Las interferencias espectrales también se producen debido a la presencia de
productos de combustion, que poseen bandas de absorcion anchas, o de
productos en forma de particulas que dispersan la radiacion. Ambos
disminuyen la potencia del haz transmitido y dan lugar a errores analiticos
positivos. Cuando la procedencia de estos productos es la mezcla de
combustible y oxidante, se puede realizar facilmente la correccién midiendo
la absorbancia de un blanco. Esta correccidbn es necesaria tanto en los
instrumentos de haz sencillo como en los de doble haz, ya que estos ultimos

el haz de referencia no pasa a través de la llama.

Cuando la absorcion o la dispersién se deben a la matriz de la muestra,
entonces el problema es mas complicado. En este caso, la potencia del haz
transmitido, Po, se reduce por la presencia de los componentes de la matriz,
mientras que la potencia del haz incidente, P, no resulta afectada; por ello,
se produce un error positivo en la absorbancia y por consiguiente en la

concentracion.

Afortunadamente, en la atomizacién por llama las interferencias espectrales
que provienen de los componentes de la matriz no siempre se producen, y
con frecuencia se pueden evitar modificando los pardmetros analiticos, como

la temperatura y la relacion combustible/oxidante.

3.5.2 Interferencias Quimicas.

Es la interferencia mas frecuente en absorcion atomica se dan como
resultado de diversos procesos quimicos que ocurren durante la atomizacion

y que alteran las caracteristicas de absorcion del analito.
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Estas se pueden clasificar en:

- Formacién de compuestos volatiles
- Equilibrios de disociacion

- lonizacién en llamas
Formacion de compuestos volatiles

Es el tipo mas comun de interferencia, ocurre cuando los aniones forman
compuestos poco volatiles con el analito y, por lo tanto, reducen su velocidad

de atomizacion, lo que origina resultados menores de los esperados.

Una de las maneras de corregir este tipo de interferencias es aumentando la
temperatura o empleando los llamados “agentes liberadores”, que son
cationes que reaccionan preferentemente con la interferencia e impiden su
interaccién con el analito. Por ejemplo la adicidon de un exceso de iones
lantano reduce a un minimo la interferencia del fosfato en la determinacion

de calcio.

Los llamados “agentes protectores” impiden las interferencias formando con
el analito especies estables voléatiles, por ejemplo el EDTA, la 8-
Hidroxiquinoleina y el APDC (la sal de amonio del &cido 1-

pirrolidinacarboditioico).
Equilibrio de disociacién

En el medio gaseoso y caliente de una llama se producen diversas
reacciones de disociacion y asociacion que provocan la conversion de los
constituyentes metalicos a su forma elemental. Es probable que se formulen

las siguientes reacciones
MO - M +0
M(OH), - M + 20H

Donde M representa a los atomos del analito
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lonizacion de llamas

En las mezclas de combustion que contienen aire como oxidante, la
ionizacion de los 4&tomos y moléculas es pequefia, y por lo general puede

despreciarse.

Pero en las llamas en las que el oxidante es el oxigeno o el 6xido nitroso de,
temperaturas mas elevadas, la ionizacibn es mas importante, y hay una

concentracion notable de electrones libres como consecuencia del equilibrio:
M - Mt + e~

Donde M representa un atomo o molécula neutra y M*a su ion. Se considera

fundamentalmente los equilibrios en los M es un atomo metalico.

Es importante considerar que el tratamiento del proceso de ionizacion como
un equilibrio (con electrones libres como uno de los productos) implica
necesariamente que el grado de ionizacion de un metal este fuertemente
influido por la presencia en la llama de otros metales ionizables. Asi, si en el
medio esta presente no sélo la especie M, sino también la especie B, y si B

se ioniza segun la ecuacion.
B - Bt + e~

El grado de ionizacion de M se reducira por el efecto de la adicion de masas
de los electrones formados a partir de B.
3.5.3 Interferencias fisicas

Se llaman interferencias quimicas a los efectos causados por las
propiedades fisicas de la muestra en disolucion, las cuales pueden alterar

algunos de los procesos tipicos ocasionados en la llama.

Entre los factores que ocasionan interferencias fisicas se podrian citar:

o Aspiracion de la muestra

o Nebulizacion

o Transporte de la solucion a la llama
o Evaporacion del disolvente

27



o Temperatura de la disolucion(Tecsup, 2015)
3.6 Pardmetros estadisticos

3.6.1 Selectividad. La capacidad de un método para determinar el analito
sin interferencias de impurezas, productos de degradacién, excipientes u
otras sustancias presentes en la muestra, se relaciona con el término de
selectividad. La selectividad es la capacidad de un método analitico para
medir y/o identificar simultdnea o separadamente los analitos de interés de
forma inequivoca, en presencia de otras sustancias quimicas que pueden

estar presentes en la muestra.

3.6.2 Linealidad. Es la capacidad del método para proporcionar resultados
que son directamente (o por medio de transformaciones matematicas)
proporcionales a la concentracion del analito en la muestra dentro de un
rango establecido. Siempre que sea posible se busca una respuesta de tipo
lineal que facilitara su trazado, interpolacion e interpretacion.

La linealidad. En un procedimiento analitico es su capacidad para obtener
resultados de prueba que sean proporcionales ya sea directamente, o por
medio de una transformacién matematica bien definida, a la concentracion
del analito en muestras en un intervalo dado. La linealidad se refiere a la
relacion entre la concentracion y la medida de valoracion. El objetivo es
obtener un modelo que describa con precision la relacion de la

concentracion versus respuesta, ya sea lineal o no.

3.6.3 Rango. El rango se define como el intervalo entre la concentracion
superior e inferior de analito para el cual se ha demostrado la correcta

precision, exactitud y linealidad del método descrito.

3.6.4 Precision. La precision describe cuan reproducibles son las
mediciones de un analisis; en otras palabras, describe cuanto se repite el
resultado de dos o mas mediciones cuando dichas mediciones han sido
llevadas a cabo exactamente de la misma manera. Por lo general, para
calcular de manera sencilla la precision de una medicion se debe repetir

dicha medicion un conjunto de muestras réplica.(SKOOG,2014)
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La procedencia de las muestras destinadas al estudio de precision puede ser
de muestras reales o preparadas en el laboratorio. El objeto del estudio de la
prediccidn es conocer la variabilidad o el mas-menos del método de ensayo.
Esta variabilidad es debida a errores aleatorios inherentes a todo método de
ensayo. Como consecuencia de la existencia de estos errores, los analisis
efectuados sobre muestras idénticas, en las mismas circunstancias, no
conducen generalmente a resultados idénticos. Los factores susceptibles a
influir sobre los resultados de un ensayo no pueden ser siempre controlados
(analista, equipo instrumental, reactivos, tiempo, entre otros.) de aqui la

importancia del estudio de la precision.

Existen tres términos ampliamente utilizados para describir la precision de
los datos en un conjunto de réplicas: la desviacion estandar, la varianza y el
coeficiente de varianza, las cuales son una medida de cuanto se aleja un
resultado individual xi de la media, lo que se llama desviacién de la media d..

di = |lx; — x|

3.6.5 Repetibilidad. Estudia la variabilidad del método efectuando una
serie de andlisis sobre la misma muestra en las mismas condiciones
operativas (por un mismo analista, con los mismos aparatos y reactivos,

entre otros), en un mismo laboratorio y en un periodo de tiempo corto.

La repetibilidad se expresa matematicamente por el coeficiente de variacion
(desviacion estandar relativa) de una serie de medidas. Uno de los factores
que pueden influir en la repetibilidad del método de andlisis es la
concentracion del analito, ya que la desviacion estandar de las respuestas
obtenidas aumenta al disminuir la concentracion del analito. Por otro lado el
valor aceptado del coeficiente de variacion depende del intervalo de
aceptacion especificado en el método de analisis. EI nimero de réplicas se

deduce a partir del coeficiente de variacion de repetibilidad del método.
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3.6.6 Reproducibilidad. Evalia la concordancia entre resultados
independientes obtenidos mediante la variacion del método de andlisis, del

instrumento, del laboratorio o incluso del experimentador.

3.6.7 Exactitud. La exactitud indica la cercania que existe entre un valor
medido y el valor real o aceptado; para expresar la exactitud, empleamos el
error. Note como la exactitud mide la concordancia que existe entre el
resultado de una medicion y su valor aceptado. La precision, por otro lado,
describe la concordancia que existe entre los resultados de varias
mediciones hechas de la misma manera.
Se puede determinar la precision simplemente haciendo mediciones de las
muestras réplica. La exactitud puede resultar mas dificil de determinar dado
que, generalmente, el valor esperado es desconocido. En lugar del valor
esperado, se sugiere emplear un valor aceptado. La exactitud se mide ya
sea en términos del error absoluto o del error relativo. En la figura 7 se
muestra la representacion grafica de la precision y exactitud.
Error absoluto
El error absoluto E en la mediciébn de una magnitud x esta dado por la
ecuacion

E =% — X
Donde x: es el valor real o el valor aceptado para dicha magnitud.
El error absoluto de una medicién esta dado por la diferencia entre el valor
medido y el valor real. El signo del error absoluto indica si el valor medido
esta por encima o por debajo del valor real. Si el signo es negativo, significa
gue el valor medido esta por debajo del valor real. Si el resultado es positivo,

significa que el valor medido por encima del valor real.

Error relativo
Generalmente, el error relativo es una cantidad mucho mas util que el error
absoluto. El error relativo se expresa en porcentaje y se calcula con la
siguiente ecuacion
Xi — Xt
E, =— % 100%
Xt
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El error relativo de una medicion es igual al error absoluto dividido entre el
valor real. El error relativo puede ser expresado en porcentaje, en partes por

mil o partes por millén, dependiendo de la magnitud del resultado.

3.6.8 Limite de cuantificacion. Dado un método analitico determinado, se
entiende por limite de cuantificacion (LQ) de dicho método, la minima
cantidad de analito presente en la muestra que se puede cuantificar, bajo las
condiciones experimentales descritas, con una adecuada prediccion y
exactitud. El limite de cuantificacion es una caracteristica de las valoraciones
cuantitativas de compuestos que se encuentran en baja concentracion en la

matriz de una muestra.

3.6.9 Limite de deteccidén. El limite de deteccién (LD) se define como la
minima cantidad de analito en la muestra que se puede detectar aunque no
necesariamente cuantificar bajo dichas condiciones experimentales. El limite
de deteccion es una caracteristica de las pruebas de limite. La cantidad
minima de la muestra que puede detectarse, aunque no necesariamente
cuantificarse, en las condiciones experimentales indicadas. Las pruebas de
limite simplemente comprueban que la cantidad del analito se encuentra por
encima o por debajo de un nivel determinado. El limite de deteccion se
expresa habitualmente en forma de concentracién de analito (por ejemplo,

porcentaje, partes por milléon, entre otras).

3.6.10 Robustez. La robustez de un método analitico como la medida de su
capacidad para permanecer inalterado ante pequefias pero deliberadas
variaciones en ciertos parametros, proporcionando idea de su fiabilidad o
estabilidad durante su empleo. Es por lo tanto la capacidad que demuestra el
procedimiento de analisis para proporcionar resultados validos en presencia
en presencia de pequefos cambios respecto de las condiciones descritas en

el método, susceptibles de producirse durante su utilizacion.

La robustez de un procedimiento analitico es una medida de su capacidad
para no resultar afectando por variaciones pequeiias pero deliberadas en los

parametros enumerados en la documentacion del procedimiento, y a la vez,
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da una idea de su aptitud durante su uso normal. La robustez puede
determinarse durante la etapa de desarrollo del procedimiento analitico.

3.6.11 Desviacion estandar. Estadistico basico indicativo de la dispersion y

s 2(x — x)?
h n—1

variabilidad de los resultados.

Siendo:

S=Desviacion estandar
X=puntaje bruto

x= medida de la distribucion
n=tamafo de la muestra

Esta formula se aplica para n<30

3.7 Caracteristicas particulares de los diferentes elementos

Condiciones generales de trabajo
v Plata ( Ag)
Parametros instrumentales:
Longitud de onda: 328.1 nm
Resolucion (slit). 1nm
Mechero: aire —acetileno
Tipo de llama: oxidante, azul, limpia
Rango lineal de concentracién:
En solucion acuosa, en condiciones normales de operacion: 4 ppm
Sensibilidad:
1% de absorcién= 0.0044unidades de absorbancia.
Alta intensidad de corriente: 15mA.
Un standard de 0.7ppm producira una lectura en absorbancia de 0.05
Baja intensidad de corriente: 5mA

Un standard de 0.7ppm producira una lectura en absorbancia de 0.1
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Interferencias

No se ha observado efecto sobre la sensibilidad de la Ag por la presencia de
borato, bromuro, cloruro, perclorato, carbonato, dicromato, ferricianuro,
ferricianuro ioduro, molibdato, nitrilo, nitrato fostato, tiocianato, sulfato,
persulfato, tiosulfato, vanadato, acetato, formiato, oxalato, tartrato, ftalato o
citrato. El iodato permanganato o wolframato, interfieren precipitando la
plata. Soluciones al 6% de SO4H2 o PO4Hs3 disminuyen la sensibilidad y un
5% de acido acético aumenta (XIMENEZ, 1980)

v Zinc ( Zn)

Parametros instrumentales:

Longitud de onda: 213.9 nm

Resolucion (slit). 1nm

Mechero: aire —acetileno

Tipo de llama: oxidante, azul, limpia

Rango lineal de concentracion:

En solucion acuosa, en condiciones normales de operacion: 1 ppm
Sensibilidad:

1% de absorcién= 0.0044unidades de absorbancia.

Alta intensidad de corriente: 9mA

Un standard de 0.25ppm producira una lectura en absorbancia de 0.07

Baja intensidad de corriente: 3mA

Un standard de 0.25ppm producira una lectura en absorbancia de 0.1
Interferencias

No se ha observado interferencias quimicas en la llama aire-acetileno. Las
especies no atébmicas que se forman en la llama de aire-acetileno absorben
fuertemente a 213.9 nm, es conveniente usar el corrector de deuterio.

El silicio da lugar a una ligera depresion en la absorcién del Zinc. (XIMENEZ,
1980)
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Tabla 1

Alta intensidad de corriente para plata

Nm Slit Sensibilidad
328 4 0.6
338.2 4 0.17

Nota. Recuperado de “Espectroscopia de absorcion atémica” p 240 por Ximénez, L.

1980.

Tabla 2

Baja intensidad de corriente para plata

Nm Slit Sensibilidad
328.1 1 0.03
338.3 0.5 0.06

Nota. Recuperado de “Espectroscopia de absorciéon atémica” p 240 por Ximénez, L.

1980.

Tabla 3

Alta intensidad de corriente para zinc

Nm Slit Sensibilidad
213.9 4 0.015
307.6 4 1275

Nota. Recuperado de “Espectroscopia de absorcion atdbmica” p 270 por Ximénez, L.

1980.

Tabla 4

Baja intensidad de corriente

Nm Slit Sensibilidad
213.9 1 0.008
307.6 0.5 68

Nota. Recuperado de “Espectroscopia de absorcion atémica” p 270 por Ximénez, L.

1980.
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3.8  Minerales sulfurados

Los sulfuros son muy importantes ya que comprenden la mayoria de las
menas minerales. La mayoria de estos minerales son reconocibles porque
su brillo es metalico, son opacos, tienen colores distintivos y raya de colores
caracteristicos. Los no opacos, como el cinabrio, el rejalgar y el oropimente,
poseen indices de refraccion elevados y transmiten luz sé6lo en los bordes
delgados.

Muchos de los sulfuros tienen enlaces idnicos y covalentes pero otros, que
poseen la mayoria de propiedades de los metales, tienen parcialmente
enlaces metdlicos. Algunos ejemplos son los siguientes: calcocita, galena,
acantita, esfalerita, cinabrio, pirrotita bornita, calcopirita, pirita, marcasita,
arsenopirita, rejalgar, oropimente, estibinita, calcosina, covelina, cobaltita,

molibdenita, etc.

3.8.1 Esfalerita

La esfalerita es un mineral compuesto por sulfuro de zinc (ZnS) que
anteriormente era conocida como blenda de cinc o blenda acaramelada. Es
un mineral semiduro y pesado, perfectamente exfoliable y de fractura
irregular a concoidea. Su color es variable segun la especie, esto es, desde
tonalidades amarillo-verdosas hasta pardo-rojizas pero con un denominador
coman, su ennegrecimiento en funcion de la proporcion de hierro
(sobretodo), manganeso o cadmio que contenga.

El Zn esta casi siempre sustituido de forma parcial por Fe, dependiendo la
cantidad o porcentaje de éste, de la temperatura en el momento de
cristalizacion, amén de la cantidad de Fe disponible en el entorno. Cuanta
mas temperatura, mas Fe; por tanto, la esfalerita puede ser utilizada como
“termometro geoldgico".

3.8.2 Galena

La galena se encuentra de forma cristalina o maciza. Se halla tanto en rocas
metamorficas como  en depdositos volcanicos de  sulfuros, a menudo

acompafado por minerales de cobre. Formula quimica: PbS

Uno de los yacimientos mas importantes de la historia del mineral es en la

Ciudad de Linares (Jaén). Actualmente se encuentran cerradas. La mayoria
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de pozos e instalaciones estan situados en la parte norte de la ciudad. En la
actualidad, podemos llegar hasta buena parte de estas ruinas siguiendo una

extensa red de senderos de pequefio recorrido debidamente sefializados.

3.8.3 Pirita

La Pirita posee la propiedad de generar chispas si es golpeada con algun
objeto metélico, su nombre viene dado por esta condicion y la raiz griega
“‘pyr” que significa fuego, con el intercambio comercial del mineral en
diferentes culturas y los cambios fonéticos derivo en la palabra que hoy

denomina al mineral como Pirita

La Pirita se presenta en gran cantidad en ambientes muy variados siendo el
mineral mas frecuente de los sulfuros. Encontramos la Pirita en yacimientos
con presencia de rocas sedimentarias, volcanicas y metamorficas, como
mineral accesorio en rocas igneas, en filones hidrotermales de contacto, en
depdsitos de metamorfismo de contacto, en pizarras con habito cubico muy
bien formado y también podemos encontrar fosiles con recubrimientos de

pirita como los amonites piritizados (SANCHO, 1989).
Mina Tajo Norte (El Brocal)

La mina Tajo Norte, es una operacion a tajo abierto que explota minerales de
contenido polimetalico, conformado principalmente por sulfuros de plata,
plomo, zinc y cobre; constituido principalmente por galena, esfalerita y en
menor proporcidn por galena argentifera, y enargita; y la ganga esta
constituida por pirita, baritina, hematina y siderita. La mineralizacion se
presenta en capas paralelas a la estratificacion, alternando con horizontes
de calizas, margas y tufos que forman un sinclinal (Flanco Principal) y un

anticlinal (Flanco Mercedes Chocayoc).

Ubicada en el distrito de Colquijirca, provincia de Pasco, regién Pasco. La
mina forma parte de la Unidad de Produccién Colquijirca, de Sociedad

Minera El Brocal, empresa subsidiaria de Buenaventura.
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Tabla 5
Temperaturas de llamas

OXIDANTE- COMBUSTIBLE °C
Aire- metano 1875
Aire- gas natural 1700-1900
Aire- hidrégeno 2000-2050
Aire- acetileno 2125-2400
Oxido nitroso- acetileno 2600-2800

Nota. Recuperado de “Analisis de minerales por absorcion

TECSUP.2015

atémica” pl0 por

Tabla 6
Propiedades fisicas de la esfalerita
Color Varia entre amarillento y gris
Raya Blanca a amarillo impuro
Lustre Resinoso o0 adamantino, submetalico en

Sistema Cubico
cristalino

Dureza 3,5-3 (Mohs)
Peso 3,9a4,2
especifico

Densidad 3,9-4,1 g/cm?

variedades ricas en hierro

Nota. Recuperado de https://es.wikipedia.org/wiki/Blenda
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Figura 8 Esfalerita. Recuperado de https://www.google.com.pe/search

=esfalerita

Figura 9 Galena. Recuperado de https://www.google.com.pe/search
=GALENA
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Tabla 7
Propiedades fisicas de la Galena

Color Gris plomo, algo menos claro si contiene plata.
Raya Gris plomo
Lustre Metalico en fracturas recientes. Mate en

superficies antiguas.

Sistema Cubico

cristalino

Habito Masivo, fibroso y granular.
cristalino

Exfoliaciéon | Cubica perfecta

Fractura Subconcoidea
Dureza 2,5-3 Mohs
Peso 7,58 g/lcm3
especifico

Densidad 7,6 g/lcm3

Nota. Recuperado de https://es.wikipedia.org/wiki/Galena
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Tabla 8
Caracteristicas y propiedades de la pirita

Clase Mineral de la Pirita
Color de la Pirita

Raya de la Pirita

Dureza de la Pirita
Densidad de la Pirita
Exfoliacion de la Pirita
Fractura de la Pirita
Cristalizaciénde la Pirita
Habito Cristalino de la Pirita

Composicion Quimica de la
Pirita

Transparencia de la Pirita
Brillo de la Pirita

indice de refraccion de la
Pirita

Birrefringencia de la Pirita
Dispersion de la Pirita
Pleocroismo de la Pirita

Fluorescencia de la Pirita

Grupo Il Sulfuros

Amarillo latén, Amarillo gris
Negro verdoso

6 — 6,5 Mohs

49-52

Imperfecta

Concoidea, desigual, fragil
Cubico

Los mas comunes son el cubo

dodecaedro regular y pentagonal

Fe S»

Opaco
Metélico

No medible

Ninguna
Ninguna
Ausente

Ninguna

Nota. Recuperado de http://www.minadepiedras.com/es/biblioteca-de-minerales/44-

pirita.html
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4.1

4.2

IV.MATERIALES Y METODOS

Materiales

Fiola de 100ml- marca Alguimia

Fiola de 25ml- marca Alquimia

Fiola de 1litro- marca Alquimia

Fiola de 200ml- marca Alguimia

Fiola de 250ml- marca Alquimia

Pipeta de 5ml- marca Isolab

Pipeta de 1ml- marca Isolab

Pipeta de 2ml- marca Isolab

Bombilla de succién

Vasos precipitados de 150ml- marca Pyrex
Vasos precipitados de 250ml- marca Pyrex
Lunas de reloj

Espatula

Pinza para vasos

Pizeta

Equipos

Balanza analitica, resolucion 0.1mg- marca Precisa Cociba
Espectrofotometro de absorcién atébmica- marca Varian
Plancha de digestion de muestras

Campana de extraccion

Computadora de escritorio- marca Lenovo

Lampara de catodo hueco de Zinc- marca Varian
Lampara de catodo hueco de Plata- marca Varian
Quemador de 5cm marca Varian

Quemador de 10cm marca Varian

Dispensadores de acidos.

Compresora

Termohidrometro.
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4.3 Reactivos

- Agua purificada

- Acido Nitrico (65% - 70%)- marca Merck

- Acido Clorhidrico (35% - 38%)- marca Merck
- Acido Perclérico (69% - 70%)- marca Merck
- Acido Sulftrico (65% - 70%)- marca Merck

- Estandar de 1000ppm de Zn -marca Merck

- Estandar de 1000ppm de Ag- marca Merck

- Estandar de 5ppm de Cu- marca Merck

- 1 Baldn de acetileno

4.4  Metodologia

4.4.1Toma de la muestra

Se procede con la toma de nueve muestras de la mina Tajo Norte de
minerales sulfurados. Tres de cada mineral: pirita, galena y esfalerita.

4.4.2 Preparacion de las muestras

» Si la muestra de minerales sulfurados (pirita, galena y esfalerita) llega
himeda esta sera secada en una estufa a 110°C por 10min.

» Una vez seca la muestra se extiende sobre una manta de jebe y triturar la
muestra con ayuda de un rodillo y poder observar la presencia de otros
minerales que podrian dar un resultado diferente.

» Una vez limpia la muestra se procede a reducir la totalidad de la muestra
hasta deshacer todos lo brumos con la ayuda de un mortero de agata y
obtener particulas muy finas sucesivamente se homogeniza dentro de una
bolsa plastica.

» La muestra triturada y homogenizada constituye el stock de muestra a

analizar.
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4.4.3Tratamiento de las muestras para determinar plata

» Pesar aproximadamente 0.5 gramos de muestra por duplicado de cada
mineral: pirita, esfalerita y galena, incluir un blanco y patron. Transferir a un
vaso de precipitado de 150ml.

» Adicionar 10ml de acido nitrico, 5ml de &cido clorhidrico, 2ml de &cido
perclérico y cubrir con luna de reloj. Digestar en plancha a 200°C hasta
pastosa. Retirar y enfriar.

» Trasvasar a una fiola de 25ml retomar al 25%HCI, aforar con agua
purificada y homogenizar.

» El elemento serd cuantificado en el espectrofotometro de absorcidon
atomica con correccion back ground.

4.4 4Tratamiento de las muestras para determinar Zinc
» Pesar aproximadamente 0.5 gramos de muestra por duplicado, de cada

mineral: pirita, esfalerita y galena, incluir un blanco y patron.

» Transferir a un vaso de precipitado de 250ml.

» Adicionar 10ml de &cido nitrico, 10ml de acido clorhidrico, 5ml de &cido
sulfarico y cubrir con luna de reloj. Digestar en plancha a 230°C hasta
pastosa. Retirar y enfriar.

» Trasvasar a una fiola de 100ml retomar al 10%HCI, aforar con agua
purificada y homogenizar.

» El elemento serd cuantificado en el espectrofotometro de absorcién
atomica sin correccién back ground.

4.4.5Preparacion de estandares de calibracion
La preparacién de estandares de calibracion resulta ser un parametro muy
importante para la obtencion de resultados confiables y fidedignos, ya que

cuando las absorbancias de los estandares de calibracion se grafican contra
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sSus concentraciones respectivas, se obtiene una curva de calibracién que

permite determinar las concentraciones de las muestras problema.

En la curva de los estdndares de calibracion se presenta como una linea
recta, lo que nos indica un comportamiento lineal y que cumple con la ley de

Beer.
Las preparaciones se realizaran en base a la siguiente ecuacion:
Cl * V1 = Cz * VZ

Se realizardn dos corridas con diferentes puntos de calibracion para cada
analito Zinc y Plata incluido un patrén con valores ya conocidos que nos
ayudara a ver si los resultados son precisos y exactos. Asi poder concluir
con cual de los puntos de calibracion son los adecuados y poder optimizar el

proceso de absorcion atbmica para minerales sulfurados.

1. Preparacion de medios para platay zinc

» En una fiola de 1llitro agregar 250ml de acido clorhidrico concentrado
(35% - 38%) y aforar con agua purificada. Esto equivale a un medio de
25%HCI para determinacion de plata.

» En una fiola de 1litro agregar 100ml de &cido clorhidrico concentrado
(35% - 38%) y aforar con agua purificada. Esto equivale a un medio de

10%HCI para determinacion de zinc.

2. Preparacién de estandares de plata para primera corrida

Para la preparacion de estandares de calibracion se toma en cuenta el
procedimiento de lectura de plata y zinc en minerales concentrados-
empresa SGS.

» Se toma una alicuota de 5ml del estandar de 1000mg/L de plata, se
agrega en una fiola de 50ml y se afora con agua purificada equivalente a 100
mg/L.

» Se toma una alicuota de 1ml del estandar 100 mg/L, se agrega en una

fiola de 200ml y se afora con medio de 25%HCI equivalente a 0.5 mg/L.
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» Se toma una alicuota de 2ml del estandar 100 mg/L, se agrega en una
fiola de 200ml y se afora con medio de 25%HCI equivalente a 1mg/L.

» Se toma una alicuota de 2ml del estandar 100 mg/L, se agrega en una
fiola de 100ml y se afora con medio de 25%HCI equivalente a 2mg/L.

» En la tabla 5 se muestran los puntos de calibracion para plata primera
corrida.

3. Preparacién de estandares de zinc para primera corrida

» Se toma una alicuota de 5ml del estandar de 1000mg/L de zinc, se
agrega en una fiola de 50ml y se afora con agua purificada equivalente a 100
mg/L.

» Se toma una alicuota de 5ml del estdndar 100 mg/L, se agrega en una
fiola de 200ml y se afora con medio de 10%HCI equivalente a 2.5 mg/L.

» Se toma una alicuota de 5ml del estdndar 100 mg/L, se agrega en una
fiola de 100ml y se afora con medio de 10%HCI equivalente a 5mg/L.

» Se toma una alicuota de 10ml del estandar 100 mg/L, se agrega en una

fiola de 100ml y se afora con medio de 10%HCI equivalente a 10mg/L.

En la tabla 6 se muestran los puntos de calibracion para zinc primera corrida.

4.4.6 Seleccion de condiciones de operacion del equipo para el

andlisis de metales

Para el andlisis de muestras se seleccionan las condiciones de operacion, y
se procede a optimizar el equipo y obtener las curvas de calibracion, las
condiciones para zinc y plata (estas condiciones se toman de referencia del
manual del VARIAN, del libro Espectroscopia de absorcion atémica y
procedimiento de la empresa SGS en el anexo 1, 2 y 3 y las condiciones de

operacion se muestran en las tablas 7 y 8.
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Tabla 9

Puntos de calibracion para plata primera corrida

Estandar de calibracion

Concentracion(mg/L)

1 0.5
2 1
3 2

Nota. Elaboracién propia

Tabla 10

Puntos de calibracién para zinc primera corrida

Estandar de calibracion

Concentracion(mg/L)

1 2.5
2 5
3 10

Nota. Elaboracién propia

Tabla 11

Condiciones de operacion para plata primera corrida

Longitud de onda 328.1nm
Flama Aire/acetileno
Flujo de oxidante(aire) 13,5 Limin
Flujo de combustible( acetileno) | 2 Limin

Fondo activado Si

Tipo de lampara Céatodo hueco
Flow spoiler No

Cabezal o mechero 10cm

Nota. Elaboracién propia

Tabla 12

Condiciones de operacion para zinc primera corrida

Longitud de onda

213.9nm

Flama Aire/acetileno
Flujo de oxidante(aire) 13,5 Limin
Flujo de combustible( acetileno) | 2 Limin
Fondo activado No

Tipo de lampara

Catodo hueco

Flow spoiler

Si

Cabezal o mechero

5cm

Nota. Elaboracion propia
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Con las condiciones mencionadas en la tabla 7 y 8 se procede hacer la
lectura de concentracion de las muestras de minerales sulfurados en el

equipo de absorcidén atdmica de la siguiente manera:

ENCENDIDO

» Presionar el boton verde del tablero en marcha del extractor.

» Encender la computadora anexada al espectrofémetro.

» Cuando aparezca en el escritorio de la computadora dar clic derecho al
icono SpectrAA y de inmediato se ingresa al menu del software en donde
aparece cuatro opciones: hoja de trabajo, informes, administracion y salida.
Dar click en hoja de trabajo en donde se visualiza una ventana con tres
opciones: nueva, nueva desde y abrir.

» Nueva si va a crear una nueva hoja de trabajo, nueva desde si va a cargar
una nueva hoja utilizando una plantilla ya existente y abrir para cargar una
hoja ya existente.

» Dar click en nueva y llenar las condiciones de operacion dependiendo que
analito se va hacer lectura.

» Colocar la lampara de catodo hueco de platay zinc. Y encender.

» Hacer click en el boton optimizar inmediatamente aparece una barra
verde de la energia. Alinear la lampara girando las perillas que se
encuentran en el lado inferior de la lampara hasta obtener el menor
porcentaje de ganancia (barra verde de energia) y presionar el botén de
ajuste de escala.

» Activar el boton de optimizar sefial y luego presionar el botén de cero

instrumental terminando asi con la alineacion.
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» Ajustar la altura del quemador con la perilla vertical para esto se utiliza la
tarjeta burner cleaning & aligent card por la cual el hz de luz pasa por la
interseccion de dos rectas que cortan diametramente una circunferencia.

» Encender la llama presionando el boton negro.

ANALISIS DE LAS MUESTRAS DE MINERALES SULFURADOS

» Colocar la lampara del elemento analizar plata o zinc en el portalamparas
del equipo.

» Luego se procede con la calibracion con la solucibn de mas alta
concentracion hacer llegar a una absorbancia de 0.320 — 0.400(para plata) y
0.380- 0.450(para zinc).

» Se enciende la llama y dar click en el icono calibracién inmediatamente el
equipo pide cero de calibracion y las soluciones estandar de calibracion.

» Entra cada lectura de solucién estandar se absorbe una cantidad de agua
con la finalidad de evitar contaminacion por arrastre de la soluciones en la
siguiente lectura.

» Luego de construir la curva se hace lectura del patrén interno, muestras
y blancos.

» Aspirar las muestras y asegurar que el capilar se encuentre inmerso en la
muestra a analizar, presionar el icono muestra y dar click.

» Si las lecturas salen mayor a los estandares de calibracion se deben

realizar diluciones 10x.

APAGADO

» Una vez concluido con el andlisis en el equipo, dejar que aspire agua
purificada luego presionar el boton rojo y la llama se apagara.

» Dar click en apagar lampara y luego cerrar.
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CALCULO PARA DETERMINACION POR ABSORCION ATOMICA

Se van a calcular con la siguiente formula (referencia del instructivo de
calidad de la empresa SGS:

V(L —Lpk )

Ag =Zn =
g=4in W

Donde:
V= volumen, ml
L= lectura del analito en solucion, ppm

Lek = lectura del blanco, ppm

W= peso de la muestra, gramos

4.4.7 Preparacion de estandares de plata para segunda corrida

1. Se toma una alicuota de 5ml del estdndar de 1000mg/L de plata, se
agrega en una fiola de 50ml y se afora con agua purificada equivalente a 100
Ma/L.

2. Se toma una alicuota de 2ml del estdndar 100 mg/L, se agrega en una
fiola de 200ml y se afora con medio de 25%HCI equivalente a 1 mg/L.

3. Se toma una alicuota de 2ml del estandar 100 mg/L, se agrega en una
fiola de 100ml y se afora con medio de 25%HCI equivalente a 2mg/L.

4. Se toma una alicuota de 5ml del estdndar 100 mg/L, se agrega en una

fiola de 100ml y se afora con medio de 25%HCI equivalente a 5mg/L.

En la tabla 9 se muestran los puntos de calibracion para plata segunda

corrida.
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Tabla 13
Puntos de calibracion para plata segunda corrida

1 1
2 2
3 5

Nota. Elaboracion propia

Tabla 14
Puntos de calibracion para zinc segunda corrida

1 10
2 20
3 30

Nota. Elaboracion propia

50



4.4.8 Preparacion de estandares de zinc para segunda corrida

1. Se toma una alicuota de 5ml del estandar de 1000mg/L de zinc, se
agrega en una fiola de 50ml y se afora con agua purificada equivalente a 100
mg/L.

2. Se toma una alicuota de 10ml del estandar 100 mg/L, se agrega en una
fiola de 100ml y se afora con medio de 10%HCI equivalente a 10 mg/L.

3. Se toma una alicuota de 5ml del estandar 1000 mg/L, se agrega en una
fiola de 250ml y se afora con medio de 10%HCI equivalente a 20mg/L.

4. Se toma una alicuota de 3ml del estandar 1000 mg/L, se agrega en una

fiola de 100ml y se afora con medio de 10%HCI equivalente a 30mg/L.

En la tabla 10 se muestran los puntos de calibracion para zinc segunda
corrida.

Luego se sigue los mismos pasos anteriormente mencionados en la primera

corrida.
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V. RESULTADOS
5.1 Determinacion de plata para minerales sulfurados
Son en total 9 muestras que se tomaron de minerales sulfurados, tres
muestras de cada mineral: pirita, esfalerita y galena.
5.1.1 Paralaprimeracorrida
Para esta primera corrida todas las muestras se aforan a un volumen de
25ml. El patron que se pesa es un patron que tiene como valor 52.8 ppm
+ 1. Patrén interno de la empresa SGS tiene validado para lectura de plata
al 25%HCL.Anexo 5
Se toman en cuenta algunos parametros 6ptimos que el manual VARIAN
donde nos indica que la longitud de onda adecuada es de 328,1 nm
Se arma la curva con los siguientes puntos de calibracién con la maxima
absorbancia que el mayor punto de la curva alcanza en este caso alcanzo
una absorbancia de 0.3292UA (tabla 11).
Segun los detalles de la metodologia anteriormente descrita obtenemos los

siguientes resultados.

0.35
Pt y =0.1635x + 0.0035
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R? = 0.9994
0.25

o
N
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—— Lineal (Series1)
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Grafico 1 Curva de calibracién para plata- 1C. Elaboracién propia
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Tabla 15
Puntos de la curva de calibracion para lectura de plata — 1C

Primera corrida

Concentracion(ppm) | Absorbancia(UA)
0 0
0.5 0.0896
1 0.1675
2 0.3292

Nota. Elaboracién propia

Calculo de los resultados finales de las muestras de mineral pirita:
_ VL~ Lk )
w
Donde:

V= volumen, ml
L= lectura del analito en solucion, ppm
Lek = lectura del banco, ppm

W= peso de la muestra, gramos

Tabla 16
Resultados finales por plata de mineral pirita-1C
Conc.
Muestra Peso(g) |Volumen(ml)|Lectura(ppm)| Final(ppm)
1.1 0.5004 25 0.2012 10.0320
1.2 0.5002 25 0.2014 10.0460
2.1 0.501 25 0.218 10.8583
2.2 0.5 25 0.2156 10.7600
3.1 0.5003 25 0.213 10.6236
3.2 0.5005 25 0.208 10.3696
patrén 0.5 25 1.054 52.6800
blanco 25 0.0004

Nota. Elaboracion propia

Promedio de concentracion final: 10.4482ppm de plata en mineral pirita.

Equivalente a 0.3364 0z/TM. Se obtienen resultados precisos y exactos. Se
demuestra que son precisos porque su duplicado vemos que son resultados
similares y exactos se demuestra porque el patron esta dentro del rango ya

establecido.
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Para determinar plata de las muestras de mineral esfalerita y galena se

siguen con los pasos del mineral pirita.

Tabla 17
Resultados finales por plata de mineral esfalerita-1C
Conc.
Muestra Peso(g) |Volumen(ml)|Lectura(ppm)| Final(ppm)
4.1 0.5004 25 1.4079 70.3237
4.2 0.5002 25 1.4082 70.3669
5.1 0.501 25 1.4168 70.6836
5.2 0.5 25 1.4156 70.7650
6.1 0.5003 25 1.4087 70.3778
6.2 0.5005 25 1.409 70.3646
Patron 0.5 25 1.053 52.6350
Blanco 25 0.0003

Nota. Elaboracién propia

Promedio de concentracion final: 70.4803ppm de plata en mineral esfalerita.

Equivalente a 2.26950z/TM. Se obtienen resultados precisos y exactos. Se
demuestra que son precisos porque su duplicado vemos que son resultados

similares y exactos se demuestra porque el patron esta dentro del rango ya

establecido.
Tabla 18
Resultados finales por plata de mineral galena-1C
Conc.
Muestra Peso(g) |Volumen(ml)|Lectura(ppm)| Final(ppm)
7.1 0.5004 25 1.4423 72.0424
7.2 0.5002 25 1.4445 72.1811
8.1 0.501 25 1.4367 71.6766
8.2 0.5 25 1.4376 71.8650
9.1 0.5003 25 1.4398 71.9318
9.2 0.5005 25 1.4389 71.8581
patron 0.5 25 1.05 52.4850
blanco 25 0.0003

Nota. Elaboracion propia

Promedio de concentracion final: 71.9259ppmde plata en mineral galena.

Equivalente a 2.3160 0z/TM.
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Se obtienen resultados precisos y exactos. Se demuestra que son precisos
porque su duplicado vemos que son resultados similares y exactos se

demuestra porque el patron esta dentro del rango ya establecido.

5.1.2 Paralasegunda corrida

Para esta corrida todo se afora a un volumen de 25ml. El patron que se pesa
es un patrén que tiene como valor 52.8 ppm + 1. Este patron se sigue
considerando ya que las muestras en la primera corrida demuestran que los
resultados obtenidos estan cerca al valor del patrén.

En esta corrida se decide seguir tomando en cuenta los pardmetros que el
manual VARIAN nos indica longitud de onda: 328,1 nm

Se arma la curva con los siguientes puntos de calibracion con la maxima

absorbancia maxima de 0.400UA tomando en cuenta el anexo 3.

Tabla 19
Puntos de la curva de calibracion para lectura de plata — 2C
Segunda corrida

Concentracion(ppm) | Absorbancia(UA)
0 0
1 0.0835
2 0.1654
5 0.4089

Nota. Elaboracién propia

0.45
0.4 » y =0.0817x + 0.0011
RZ=1
0.35
o 03
e
_fé 0.25
o 0.2 & Seriesl
2 /
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0.1
0.05 /
0 0/

0 2 4 6

Concentracion (ppm)

Grafico 2 Curva de calibracién para plata- 2C. Elaboracién propia
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Tabla 20

Resultados finales por plata de mineral pirita-2C

conc.
Muestra Peso(qg) Volumen(ml) | Lectura(ppm) Final(ppm)
1.1 0.5004 25 0.3106 15.4976
1.2 0.5002 25 0.3102 15.4838
2.1 0.501 25 0.3218 16.0379
2.2 0.5 25 0.3216 16.0600
3.1 0.5003 25 0.3104 15.4907
3.2 0.5005 25 0.3113 15.5295
patron 0.5 25 1.084 54.1800
blanco 25 0.0005

Nota. Elaboracion propia

Promedio de concentracion final: 15.6833ppm de plata en mineral pirita.
Equivalente a 0.50500z/TM.

Con esta corrida con los puntos de calibracion: Oppm, 1ppm, 2ppm Yy
5ppm.Se obtienen resultados son precisos y pero no exactos. Se demuestra
gue son precisos porque su duplicado vemos que son resultados similares y

no exactos porgue el patrén no esta dentro del rango ya establecido.

Tabla 21
Resultados finales por plata de mineral esfalerita-2C
conc.
Muestra Peso(g) Volumen(ml) | Lectura(ppm) Final(ppm)
4.1 0.5004 25 1.5679 78.3173
4.2 0.5002 25 1.5689 78.3986
5.1 0.501 25 1.5878 79.2166
5.2 0.5 25 1.5866 79.3150
6.1 0.5003 25 1.5857 79.2225
6.2 0.5005 25 1.5845 79.1309
Patron 0.5 25 1.0853 54.2500
Blanco 25 0.0005

Nota. Elaboracion propia

Promedio de concentracion final: 78.9335ppm de plata en mineral esfalerita.
Equivalente a 2.54170z/TM.

Con esta corrida con los puntos de calibracion: Oppm, 1ppm, 2ppm y 5ppm.
Se obtienen resultados son precisos y pero no exactos. Se demuestra que
son precisos porque su duplicado vemos que son resultados similares y no

exactos porque el patron no esta dentro del rango ya establecido
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Tabla 22
Resultados finales por plata de mineral galena-2C

Conc.
Muestra Peso(g) Volumen(ml) | Lectura(ppm) Final(ppm)

7.1 0.5004 25 1.5823 79.0368

7.2 0.5002 25 1.5845 79.1783

8.1 0.501 25 1.5967 79.6607

8.2 0.5 25 1.5976 79.8650

9.1 0.5003 25 1.5898 79.4273

9.2 0.5005 25 1.5889 79.3506
patron 0.5 25 1.085 54.2350
blanco 25 0.0006

Nota. Elaboracion propia

Promedio de concentracion final: 79.4198ppm de plata en mineral galena.
Equivalente a 2.55730z/TM.

Con esta corrida con los puntos de calibracién: Oppm, 1ppm, 2ppm y 5ppm.
Se obtienen resultados son precisos y pero no exactos. Se demuestra que
son precisos porque su duplicado vemos que son resultados similares y no

exactos porque el patron no esta dentro del rango ya establecido

5.2Determinacién de Zinc para minerales sulfurados
Son en total 9 muestras que se tomaron de la mina Tajo Norte de minerales
sulfurados, tres muestras de cada mineral: pirita, esfalerita y galena. Se

realizan dos corridas a diferentes puntos de calibracion.

5.2.1 Parala primeracorrida

Para esta corrida todo se afora a un volumen de 100ml. El patron que se
pesa es un patron que tiene como valor 9070 ppm + 70. Patrén interno de la
empresa SGS para analisis de zinc al 10%HCIl.Anexo 5 certificado de
validacion del patron.

Se elige la longitud de onda: 213.9 nm indicada por manual VARIAN
pardmetro apto para concentracién bajas de zinc. Ya que los minerales
sulfurados elegidos para el experimento por bibliografia tienen

concentraciones bajas de zinc.
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Se arma la curva con los siguientes puntos de calibracibn con una
absorbancia de 0.380- 0.450 UA con el mayor punto de la curva. Referencia

del procedimiento de la empresa SGS. Anexo 4.

Tabla 23
Puntos de la curva de calibracién para lectura de Zinc —=1C

Primera corrida

Concentracion(ppm) | Absorbancia(UA)
0 0
2.5 0.1076
5 0.2099
10 0.4087

Nota. Elaboracion propia

0.45
Y y =0.0407x + 0.0033
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Grafico 3 Curva de calibracién para Zinc- 1C. Elaboracién propia.

Para el caso del zinc las lecturas de las muestras originales son mayores a
los estandares de calibracion, realizar diluciéon 10x si es necesario.

Calculo de los resultados finales de las muestras de mineral pirita:
LV~ L )
w

X DILUCION
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Tabla 24

Resultados finales por zinc de mineral pirita-1C

Conc. Conc.x

Muestra | Peso(g) | Volumen(ml) | Lectura(ppm) | Final(ppm) | dilucién
608.9093

1.1 0.5006 100 3.0486 608.9093 0

1.2 0.5004 100 3.0482 609.0727 609.0727
2.1 0.5007 100 3.0586 610.7849 610.7849
2.2 0.5005 100 3.056 610.5095 610.5094
3.1 0.5004 100 3.0494 609.3125 609.3125
3.2 0.5005 100 3.0473 608.7712 608.7712

patron 0.5 100 4.5355 907.0200 9070.2

blanco 100 0.0004

Nota. Elaboracion propia

Con esta corrida con los puntos de calibracion: Oppm, 2.5ppm, 5ppm y
10ppm absorbancia de 0.380 -0.450UA y longitud de onda 213.9nm se
obtienen valores de 609.56ppm de plata en el mineral pirita. Equivalente a
0.061% de zinc.

Se obtienen resultados precisos y exactos. Se demuestra que son precisos

porque su duplicado vemos que son resultados similares y exactos se

demuestra porgue el patrén esta dentro del rango ya establecido.

Tabla 25
Resultados finales por zinc de mineral esfalerita-1C
Conc. Conc.x
Muestra Peso(g) | Volumen(ml) | Lectura(ppm) | Final(ppm) | dilucién
4.1 0.5006 100 8.899 1777.6069 |17776.06
4.2 0.5004 100 8.8882 1776.1591 |17761.59
51 0.5007 100 8.8768 1772.8181 |17728.18
5.2 0.5005 100 8.8756 1773.2867 |17732.86
6.1 0.5004 100 8.8857 1775.6595 |17756.59
6.2 0.5005 100 8.8845 1775.0649 |17750.64
patrén 0.5 100 4.54 907.9400 9079.4
blanco 100 0.0003

Nota. Elaboracion propia

Con esta corrida se obtienen en promedio resultados de 17750.919ppm de
zinc en el mineral esfalerita. Equivalente a 1.7751% de zinc.
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Se obtienen resultados precisos y exactos. Se demuestra que son precisos
porque su duplicado vemos que son resultados similares y exactos se

demuestra porque el patron esta dentro del rango ya establecido.

Tabla 26
Resultados finales por zinc de mineral galena-1C
Conc. Conc.x
Muestra | Peso(g) | Volumen(ml) | Lectura(ppm) | Final(ppm) | dilucién
7.1 0.5006 100 1.0123 202.1574 |2021.5741
7.2 0.5004 100 1.0145 202.6779 2026.778
8.1 0.5007 100 1.0367 206.9902 2069.902
8.2 0.5005 100 1.0376 207.2527 2072.527
9.1 0.5004 100 1.0298 205.7354 2057.354
9.2 0.5005 100 1.0289 205.5145 |2055.1448
Patron 0.5 100 4.538 907.5400 9075.4
Blanco 100 0.0003

Nota. Elaboracién propia

Se obtienen resultados de 2050.5469ppm de zinc en mineral de galena.
Equivalente a 0.2051% de zinc.

Se obtienen resultados precisos y exactos. Se demuestra que son precisos
porque su duplicado vemos que son resultados similares y exactos se

demuestra porque el patron esta dentro del rango ya establecido.

5.2.2 Paralasegunda corrida
En este nuevo experimento todas las muestras se aforan a un volumen de
100ml. El patrén que se pesa es un patron que tiene como valor 9070 ppm
+ 70. Patrén interno de la empresa SGS.
Se trabaja con una longitud de onda: 213.9 nm
Se arma la curva con los siguientes puntos de calibracion con una

absorbancia de 0.380- 0.450 con el mayor punto de la curva.
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Tabla 27
Puntos de la curva de calibracién para lectura de Zinc — 2C

Segunda corrida

Concentracion(ppm) | Absorbancia(UA)
0 0
10 0.1366
20 0.273
30 0.4089

Nota. Elaboracién propia
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Grafico 4 Curva de calibracion para Zinc- 2C. Elaboracion propia

Tabla 28
Resultados finales por zinc de mineral pirita-2C
Conc. Conc.x
Muestra | Peso(g) | Volumen(ml) | Lectura(ppm) Final(ppm) dilucion
1.1 0.5006 100 3.8886 776.7080 776.707
1.2 0.5004 100 3.8882 776.9384 776.9384
2.1 0.5007 100 3.8906 776.9523 776.9522
2.2 0.5005 100 3.895 778.1419 778.1418
3.1 0.5004 100 3.8894 777.1783 777.17825
3.2 0.5005 100 3.8873 776.6034 776.6033
Patron 0.5 100 4.784 956.7200 9567.2
Blanco 100 0.0005

Nota. Elaboracion propia
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Se obtienen resultados en promedio de 777.087ppm de zinc en mineral
pirita. Equivalente a 0.077% de zinc.

Se obtienen resultados son precisos y pero no exactos. Se demuestra que

son precisos porque su duplicado vemos que son resultados similares y no

exactos porque el patron no esta dentro del rango ya establecido.

Tabla 29
Resultados finales por zinc de mineral esfalerita -2C
Conc. Conc.x
Muestra | Peso(g) | Volumen(ml) | Lectura(ppm) | Final(ppm) dilucion
4.1 0.5006 100 9.9679 1991.1306 [19911.30643
4.2 0.5004 100 9.9689 1992.1263 [19921.26299
5.1 0.5007 100 9.9978 1996.7046 |19967.04614
5.2 0.5005 100 9.9766 1993.2667 |19932.66733
6.1 0.5004 100 9.9857 1995.4836 |19954.83613
6.2 0.5005 100 9.9845 1994.8452 |19948.45155
Patréon 0.5 100 4,75 949.9400 9499.4
Blanco 100 0.0005

Nota. Elaboracion propia

Se obtienen resultados de 19939.2618ppm de zinc en el mineral esfalerita.
Equivalente a 1.9939%de zinc

Se obtienen resultados son precisos y pero no exactos. Se demuestra que
son precisos porque su duplicado vemos que son resultados similares y no

exactos porque el patron no esta dentro del rango ya establecido.

Tabla 30
Resultados finales por zinc de mineral galena-2C
Conc. Conc.x
Muestra | Peso(g) | Volumen(ml) | Lectura(ppm) | Final(ppm) dilucion
7.1 0.5006 100 1.9223 383.9393 3839.3927
7.2 0.5004 100 1.9345 386.5308 3865.3077
8.1 0.5007 100 1.9467 388.7358 3887.3576
8.2 0.5005 100 1.9476 389.0709 3890.7092
9.1 0.5004 100 1.9398 387.5899 3875.8992
9.2 0.5005 100 1.9389 387.3327 3873.3266
Patrén 0.5 100 4,754 950.7400 9507.4
Blanco 100 0.0006

Nota. Elaboracion propia
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Se obtienen resultados de 3871.9989ppm de zinc en mineral galena.
Equivalente a 0.3872% de zinc.

Se obtienen resultados son precisos y pero no exactos. Se demuestra que
son precisos porque su duplicado vemos que son resultados similares y no

exactos porque el patron no esta dentro del rango ya establecido.
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VI.CONCLUSIONES

1. Para determinacion de plata con concentraciones de 0.5, 1, 2ppm a una
absorbancia de 0.320 — 0.400 UA y una longitud de onda de 328.1nm se
obtuvieron resultados del mineral pirita de 0.33640z/TM de plata , del mineral
esfalerita de 2.26950z/TM de plata y del mineral galena de 2.3160z/TM de
plata resultados validos porque el patron de la empresa SGS esta dentro del
rangol.69480z/TM (52.8 +1 ppm aceptable) mientras que con
concentraciones de 1, 2, 5ppm a una absorbancia de 0.320 — 0.400 UA y
una longitud de onda de 328.1nm se obtuvieron resultados no validos. Para
determinacion de zinc con concentraciones de 2.5, 5, 10ppm a una
absorbancia de 0.380- 0.450UA y una longitud de onda de 213.9nm se
obtuvieron resultados del mineral pirita de 0.061% de zinc, del mineral
esfalerita de 1.7751 de zinc y del mineral galena de 0.20%de zinc resultados
validos porque el patron de la empresa SGS estd dentro del rango 0.907%
(9070 70 ppm aceptable) mientras que con concentraciones de 10, 20,
30ppm a una absorbancia de 0. 400- 0.450UA y una longitud de onda de
213.9nm se obtuvieron resultados no preciosos.

2. Se realiz0 la preparacion de las muestras de minerales sulfurados secar si
es necesario, reducir de tamafo, limpiar la muestra y triturar hasta obtener
particular finas. El tratamiento a las muestras de minerales sulfurados se
realiz6 primero se pesa, se digesta, se trasvasa y se procede con las

lecturas de las muestras por el espectrofotometro de absorcién atbmica.

3. Se seleccion6 las condiciones de operacién tales como tipo de llama a
usar aire — acetileno apta para determinacion de zinc y plata, ademas es
necesario usar backgroung corrector activado para plata sin embargo para

zinc no.
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VII.RECOMENDACIONES

1. Observar cuidadosamente la digestion, evitar salpicaduras o pérdidas de
la muestra.

2. Lavar la camara de atomizacion con agua purificada.

3. Evitar mirar directamente la ldmpara y la llama cuando se encuentren
encendidas.

4. Limpiar el nebulizador con mucho cuidado y de manera periddica en
funcion de las soluciones aspiradas o cuando se presente una deficiencia de
absorbancia.

5. Controlar temperatura y humedad en las lecturas por absorcion atbmica
y pesada de muestras.

6. Mantener siempre llama laminar. En caso sea necesario apagar para
limpiar o lavar el cabezal.

7. No coger el cabezal caliente, puede producir guemadura.

8. Usar EPP como: mandil manga larga, guantes de nitrilo, lentes y zapatos
de seguridad.

9. Hacer la verificacion de la operatividad del equipo antes de proceder con
las lecturas.

10. Realizar la parte estadistica, ya que en este trabajo no se realizé.
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IX.ANEXOS

Anexo 1

Condiciones estandares para plata por absorcion atdbmica

Longitud de onda(nm) Rendija(nm) Rango de trabajo optimo(ppm)
328.1 0.5 0.02-10
338.3 0.5 0.06-20

Nota. Recuperado de “Analytical Methodos for Flame Atomic Absorption

Spestrometry” p13 por Perkin-Elmer. 1996

Anexo 2
Condiciones estandares para plata por absorcion atémica

Longitud de onda(nm) Rendija(nm) Rango de trabajo optimo(ppm)
213.9 1 0.01-100
307.6 1 100-14000

Nota. Recuperado de “Analytical Methodos for Flame Atomic Absorption

Spestrometry” p33 por Perkin-Elmer. 1996

Anexo 3 Procedimiento de condiciones de lectura en el
espectrofotometro de absorcién atémica para analito plata en medio
25%HCI para minerales concentrados- empresa SGS
Condiciones fijas
Corriente de lampara: 4-10nm
Tipo de llama: aire —acetileno (oxidante)
Sefal tipo: background corrector AA
Flujo de aire: 13.5L/min
Flujo de acetileno: 2-2.1 L/min
Tiempo de lectura: 1.5s
Replicas: 3
Sistema de atomizacién: impact bed

Tipo de curva: racional nuevo
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Condiciones de trabajo variable

Longitud Slip Posicion | Curva de Abs. Abs. Abs.
deonda | (nm) Del calibracion Min Max | aceptable
(nm mechero (ppm) (UA) (UA) (UA)
328.1 0.5 0° 0,0.2,0.5,1 | 0.320 | 0.400 0.360
328.1 0.5 30° 0,2,5,10 0.320 | 0.400 0.360
Anexo 4 Procedimiento de condiciones lectura en el

espectrofotometro de absorcién atdmica para analito zinc en medio

10%HCI para minerales concentrados- empresa SGS

Condiciones fijas

Corriente de lampara: 4-10nm

Tipo de llama: aire —acetileno (oxidante)

Flujo de aire: 13.5L/min

Flujo de acetileno: 2-2.1 L/min

Tiempo de lectura: 1.5s

Replicas: 3

Sistema de atomizacion: impact bed

Tipo de curva: racional nuevo

Condiciones de trabajo variable

Longitud Slip Posicion | Curva de Abs. Abs. Abs.
deonda | (nm) Del calibracién Min Max | aceptable
(nm mechero (ppm) (UA) (UA) (UA)
213.9 0.5 300 0,5,10,20 | 0.380 | 0.450 0.400
213.9 0.5 180° 0,20,50,100 | 0.380 | 0.450 0.400
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Anexo 5 certificados de validacion de patrones internos para lecturas
platay zinc- empresa SGS

CERTIFICADO DE VALIDACION DE PATRONES INTERNOS $GS

PARA FLATA- 25%HCI
Patron ZN28 valores permitidos 52.8 +1 ppm aceptable.

PARA ZINC- 10% HCI
Patron CUG1 valores permitidos 9070 £70 ppm aceptable.

Estos valores resultan de hacer varias corridas a nivel de todo la empresa
BGS e incluso enviando muestras a otros laboratorios para corroborar

resultados.

VIRGINIA CONTRERAS C.

Supervisora del laboratorio minerales concentrados
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