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RESUMEN

El presente estudio aborda la implementacién de un sistema para
asegurar la calidad y confiabilidad de resultados en las muestras que se
analizaran préximamente. Ademas, se tendrd como finalidad comparar
productos por gravimetria y absorcion atomica para determinar resultados
confiables garantizando la calidad de resultados del Laboratorio Quimico en la
Unidad Minera Las Bambas. El proyecto se ha desarrollado con la recopilacion
de informacion de muestras concentradas llamadas despacho de molibdeno
provenientes de la Planta Concentradora de molibdeno - Las Bambas. Siendo
el principal propésito, la fiabilidad de los andlisis y datos enviados por el
Laboratorio Quimico Las Bambas, los mismos que seran aplicados en las
operaciones de la Planta Concentradora de molibdeno de Las Bambas. Este
proceso tiene como objetivo de comparar resultados de Gravimetria y
Espectroscopia de Absorcion atomica, lo cual permitira obtener como

resultados, datos con mayor exactitud.

Palabras clave: gravimetria, absorcién atomica, laboratorio quimico ,despacho

molibdeno.
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ABSTRACT

The present study addresses the implementation of a system to ensure
the quality and reliability of results in samples that will be analyzed in the near
future. Furthermore, the aim is to compare products through gravimetry and
atomic absorption to determine reliable results, guaranteeing the quality of
results from the Chemical Laboratory at the Las Bambas Mining Unit. The
project has been developed by gathering information from concentrated
samples called molybdenum dispatches from the Molybdenum Concentrator
Plant at Las Bambas. The main purpose is the reliability of the analyses and
data sent by the Chemical Laboratory at Las Bambas, which will be applied in
the operations of the Molybdenum Concentrator Plant at Las Bambas. This
process aims to compare results from Gravimetry and Atomic Absorption

Spectroscopy, which will allow for more accurate data to be obtained as results.

Key words: gravimetry, atomic absorption, chemical laboratory, molybdenum

dispatch.
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INTRODUCCION

El laboratorio quimico, es un espacio muy importante en un recinto
minero donde se realizan diferentes métodos analiticos con diferentes
productos quimicos para determinar la ley del analito a analizar. Para la
determinacion del molibdeno en las diferentes muestras de concentrado de
molibdeno resulta esencial el conocimiento de los métodos, procedimientos y
uso capacitado de reactivos quimicos, que conllevaran hacia la obtencion de
resultados idoneos, confiables y utiles para su tratamiento posterior. Para tal
devenir, debemos tener en claro los tipos de muestras que llegan, las variables
y parametros que nos permitiran controlar la determinacién del Molibdeno en
los laboratorios quimicos a través de los diferentes métodos tanto el proceso

de analisis por gravimetria y por espectroscopia de absorcion atomica.

Los métodos empleados proporcionan un alto grado de confianza,

seguridad y calidad en los resultados que se obtienen.



CAPITULO |
ASPECTOS GENERALES

1.1. DESCRIPCION DEL TEMA

Los resultados confiables obtenidos en laboratorios quimicos en el
rubro minero, ya sea por el método de AAS o por Gravimetria, estan
directamente relacionados con la aplicacion de los resultados pertinentes para

el balance de planta y adecuado funcionamiento.

Por lo tanto, se determinaran los resultados por absorcion atomica y
por gravimetria mediante la realizacion de procedimientos establecidos en el
Laboratorio Quimico las Bambas, para la obtencién de la Ley de Molibdeno.

¢, Por qué método se determinard mejor la Ley de Molibdeno?

1.2. JUSTIFICACION

En todo Laboratorio Quimico ya sea comercial o en situ, que realicen
andlisis de molibdeno, se realizan estos procesos para la obtencién de Ley de
Molibdeno; por lo que el analista ya tiene un control o estandar establecido

para poder desarrollar las actividades que competen a su labor.



Para obtener un resultado confiable debemos tener en cuenta el
procedimiento en el area de preparacion de muestras de planta. Ademas, se
debe capacitar al personal de trabajo del Laboratorio Quimico, desde el puesto
de preparacion hasta el instrumentista, para tener un minimo de error en los

resultados de los analisis realizados.

1.3. OBJETIVOS
1.3.1. Objetivo general
= Corroborar la confiabilidad de resultados por procesos de
gravimetria y AAS para el analito de molibdeno.
1.3.2. Objetivos especificos
= Equiparar los resultados por cada método de analisis utilizado.

» Garantizar la calidad de los resultados para el envio a los clientes.



CAPITULO II

FUNDAMENTO TEORICO

2.1. ANTECEDENTES

El molibdeno es el elemento quimico que pertenece al grupo de los
metales de transicion y se encuentra en la tabla periddica con el simbolo Mo y
el numero atdmico 42. Este metal tiene muchos tipos de aplicaciones en

diferentes campos, como la industria, la medicina, la agricultura, entre otros.

En cuanto a su historia y descubrimiento, fue descubierto por Carl
Wilhelm Scheele en 1778, aunque no fue aislado como elemento puro hasta
1781 por Peter Jacob Hjelm. Desde entonces, se ha investigado y estudiado
en profundidad sus propiedades fisicas y quimicas, asi como sus diferentes

aplicaciones.

En la industria, se utiliza principalmente en la fabricacion de aceros de
alta resistencia y dureza, como el acero inoxidable y el acero para
herramientas. También se emplea en la produccion de catalizadores,
lubricantes, aleaciones especiales, electrodos de soldadura, entre otros. En la

medicina, el molibdeno es un componente esencial para el funcionamiento de



algunas enzimas, como la xantina oxidasa, que participa en el metabolismo de

purinas y acido urico en el cuerpo humano.

En la agricultura, el molibdeno es un micronutriente esencial para las
plantas, ya que participa en la fijaciébn biolégica del nitrégeno y en la
asimilacién del nitrato por parte de las plantas. Por lo tanto, la deficiencia de

molibdeno en el suelo puede afectar el crecimiento y desarrollo de los cultivos.

En resumen, el molibdeno es un elemento quimico importante con
diversas aplicaciones en la industria, la medicina y la agricultura. Su
descubrimiento y estudio han sido fundamentales para comprender sus

propiedades y funcionalidades en diferentes campos.

La quimica del molibdeno es extremadamente compleja y con
excepcion de los halogenuros y calcogenuros, los compuestos que existen son

muy pocos los que se conocen.

2.2. MINERIA DEL MOLIBDENO.

Risopatron L. y Saldarriaga M.A. (2013), La molibdenita (M0S2),
mineral principal y casi caracteristico de molibdeno, por su estructura cristalina
hexagonal, formacion laminal y propiedades altamente hidrofébicas, es muy

apto a los procesos de concentracion por medio de flotacién. La mineria del



molibdeno es una industria importante que se dedica a la extraccion de este
mineral metalico de gran importancia en la industria. EI molibdeno, se utiliza
principalmente en la fabricacion de aleaciones de acero y en la produccion de

lubricantes y pigmentos.

La extraccion del molibdeno se realiza a través de minas a cielo abierto
0 subterrdneas, donde se extrae el mineral a través de los procesos de
trituracion, molienda y flotacion para separar el molibdeno del resto de
minerales. Una vez extraido, el molibdeno se procesa y se convierte en
concentrado de molibdeno que puede ser enviado a plantas de procesamiento

para producir el producto final.

La mineria del molibdeno se lleva a cabo en diferentes paises como
China, Chile, Estados Unidos y Perd, donde se encuentran las mayores
reservas de este mineral. La industria del molibdeno ha experimentado un
crecimiento significativo en los Ultimos afios debido al aumento de la demanda
de este mineral en diversas industrias, lo que ha llevado a la apertura de

nuevas minas y a la expansion de la capacidad de produccion.



Figura 1
Mineral de molibdeno y concentrado de molibdeno

2.2.1. Caracteristicas y propiedades

» Fisicas
e Densidad: 10.2 g/cm?
e Conductividad eléctrica: 18.7 x 108S/m
e Conductividad térmica: 139 W/m.K
e Calor Especifico: 250 J/K.kg
e Punto de ebullicion: 4639 °C
e [Fusion o congelacion: 2620 °C
e El calor de vaporizacion: 598 kJ/mol.

* Quimicas

] NUmero atémico: 42



. Valencia: 2,3,4,5,6

. Estado de oxidacion: +6

" Electronegatividad:1,8

=  Radio covalente (A): 1,45

=  Radio i6nico (A): 0,62

=  Radio atémico (A): 1,39

. Configuracion electrénica: [Kr]4d®5s?t

" Masa atoémica (g/mol): 95,94
2.3. LA ABSORCION ATOMICA

La absorcion atdbmica, es un método de analisis quimico utilizado para
identificar la concentracion de elementos metalicos en una muestra. Fue
desarrollada en la década de 1950 por Alan Walsh y se basa en el principio de
gue los a&tomos de un elemento absorbidos por una llama o una lampara de

catodo hueco, tienen una frecuencia especifica de absorcion de luz.

La técnica de absorcion atomica se ha utilizado ampliamente en
diversas aplicaciones, como la industria alimentaria para determinar la
concentracién de metales pesados en alimentos, en la industria farmacéutica
para controlar la calidad de los medicamentos y en la industria ambiental para

monitorear la contaminacion del agua y el suelo.



El proceso de absorcion atdbmica, consiste en hacer pasar una muestra
liguida a través de una llama de acetileno y aire, lo que provoca que los atomos
de los metales presentes en la muestra se exciten y emitan radiacion
electromagnética en forma de luz. Esta luz es luego absorbida por un detector
y convertida en una sefial que permite determinar la concentracion de los

elementos metalicos en la muestra.

En resumen, la absorcion atbmica es una técnica analitica importante
qgue ha revolucionado la forma en que se determina la concentracién de
elementos metalicos en distintos tipos de muestras, proporcionando

resultados precisos y fiables.

Figura 2
Componentes principales de un AAS
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En este proceso, se hacen pasar los iones de los elementos presentes
en la muestra a través de una llama o un horno de grafito, donde se excitan y

liberan energia en forma de radiacion electromagnética.

La radiacién absorbida por los atomos de la muestra es medida por un
detector y comparada con la absorbida por una muestra de referencia con una
concentracién conocida del elemento en cuestion. A partir de esta diferencia
en la absorcién de la radiacién, se puede determinar la concentracion del
elemento presente en la muestra original.

2.3.1. Principio de absorcién atobmica

Castro D, J.A (2015), “La AAS es el método de Quimica Analitica
Cuantificable, donde se atomiza un analito que tiene una matriz liquida.
Generalmente utilizado en nebulizador de prequemador, de esta manera poder
crear la niebla de muestra y en el quemador en modo de hendidura. La niebla
atomica se disuelve y se expone a una energia y longitud de onda especifica
producida por la llama y por la lampara de un catodo hueco. Se utiliza un
nebulizador, una llama que pueda desolvatar y atomizar la muestra; para
excitar el &tomo del analito, se utilizan lamparas para brillar dentro la llama a

diferentes longitudes de onda en cada tipo de analito”.

10



2.3.2. Etapas en el proceso de atomizacion
Castro D, J.A (2015), “Los pasos para la nebulizacién de analitos son
usuales a los procesos de llama”.

Tabla 1

Tipos de llama

COMBUSTIBLE OXIDANTE TEMPERATURA VELOCIDAD

DE COMBUSTION

Gas LP Adre 1700-1900°C 39-43

Gas LP Oxigeno 2700-2800°C 370-120
Hidrogeno Aire 2000-2100°C 300-440
Hidrogeno Oxigeno 2550-2700°C 900-1400
Acetileno Adre 2100-2400°C 158-266
Acetileno Oxigeno 3050-3150°C 1100-2480
Acetileno Oxido 2600-2800°C 285

nitroso

Nota: SGS-PETS-LQ-010
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Figura 3
Tipos de llamas

Oxidante Estequiométrica Reductora

Nota: SGS-PETS-LQ-010

Figura 4
Etapas de proceso de atomizacién

M* + A" (Muestra en disolucion)
1) Nebulizacién l

M* + A (Aerosol)

2) Desolvatacion

MA'\’Séludo)
3) Licuefaccion

MA ‘(,Liqundo)
4) Evaporacion

MA (Gas)
|
5) Atomizacion M

Me + A® (Gas)
|
6) Excitacién M
M’ (Gas)
7) lonizacidn T ‘
v
M* + & (Gas)

Nota: Castro D, J.A (2015).
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» Transporte de la disolucién

Castro D, J.A (2015), La solucion se transfiere desde su deposito al
nebulizador por medio de un tubo capilar de plastico estrecho”. Este proceso
debe ser repetible para las muestras y estandares, las soluciones deben ser
lo mas similares posible en términos de solvente, viscosidad, tension
superficial, etc.
* Nebulizacion

Castro D, J.A (2015), “Esta etapa es en donde se convierte una
solucion a aerosol fino, el aerosol se transfiere a través de la llama hacia la
camara de mezcla. La camara contiene una variacion de componentes, una
esfera de efecto, deflectores, para las particulas que son muy diminutas con
el fin de que lleguen a la llama”.
» Desolvatacion

Castro D, J.A (2015), “Cuando un aerosol se incendia, la
desolvatacién es el primer paso que se da, esta es la transformacion en
particulas de sal en forma de aereosol. En velocidad la disolucion dependera
de los factores, el diluyente, la velocidad de succion, el tamafio de la gotay la

temperatura de la llama”.

13



» Vaporizacion

Castro D, J.A (2015), “La técnica de la llama es importante ya que
puede causar serios problemas, el tamafio de particulas es una de las
variables que afectan en esta fase, el tiempo de la llama, composicion de la

particula, la llama”.

= Atomizacion
Castro D, J.A (2015), “La solucién de muestra se mezcla con una
corriente de oxigeno gaseoso, que se mezcla con el gas combustible para

formar una llama donde se produce la atomizacion”.

= Laionizacion
Castro D, J.A (2015), “Esto ocurre en la llama generalmente resulta
en la pérdida de un electrén y puede expresarse como:
A— At +e [1]
Donde: A = atomo neutro
A* = ion positivo

e = electrén libre

14



2.3.3. Instrumentacion
Castro D, J.A (2015), “El espectrometro de absorcion atémica tiene

los siguientes instrumentos elementales que se necesitan para la medicion de

la absorcion”
Figura b
Componentes de un espectrofotometro de absorcion atdmica
LAMPARA LLAMA FOTOMETRO
CATODICA MONOCROMADOR
) MBA 4‘.
. ® S
1 o CELLED .) \
s
-

NEBULIZADOR

SOLUCION

Nota: Castro D, J.A (2015)

» Las fuentes de radiacion

Castro D, J.A (2015), “Utilizados en espectrofotometros de absorcion
atomica, deben producir un haz estrecho de suficiente intensidad y estabilidad
en largos espacios del tiempo. Lo comun es las lamparas catodicas. La

lampara se formada mediante catodos metalicos capaces de emitir una

15



radiacion de igual longitud de onda que pueden absorber los atomos del
elemento analizado. En algunos casos, los catodos constan de mas de un
elemento, por lo que pueden usarse para identificarlos sin cambiar la lampara”.
» Sistema nebulizador-atomizador

Castro D, J.A (2015), “El sistema nebulizador y el atomizador
generalmente se combinan en uno, como dispositivos de AAS. En este
proceso, la solucién de la muestra se introduce primero como una fina neblina
en una llama (nebulizador), donde los atomos se forman en su estado
fundamental. Se necesita un combustible (acetileno) y un oxidante (aire) para
mantener la llama: la éptica de un equipo de AAS es similar a la de otros
espectrofotbmetros”.
= Monocromador

Castro D, J.A (2015), “Monocromador (prismas, rejillas de difraccién);
En general cuenta con un orificio de entrada u orificio que restringe e impide
la radiaciéon luminica, que genera la fuente a un area especifica, una serie de
reflectores (espejos) que ayuda a dirigir la luz mediante el sistema 6ptico.Este
elemento ayuda a separar la longitud de la onda de radiacion luminica,

mediante una rejilla de difraccion y la apertura para seleccionar la salida de la

16



longitud de onda que se necesita iluminar en la muestra. Donde la radiacion
gue no se pudo absorber se dirige al detector.
= Detector

Castro D, J.A (2015), “Eso depende del rango de la longitud de la
onda requerida, sensibilidad y rapidez de respuesta. El detector es el que
admite la energia luminosa de la muestra y la transforma en un rastro eléctrico
igual a la energia que es admitida. Este rastro eléctrico, se procesa y amplifica
para que sea interpretada por un sistema de lectura, que después del
procesamiento se puede presentar al instrumentista de varias maneras como
gréficos de absorbancia.
2.3.4. Ley De Lambert - Beer

Castro D, J.A (2015), “Se considera la radiacion monocromatica de
intensidad (lo) pasa por una cavidad de espesor B, toda especie contiene un
absorbente de concentracién C, produce un desgaste en la intensidad de haz

() debido al encuentro entre los fotones y la especie absorbente.
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Figura 6
Atenuacion de la radiacién al pasar por un medio absorbente

Muestra

Fuente de Monocromador
lluminacion Detector

—h—

Nota: Castro D, J.A (2015)

Castro D, J.A (2015), “La atenuacion de la radiacion pasa por el medio
absorbente para describir cuantitativamente a través de dos términos
diferentes, siempre relacionados entre si la transmitancia y la absorbancia, la
fraccion de radiacion incidente pasa por medio de la muestra, a la cual se le

denomina transmitancia” (T).

Castro D, J.A (2015), La transmitancia la obtenemos mediante la

razén de la intensidad final sobre la intensidad inicial”:

T=L 2]
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Castro D, J.A (2015), La absorbancia (A) es el alterado del logaritmo
decimal de la transmitancia. Donde la absorbancia forma una parte
adimensional.

T = Log(;) [3]

Castro D, J.A (2015), “Ley de Lambert-Beer es la ecuacién basica del
analisis espectrométrico porque nos ayuda a calcular la concentracion de la
solucion de la radiacion absorbida por la solucidén de la misma sustancia.

A=axbxc [4]
Donde:
a = es la absortividad.
b = es el trayecto del haz incidente.

C = la concentracion de la disolucion.
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Figura 7

La absorbancia tiene una relacién lineal con la concentracién

N\
A

Absorbancia

/ /

Pendiente = Absortividad

/ Desviacion

>

Concentracion

Cc

Nota: Castro D, J.A (2015), La concentracion, es la concentracion particular de un

analito, en mg/L, que se requiere para reportar una absorcion del 1 %.

2.4, METODOS DE ANALISIS DE MOLIBDENO

Un método para determinar el Molibdeno en varias situaciones, ya sea

en minerales, concentrados, soluciones, o aleaciones. Los resultados

efectivos y precisos de los métodos que describimos estdn completamente

probados.
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El Molibdeno, se puede analizar mediante los procesos de absorcion
atOmica analizando soluciones acidas y el proceso de gravimetria

precipitando, filtrando y calcinando la muestra.

2.5. FUNDAMENTO POR GRAVIMETRIA

Este enfoque de evaluacién cuantitativa se fundamenta en la medicion
precisa y exacta de la masa de la sustancia a analizar, la cual se ha separado
previamente del resto de los componentes de la muestra como una fase mas
0 Menos pura, ya sea el propio componente 0 un compuesto de composiciéon

conocida.

El Andlisis gravimétrico consta de dos etapas fundamentales:

e la separacion del componente objetivo y

e la medicion precisa de la masa del componente separado.

Los métodos de Analisis gravimétrico se dividen en tres grandes
categorias:
e Volatilizacién o destilacion
e Extraccion

e Precipitacion.
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2.5.1. Volatilizacién o destilacién

Marjorie C, C.C (2019). Los métodos gravimétricos de volatilizacion o
destilacién, se basan en la separacion del analito de los demas componentes
de la muestra a través de la volatilizacion, evaporacion o destilacion de ciertas
sustancias con calor. Posteriormente, se pesa con exactitud el residuo que no

se volatilizo.

2.5.2. Extraccion

Marjorie C, C.C (2019). Los métodos de extraccion gravimétrica se
basan en la separacion del analito de los otros componentes de la muestra a
través de un proceso de extraccion, que generalmente implica la utilizacion de
disolventes organicos para solubilizar el compuesto de interés, o soluciones
acidas, basicas o neutras para separar los compuestos que interfieren. En
ambos casos, el compuesto de interés se cuantifica al final mediante una

pesada directa o por diferencia de pesada.

2.5.3. Precipitacion

Marjorie C, C.C (2019). En los métodos gravimétricos de
precipitacion, la muestra se disuelve para separar la sustancia que se estudia
(matriz), y luego el elemento que se quiere determinar (analito) se forma en un

compuesto poco soluble, se separa por filtracion, se lava, se quema o se seca
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y se pesa con exactitud. Con la férmula y masa de las cenizas o el precipitado,
se puede calcular la concentracion del compuesto a determinar en la muestra
original.
2.5.4. Analisis quimico del Molibdeno por cuantificacion
2.5.4.1. Para metodologia por Gravimetria

- Célculo y expresion de resultados en %

Determinar el molibdeno por el método de gravimetria.

WMo = [P2-PL11<02613:100 + %Mo {;—1.-45] [5]

W{1-"Yaceita)

Donde:

W = peso de muestra (g)

P1 = peso del crisol (g)

P2 = peso del crisol + muestra calcinada (g)
0.2613 = factor gravimétrico (Mo/PbMo04)

% Mo (AAS) = Residual leido por absorcion atomica

2.5.4.2. Para metodologia por AAS
- Calculo y expresion de resultados
Esta ecuacion calcula el molibdeno usando el método de absorcion

atomica:
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__ lecturaxv=r

%X = x 10000 [6]

Wmuastra

Donde:

02X = Determinacidn del elemento en 4
Lectura = Valor (ppm)

W = peso muestra ()

V = Volumen de aforo (ml)

F = Factor de dilucién (V.aforo /V.alicuota)

2.6. METODOS INSTRUMENTALES PARA ANALISIS DE MOLIBDENO
Condori V, J.1 & Paco Y, A.R (2019), En los métodos instrumentales,
se pueden utilizar sefiales analiticas en el analisis cualitativo o cuantitativo
para describir de forma precisa las propiedades fisicas. Se deben considerar
los primeros seis en la tabla, que se relacionan con las radiaciones
electromagnéticas. El primer método consiste en activar el analito con un
indicador de radiacion, mientras que los cinco restantes implican variaciones
en la radiaciébn al pasar a través de la muestra, siendo cuatro de ellos
electronicos. Por ultimo, se agrupan cuatro sefiales diferentes relacionadas
con la masa-carga, la velocidad de reaccion, las propiedades térmicas y la

radiactividad.
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Tabla 2

Sefales utilizadas en los métodos instrumentales

SENAL METODOS INSTRUMENTALES

Emision de radiacion Espectroscopia de emision (rayos X, UV,
visible, de electrones, Auger); fluorescencia y

luminiscencia, (rayos X, UV v visible).

Absorcion de radiacion Espectrofotometria y fotometria (rayvos X, UV,
visible, IR}, espectroscopia fotoacustica;
resonancia magnética nuclear ¥
espectroscopia de resonancia de  espin

electronico.

Dispersion de la radiacion  Turbidimefria; nefelometria; espectroscopia

Raman.

Refraccion de la radiacion Refractometria; interferometria

Difraccion de la radiacion Métodos de difraccion de rayos X v de

electrones.

Rotacion de la radiacion Paolarimetria; dispersion rotatoria  optica;

dicroismo circular.

Potencial eléctrico FPotenciometria; cronopotenciometria
Carga eléctrica Coulombimetria.
Corriente eléctrica Polarografia, amperometria

Nota: Condori V, J.1 & Paco Y, A.R (2019).

- Generadores de sefales
Condori V, J.I & Paco Y, A.R (2019), El generador de sefal es el

responsable de que los atomos o iones, estén emitiendo los fotones de
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radiacion. En la determinacién del pH, la sefial proviene de la actividad de los

iones de hidrégeno presentes en la solucién de muestra. Por lo tanto, en el
analisis de absorcion atdmica, ademas de la muestra, también es importante

contar con una fuente de radiacion, como un monocromador ultravioleta..

- Detectores (transductores de entrada)

Condori V, J.I & Paco Y, A.R (2019), Un sensor es un aparato que
cambia un tipo de energia o sefal a otra forma de energia. Por ejemplo, una
fotocélula convierte la luz en electricidad. La mayoria de sensores transforman
una sefal analégica en corriente eléctrica, que luego se puede amplificar y
ajustar para alimentar los dispositivos con los datos recolectados.

- Procesadores de sefales

Condori V, J.1 & Paco Y, A.R (2019), El procesador de sefial altera la
sefal detectada para adaptarla al funcionamiento del dispositivo de lectura.
Una de las modificaciones mas habituales es aumentar la amplitud de la sefal,

multiplicAndola por un valor mayor a uno.

- Espectrofotometria
Condori V, J.I & Paco Y, A.R (2019), Un lector es un dispositivo que
convierte una sefal procesada en una forma comprensible para el observador

humano, como una posicion de puntero, una salida de tubo de electrones o
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una secuencia de nameros en una pantalla digital. En algunos casos, los
dispositivos de lectura también pueden proporcionar la concentracion de un

analito de forma electromagnética.

Velocidad de la luz en el medio

¢
Frecuencia = - — =V ==
Longitud de onda en ese medio A

[7]
2.6.1. Absorcién y emision de energia radiante

Condori V, J.I & Paco Y, A.R (2019), La medicion de la absorcién o
emision de energia radiante es uno de los métodos fisicoquimicos mas
comunes en el andlisis. La popularidad de esta técnica se debe a varios

factores.

Condori V, J.1 & Paco Y, A.R (2019), El método es conveniente para
repetir el mismo ingrediente que ocurre en una rutina de analisis para control.
El método generalmente se aplica a las determinaciones precisas de las
cantidades en las particulas mas pequefias del método gravimétrico.
Frecuentemente se utiliza como una técnica de evaluacién que no causa dafio,
lo cual puede ser crucial cuando el objeto en cuestidn tiene un alto valor, como

en investigaciones que incluyen elementos bioquimicos o transuranicos.
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- Espectros

Condori V, J.1 & Paco Y, A.R (2019), El espectro se refiere a la gama
de distancias. En este sentido, el espectro electromagnético abarca una
variedad de radiacion electromagnética que va desde rayos hasta ondas de
radio, siendo el espectro visible una pequefia porcion de esta amplia gama.
Ademas, el espectro se puede representar graficamente, fotograficamente y
de manera visual, mostrando la intensidad de la radiacion electromagnética
emitida y absorbida por una sustancia en funcion de la frecuencia y longitud
de onda.
- Espectros de emision

Condori V, J.I & Paco Y, A.R (2019), Cuando un elemento quimico
es vaporizado o también convertido en gas y luego se le calienta, ya sea
mediante alta temperatura 0 mediante una descarga de alto voltaje, irradia luz
gue puede ser analizada con un espectroscopio. De esta forma, los espectros
de emision se transformaron en una herramienta importante para identificar los
elementos y sus atomos constituyentes; por lo que son también conocidos

como espectros atomicos.
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- Espectros de absorcion

Condori V, J.1 & Paco Y, A.R (2019), En los espectros de emision se
puede caracterizar mediante la serie de lineas brillantes y en la absorcién. Por
otro lado, forma una serie de lineas oscuras se muestran contra al interior
brillante en el espectro visible. Al producir una luz blanca pasa a través de una
muestra gaseosa. Si examinas la dispersion de luz proveniente de la muestra
mediante un espectroscopio, podras ver una serie de lineas opacas que

componen el espectro de absorcion de la sustancia en particular.
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CAPITULO 1Il
FUNDAMENTO METODOLOGICO

2.7. DESCRIPCION DE LA METODOLOGIA EMPLEADA

El fundamento metodoldgico del presente estudio hace referencia a
los conocimientos que determinan la calidad y confiabilidad del proceso de
gravimetria y absorcion atomica en la Contratista SGS del Peru en la Minera
Las Bambas en el area de laboratorio quimico. En tal sentido, se asume la
fundamentacion descriptiva de caracter cientifico de los datos recopilados que

van a permitir posteriormente una aplicacion practica.



Figura 8

Diagrama de flujo de gravimetria
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2.8. POBLACION Y MUESTRA

= Poblacion

Son muestras de concentrados

concentradora molibdeno las Bambas.
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» Muestra
Las muestras llegan al Laboratorio Quimico de las Bambas, donde se
realiza los procesos de analisis por gravimetria y absorcion atdbmica.
2.9. EQUIPO, MATERIALES Y REACTIVOS
= Equipos

Figura 9
Filtros a presion de aire.
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Figura 10

Pulverizadora

Figura 11

Balanza

33



Figura 12
Plancha de ataque

Figura 13
Mufla de calcinacion
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Figura 14
Agitador magnético

Figura 15
Equipo de absorcion atdmica

Nota: Imagen propia, (Importante mantener limpio el equipo de absorcion para

las lecturas de oro entre otros elementos).
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. Materiales
v" Vasos de precipitado de 400mL y de 600mL.
v Crisol de laboratorio (porcelana)
v Papel filtro ANOIA # 1242 y # 1246 o su equivalente
v' Espatula para pesado
v Pincel
v" Navecilla de pesaje
v' Dispensadores de 10ml., 25ml. y 100ml.
v" Embudos de vidrio con tubo largo (diametro 7.5 cm)
v" Magneto y la varilla magnética
v Pisetas
v' Pinzas metdlicas para vasos y crisoles
v Bureta graduada de vidrio de 100ml.
v' Porta embudos de madera
v Fiola volumétrica de vidrio de 100ml.
. Reactivos
Estos reactivos se utilizan para la etapa de ataque oxidante y
acondicionamiento del molibdeno gravimétrico:

v' Acido nitrico Q.P. (HNO3) (67 -70) %
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v

Acido clorhidrico Q.P. (HCI) (35 - 40) %

Acido clorhidrico diluido(HCI) al 25 %

Clorato de potasiora granular (KCIO3s) 99 %
Hidroxido de amonio Q.P. (NH4OH) (25 — 30) %
Acido acético glacial Q.P. (CH3COOH) 99.8 %

Acetato de plomo (CH3COO)2Pb*3H20 al 2%: Pesar 20g de acetato

de plomo y con agua desionizada llevar a 1000 ml.

Acetato de amonio (CH3COONHa4) al 28%: Pesar 280g de acetato

de amonio y con agua desionizada llevar a 1000 ml.

Anaranjado de metilo (C14H14N3NaOsS) al 0.1%: Pesar 0.1g de,

disolver en Alcohol y con agua llevar a 100ml, usar como indicador.

Nitrato de aluminio AI(NOs3)3z al 0.9 %.

2.9.1. Procedimiento de molibdeno gravimétrico

= Pesado

- Elaborar en la data del programa lims el batch para anélisis de molibdeno,

al guardar los datos ingresados se genera un codigo Unico. Luego se

imprime la hoja de trabajo.
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- Se verifica limpieza y condiciones de la balanza. Se procede a pesar 0.5
g del material en la muestra de concentrado de Mo, previamente tarada
la balanza.

- Los vasos de 400 ml. seran codificados segun indique la hoja de trabajo.
Los pesos son registrados en el Sistema lims.

Figura 16
Vasos codificados con muestra de concentrado molibdeno

= Digestion o ataque quimico:

» Poner los vasos en la campana de extraccion, luego afiadir 20 ml. de
acido nitrico y cubrir con una luna de reloj. Colocar en una plancha de
ataque a una temperatura de 110 +/- 20 °C y dejar digerir hasta que el
volumen se reduzca a unos 10 ml. o hasta que la muestra adquiera un

color plomizo blanquecino.
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Figura 17
Digestion de muestras de concentrado molibdeno

» Agregar alrededor de 1 gramo de clorato de potasio (KCIO4) y calentar en la
plancha a una temperatura moderada que no exceda los 110 °C. Mantener
tapado con una luna de reloj hasta que desaparezcan los humos y cambie a
un color blanquecino, luego destapar y continuar calentando hasta que se

seque. Dejar enfriar.
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Figura 18
Concentrado de molibdeno digestado a sequedad

* Retomado

» Limpiar las superficies internas del recipiente y afiadir 10 ml. de acido
clorhidrico. Calentar hasta que la mezcla hierva y las sales se disuelvan
por completo, luego retirar del fuego y dejar enfriar .

» Agregar 15 ml. de hidréxido de amonio (NHsOH) y que hierva a

temperatura no mayor a 200°C +/-20°C 2 minutos).
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Figura 19
Retomado de concentrado molibdeno

Primera filtracion

>

Colar en un filtro de papel ANOIA N° 1246 o similar en un embudo y
verter la solucion filtrada en vaso de 600 ml, enjuagar de 3 a 4 veces
con aprox. 100 ml. de agua caliente.

Colocar de nuevo el residuo soélido en el recipiente inicial (manteniendo
el papel de filtro en el embudo).

Afnadir 10 ml. de HCI al vaso original, calentarlo y enfriarlo.

Reproducir la parte de retomado nuevamente

Colar la solucion N°1 en el mismo papel filtro, posteriormente lavarla

con alrededor de 200 ml de agua caliente.
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Figura 20
Filtrado de solucién de molibdeno y retencion de fierro precipitado

» Disolver el solido con 25 ml HCL Q.P. en una fiola de 100 ml, realizar una
limpieza y aforar con nitrato de aluminio al 0.9%. Posteriormente, enviar a
andlisis por Absorcion Atomica y notificar la presencia de molibdeno

residual .
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Figura 21
Disgregacion de precipotado para molibdeno residual

= Acondicionamiento
» Incorporar entre 2 y 3 gotas de la soluciéon de Metilo anaranjado a la
solucion N°1, y luego afadir HCI al 25 % gradualmente hasta que la mezcla

adquiera un tono rosado suave.
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Figura 22
Solucioén filtrada de molibdeno con indicador

» Incorporar 80 ml. de la solucién de Acetato de Amonio al 28 % y 10 ml. de
acido acético (CHsCOOH), posteriormente, limpiar las paredes del
recipiente .

» Llevar los vasos con tapa a temperatura hasta que hierva.

Figura 23
Solucién de molibdeno llevado a temperatura
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» Agregar en caliente 57 ml. de acetato de plomo para precipitar el molibdeno
como Molibdato de Plomo (usar bureta de 100 ml), que la solucion este en
agitacion constante por 1 min. en el agitador magnético, regular la velocidad
de goteo para que sea constante.

» Reposar la solucion con el precipitado por 5 horas como minimo.

Figura 24

Acondicionamiento final para precipitar el molibdeno

= Segundo filtrado
» Pasar la mezcla a través de un filtro de papel ANOIA # 1246 o similar.
Limpiar las paredes del recipiente y agitar el s6lido con una bagueta de
punta goma, después lavar el sélido al menos 5 veces con agua

caliente .
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Figura 25
Filtrado del molibdeno precipitado

= Calcinacién

» En un crisol de porcelana resistente al calor con un peso ya determinado
y anotado (P1), colocar el papel de filtro; luego someterlo a un proceso de
calcinacion a una temperatura de 550-600 °C durante aproximadamente 3
horas. Retirar la muestra y colocarla en un desecador para enfriar .

» Procedemos a pesar el crisol de porcelana con la muestra seca (P2), y a

continuacion se registra el peso en el LIMS.
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Figura 26
Calcinacion

= Control de resultados
» Realizar pruebas simultaneas utilizando materiales de referencia
certificados y/o Internos en cada lote de muestras analizadas,
asegurandose de que sigan las mismas condiciones de operacion, con el
objetivo de confirmar la precisién de los resultados del ensayo.
> Llevar a cabo el proceso por parte de profesionales con la autorizacion y
capacitacién necesaria para dar la validez de los resultados y detectar

posibles desviaciones en el proceso.
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2.9.2. Método de anélisis por absorcion atémica

Figura 27

Diagrama de flujo de ataque quimico y absorcion atbmica

Pesar 0.25 g de muestra

L4
5 ml de Acido Percldrico Digestar en vaso de 250 ml
; Hasta sequedad
Retomar con 25 ml acido

clorhidrico
yHasta que clarifique a amarillo

25 ml de Acido Clorhidrico

37.5 ml de Acido Clorhidrico Trasvasar a fiolas de 250 ml,
Aforar con nitrato de aluminio aforar y agitar

h 4
Sacar dilucion en pipeta
volumétrica de 5 ml en fiola
de 100 ml

'Aforar con nitrato de aluminio y agitar

Cuantificar en absorcion
atomica

Reportar

» Pesado
- Crear codigo de las muestras segun indique la hoja de trabajo, los pesos
son registrados en el Lims.
- Enumerar los vasos en donde se vertera la muestra.
- El peso es 0.25 g de muestra en vasos de 250 ml.
» Ataque quimico o digestién

- Agregar 4 ml. de acido perclérico, lavando paredes.
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- Colocar una luna de reloj como Tapa.
- Llevar a la plancha a 230 °C como maximo hasta que esté en sequedad.
- Dejar enfriar una vez esté seco la muestra por 1 min.
» Retomado y trasvase
- Agregar 25 ml. de &cido clorhidrico Q.P. para el retomado.
- Llevar a plancha de ataque a 230 °C hasta que clarifique a un color
amarillento.
- Quitar de la plancha y dejar que se enfrie.
- Para trasvase de solucion usar un embudo de vidrio y en una fiola de 250
ml verterlo, agregar 37.5 ml de &cido clorhidrico Q.P. para el medio al 25
% y aforar con nitrato de aluminio AI(NO3s)s al 0.9%, tapar, agitar y
homogenizar.
» Dilucidn
- Sacar con una pipeta volumétrica de 5 ml una alicuota y verterlo en una
fiola de 100 ml.
- Enla fiola de 100 ml agregar 25 ml de HCL Q.P. para el medio al 25 %y
aforar con nitrato de aluminio 0,9%, tapar, agitar y homogenizar, llevar a
absorcién atomica.

- Los elementos seran cuantificados en absorcién atdémica.
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CAPITULO IV
RESULTADOS
4.1. Expresion de resultados para molibdeno gravimétrico

Célculos usando la formula [5]

wM _(PZ—Pl)X0.2613X100+0/M R AAS
oMo = W x (1 — % de aceite) 0 Mo Res. (AAS)

Donde:

W = peso muestra (Q)

P1 = peso crisol (g)

P2 = peso crisol + muestra calcinada (g)
0.2613 = factor de gravimétria (Mo/PbMoO4)

% Mo Res. (AAS) = Residual leido por absorcion atdbmica



Tabla 3
Resultados de % molibdeno por gravimetria

CODIGO w W CRISOL W CRISOL +W % %MO

MUESTRA MUESTRA _ VACIO MUESTRA ACEITE RESIDUAL #MO

Dmo-1454 05 21.551 22.4649 0.002 0.2232 48.079
Dmo-1454 0.5 22.677 23.5812 0.002 0.2313 48.103
Dmo-1454 0.5 20.6552 21.5682 0.002 0.2215 48.083
Dmo-1458 0.5 20.4563 21.3978 0.002 0.1823 49.484
Dmo-1459 0.5 21.5718 225121 0.002 0.2354 45.474
Dmo-1459 05 20.8456 217857 0.002 0.2413 49.469
Dmo-1462 05 22.677 23.5245 0.002 02232 44.602

Dmo-1462 05 20.6552 21.5029 0.002 0.2113 44.601
Dmo-14562 0.5 20.4563 21.3042 0.002 02128 44.613

Dmo-1467 0.5 20.8456 21,7525 0.002 01923 47.682
Dmo-1467 0.5 22,677 23.58389 0.002 02015 47.691
Dmo-1467 0.5 22.677 23.5832 0.002  0.2085 47.661

4.2. Expresion de resultados para molibdeno por absorcién atomica

Calculos usando la formula [6]

WM = lectura XV X F < 10000
T T Wmuestra

Donde:

%M = Determinacion del elemento en %
Lectura = Valor (ppm)

W = peso muestra (Q)

V = Volumen de aforo (ml)

F = Factor de la dilucion (V.aforo/V.alicuota)
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Tabla 04

Resultados de % molibdeno por absorcién atomica.

Tabla 4
Resultados de % molibdeno por absorcion atbmica

CODIGO LECTURA METODO ABSORCION
MUESTRA PPM ATOMICA
Dmo-1454 491723.3 49.172
Dmo-1454 488231.4 48.823
Dmo-1454 479091.6 47.909
Dmo-1459 495426.9 49.543
Dmo-1459 482389.6 48.239
Dmo-1459 501203.8 50.120
Dmo-1462 450273.1 45.027
Dmo-1462 441028.8 44.103
Dmo-1462 448988.5 44.899
Dmo-1467 468888.7 46.889
Dmo-1467 470020.7 47.002
Dmo-1467 481744.2 48.174

Nota: Datos obtenidos de la lectura por absorcion atdmica para saber la ley
de molibdeno en ppm, armando la curva con 2, 5, 10, 20 y 40 ppm para que

el equipo de absorcién determine las leyes dentro de esos margenes.
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4.3. Comparacion de resultados:

Tabla 05
Resultados comparativos de % molibdeno por gravimetria y absorcion
atomica
Tabla 5

Resultados comparativos de % molibdeno por gravimetria 'y

absorcion atdmica

METODO
cODIGO METODO ABSORCION

MUESTRA GRAVIMETRICO ATOMICA
Dmo-1454 48.079 49.172
Dmo-1454 48.103 48.823
Dmo-1454 48.083 47.909
Dmo-1459 49.484 49.543
Dmo-1459 49.474 48.239
Dmo-1459 49.469 50.120
Dmo-1462 44.602 45.027
Dmo-1462 44.601 44.103
Dmo-1462 44.613 44.899
Dmo-1467 47.682 46.889
Dmo-1467 47.691 47.002
Dmo-1467 47.661 48.174

Nota: cuadro comparativo de % de molibdeno, los resultados de las mismas

muestras tanto como método gravimeétrico y AAS.
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CONCLUSIONES

Se pudo desarrollar el analisis de molibdeno en las diferentes muestras
por gravimetria y por Espectroscopia de Absorcion Atomica,
encontrandose diferencias significativas en calculos de porcentaje al
momento de analizar.

Al hacer una comparacién entre los resultados de Gravimetria y
Absorcion Atomica, determinamos que el proceso de analisis por
Gravimetria tiene mayor exactitud, pero el tiempo es mucho mayor para
el analisis de resultado.

Se puede inferir que la calidad de resultados, incluyendo los duplicados
gue son los controles internos que se realizan en todos los procesos
tienen mayor confiabilidad en gravimetria a diferencia de absorcion

atomica.
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RECOMENDACIONES

1. Se recomienda al momento de realizar el pesado de las muestras hacer
limpieza para cada muestra pesada, tener el area ordenado y limpio para
gue no se contamine con otro mineral las muestras.

2. Almomento de la digestion se recomienda ver que el material esté 6ptimo
y tener cuidado con no proyectar la muestra para evitar pérdidas, seguir
el procedimiento con las respectivas temperaturas.

3. Se recomienda en el proceso gravimétrico, que al momento del
acondicionamiento se tenga sumo cuidado con los insumos y no provocar

salpicaduras para evitar pérdidas para el célculo final de molibdeno.
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ANEXOS

Tabla 6
Ganancia de lamparas AAS

Element Hollow SpectrAA50/55/110/22  SpectrAA Limits

Symbol Cathode o Series &AA280 880 (Flame)  %Gain
Lamp (Flame) Instruments  Instruments
%Gain EHT Volts
Ag Silver 34 231 24 44
Al Aluminium 25 221 15 35
As Arsenic 70 284 60 80
Au Gold 49 285 39 59
Ba Barium 32 235 22 42
Ca Calcium 25 225 15 35
Cd Cadmium 57 283 47 67
Co Cobalt 51 331 41 61
Cr Chromium 42 259 31 52
Cu Copper 50 255 35 65
Fe Iron 75 365 65 85
K Potassium 62 279 52 72
Li Lithium 24 14 34
Mg Magnesium 23 205 13 33
Mn Manganese 51 307 41 61
Mo Molybdenum 40 279 30 50
Na Sodium 35 223 25 45
Ni Nickel 389 -10 10
Pb Lead 46 296 36 56
Sb Antimony 64 382 54 74
Se Selenium 46 304 36 56
Sn Tin 61 373 51 71
Zn Zinc 34 270 24 44

Nota: SGS-PETS-LQ-21.
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Tabla 7

Medio de soluciones estandar - Absorcion atémica - flama

N° ELEMENTO MEDIO
1 Au 25% HCI
2 Ag 25% HCI
3 Cu 25% HCI
4 Fe 25% HCI
5 As 25% HCI
6 Pb 25% HCI
7 Cu 2% NaCN +0.1% NaOH
8 Cu 1% H2S04
9 Mo 25% HCL +AI(NO3)3 9H20 al 0.05%

Nota: SGS-PETS-LQ-24.

Tabla 8

Curvas de calibracion

Fzezzzavbve

Curvaippm)

025102040

0-10.20.50-100
0-1.2-5.10
0.5.10.20.40
0-2.5-10-20
0-5-10.20.50
0.5.10.20.40
0.20-50-100-200
0-2-5-10-20-40
0-1.2.5.10.20
0-2-5-10-20-40
0.025051.2
0.0 51.2.5
0-1-2.510
0-5-10.20.30
0-1.2.5
0-1.2-510
0.1.2.5.10.20

0.5.10.20.50

Matriz del QC
5% HOT
25% HOl
1% HSO«
1% HiSO.
2% NaCN
2% NaCN
25% HCI
25% HCI
25% HC)
25% HCI
25% HCI
25% HCI
25% HCI
25% HCl
25% HCI
25% HCI
25% HOl
205 HCI »
AYNOIS B0
a0
25% HCL»
ANNC)I 120
al 0%

Nota: SGS-PETS-LQ-16

Qc

BVIPET

BVIP-88

S

20

10

20

BVIP-87 / BVIP-88
BVIP-87 / BVIP.88
BVIP-87 / BVIP-88
BVIP-87 / BVIP.88
BVIP-87 | BVIP-88
BVIP-87 / BVIP.88
OXA 147

EPIT 05

EPIT 22

2

3

BVIP.87 | BVIP.88

BVIP .87/ BVIP.B8
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Nombre de la curva
de calibracion

Cul HCI -
Cu2-HCl
CutH:50.
Cu2- iSO«
Cut-NaCN
Cul.NaCN
Fa1.HCl
Fe2.1C)
PO1-HCI
Zn1.HCI
Zn2-HCI
Ag1-HCI
Aut-HCI
Au2-HCl
Au3-HCI
AST-HCI
As1-HCI
Mo1.HCI

Mo2.HCI
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