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D. Analisis

Calibre el PE AAnalyst 300 AA usando los parametros de la seccién equipamiento. Aspire agua deionizada por 5 minutos
para permitir que el instrumento y el cabezal del quemador se temperen. Aspire el diluyente acuoso por 2 minutos para
permitir que el sistema se estabilice. Cambie el instrumento a Modo Continuo y lleve a cero el instrumento usando
diluyente acuoso como blanco. Aspire el standard de 60 ppm y ajuste la absorbancia a ~ 0.4 rotando el quemador.
Cambie el instrumento al modo de datos y calibre la curva standard usando los standards acuosos de 10, 30, y 60 ppm de
Cu. Use el diluyente acuoso como blanco y el standard de 30 ppm de Cu como standard de reslope.

Diluya muestras con el diluyente acuoso para obtener la concentracién dentro de los standards de calibracién.
Aspire cada muestra, lea y registre las concentraciones. Chequee el blanco y los standards segun sea necesario.

Después de completar todas las muestras, aspire agua deionizada por 5 minutos para evacuar la cdmara de pre mezcla y
el guemador. Apague el instrumento.

Después de corregir segun la dilucion, informe los resultados como g/l de Cu.
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IV. Pruebas de Control de Calidad Cognis
para Reactivos Oxima LIX® para Niquel

A. Introduccion

Las pruebas de Control de Calidad Cognis para reactivos
oxima LIX de niquel estan disefiadas para asegurar que
estos reactivos LIX cumplan rigidas especificaciones para
aquellas propiedades criticas, para el comportamiento de
estos reactivos extractantes de niquel. Las especifica-
ciones del reactivo estan ligadas a condiciones
especificas de las pruebas standard de Control de Calidad
para reactivos oxima LIX para niquel, y por esta razon, es
muy importante apegarse estrictamente a los equipos de
prueba, reactivos, condiciones y procedimientos descritos
en el boletin.

B. Equipo y Reactivos

1. Depdsito de Prueba

El depésito de prueba es un vaso enfundado de 1 litro,
equipado con baffles de acero inoxidable, limpio y libre
de residuos de jabén o detergente. El impulsor de
polipropileno es de 1.75 pulgadas (4.45 cm) de diametro
con 6 ranuras de 0.125 pulgadas de ancho y 0.125
pulgadas (4.45 cm) de profundidad. El extremo del eje
estd 1 cm sobre la superficie del impulsor y el eje es de
acero inoxidable 316L, de 23 cm de largo. La velocidad
del mezclador se ajusta a 1650 + 25 rpm. Aunque Cognis
usa Agitador tipo RZRI disponible de Caframo (Wiarton,
Notario, Canada NOH 2TO), cualquier buen agitador de
velocidad constante capaz de mantenerse con 1750 + 25
rpm es aceptable. El depdsito de prueba se mantiene a
40 £ 0.5 °C haciendo recircular el bafio de agua.

2. Dispositivo de Muestra

Cuando se muestrea emulsion, es importante que no se
produzca un mezclado adicional. Debe usarse un tubo
largo abierto. Una pipeta volumétrica de 10 ml con la
punta cortada o una pipeta sexolégica de 10 ml con el
aspirador de muestra en el extremo largo son
dispositivos satisfactorios.
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C. Preparacion

1. Preparacion de Organico

Prepare 500 ml de solucién de exactamente 30 % v/v de
reactivo LIX® en diluyente Orform SX-12 o su equivalente
aprobado. Si la dilucién v/v no es conveniente, se puede
calcular la dilucién p/v, usando la densidad del reactivo
LIX® que se esta probando.

2. Standard Fase Acuosa de Extraccion

La fase acuosa de extraccion contiene 15 + 0.1 g/INi, 1 £
0.1 g/l Zn** (ambos como sulfato), 32,5 g/I NH, y 25 g/I
(NH,),SO..

3. Standard Fase Acuosa de Reextraccion
La fase acuosa de reextraccion contiene 60 + 0.7 g/l Ni
(como sulfato) y 30 + 1 g/l H,SO.,.

Soluciéon NaOH 1M: Pesar 20.0 g de NaOH en un matraz
de 500 mly diluir hasta enrasar con agua deionizada que
ha sido hervida para remover el diéxido de carbono.
Mezcle bien. Estandarice. Protéjala de la absorcion de CO,
durante el periodo de almacenamiento para prevenir
cambios de concentracion.

Solucién Buffer KHP: En un matraz volumétrico de 1 It
pese 51.05 g de pftalato hidruro de potasio, KHP, Agregue
alrededor de 400 ml de agua deionizada y mezcle hasta
que se disuelva el pftalato. Agregue el volumen de NaOH
1.0 M estandarizado, calculado de la siguiente ecuacion:
ml de NaOH = 113 / M NaOH. Diluya hasta alcanzar
volumen con agua deionizada y mezcle bien. El pH del
buffer debiera ser 5.0 £ 0.1.

Solucién de Oxalato de Potasio 50 g/l: Pesar 55.4 g de
oxalato de potasio (K,C,0,.H, O) en un matrazde 1 Ity
diluya hasta enrasar volumen con agua deionizada.
Mezcle bien.

Antes y después de cada prueba, todo el equipo debe
lavarse varias veces con agua deionizada, seguida de
metanol y acetona y debe secarse completamente antes
de cada uso. Fallas en el adecuado lavado y/o secado del
equipo pueden dar resultados erréneos.
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D.Cinética de Extraccion, Punto de Isoterma
de Extraccion, Separacion de Fases y
Selectividad Ni/Zn de Extraccion

Todas las soluciones usadas en este procedimiento,
deben equilibrarse a 40 + 0.5 °C antes de su uso. Agregar
400 ml de orgdnico en el frasco de pruebas y ajustar el
impulsor de modo que esté centrado en el frasco y que el
tope del disco de polipropileno del impulsor esté en la
superficie de la fase organica. Accione el agitador y ajuste
la velocidad del impulsor a 1650 + 25 rpm y luego de 5
segundos, suavemente agregue 400 ml de la fase acuosa
de extraccion. Inmediatamente ponga en marcha el
cronémetro al final de la adicién de acuoso.

Tome una muestra de cinética a los 30 segundos (E,)
como sigue: Partiendo a los 29 segundos, retire
suavemente 10-15 ml de de muestra de la emulsién de
los 2 cm superiores de la superficie del frasco de prueba y
transfiera la muestra en un pequefno vaso o embudo
separador. Después de que las fases se han separado,
filtre la muestra de organico a través de papel filtro
Whatman 1PS o equivalente, rotule como muestra E30y
guarde para analisis. Continde mezclando por un total de
300 segundos a cuyo término detiene el agitador. De
inmediato acciones el cronémetro y determine el tiempo
requerido para la completa separacion de las fases, la que
se considera completa cuando una sola monocapa de
burbujas permanece en la interfase. Muestrée la fase
organica, filtre la muestra organica a través de papel filtro
Whatman 1PS o equivalente, rotule como muestra E,y, y
guarde para analisis.

E. Cinética de Reextraccion, Punto de
Isoterma de Reextraccion y Separacion de
Fases de Reextraccion

Las fases organica y acuosa de la prueba de extraccion
anterior, se transfieren a un embudo de decantacién y se
dejan separar completamente. La fase acuosa se descarta
y el organico cargado se filtra a través de papel filtro
Whatman 1PS o equivalente. Se retira y se deja aparte
para el procedimiento de carga de NH3, una muestra de
25 mll. El restante organico cargado se equilibra a 40 + 0.5
°C, y se transfiere a una probeta graduada, mientras el
acuoso de reextraccion (325 ml) se vacia a un frasco de
pruebas limpio y se ajusta la altura del impulsor como se
describié anteriormente; accione el agitador y ajuste la
velocidad a 1650 + 25 rpm. Después de un periodo de 5
segundos, agregue 325 ml del organico cargadoy
accione el cronémetro inmediatamente después de la
adicion del organico. A partir de los 9 minutos 59
segundos retire suavemente una muestra de emulsién de
los 2 cms superiores del frasco y vacielos a un vaso
pequefo o embudo de decantacién. Filtre la fase
organica a través de un papel filtro Whatman 1PS o
equivalente y rotule como muestra S,,; continUe agitando
por un total de 20 minutos, detenga el agitador y deje
separar las fases, midiendo el tiempo de separacién de
fases, como se describio previamente. Retire una muestra
de 75 ml de la fase organica, filtre a través de papel filtro
Whatman 1PS o equivalente, rotule una alicuota de 10 ml
como muestra S,, y gudrdela para analisis quimico; filtre
el resto de orgdnico descargado para determinacién de
tension interfacial.
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F. Carga de NH,

Pipetee 20 £+ 0.1 ml de solucién organica cargada y
filtrada en un embudo separador de 60 ml, agréguele
exactamente 10 = 0.1 ml de solucién buffer KHP y agite el
embudo separador con las dos soluciones por 5 minutos;
deje separar las fases y luego remueva la fase acuosa

En un frasco de titulacién cuidadosamente pipetee 1.00 +
0.02 ml de solucién buffer KHP, agregue 20 ml de
solucién de 50 g/l de oxalato de potasio y mezcle bien.
Determine el contenido de acido por titulacién con
solucién estandarizada 0.1 M de NaOH, calculando la
molaridad de H* con el uso de la ecuacion sefalada en la
seccion calculos.

Determine la concentracién en M de Ni?y Zn* en la fase
acuosa desde el embudo separador que se ha reextraido
del organico. Calcule el acido consumido por el metal
reextraido del organico, usando la ecuacién que se
muestra a continuacion:

MH"enacuoso= A*B/C
donde A=ml 0.1 M NaOH
B =M NaOH
C =ml de alicuota titulada

M H* consumido por metal Reextraido=2*D
donde D = M total de metales
reextraidos en el buffer

g/L NH; en organico= (E-F-G) * 17.03
donde E = M H* en buffer KHP
F =MH"en acuoso
G =M H* consumido por el metal reextraido
H = O/A en el contacto
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G. Carga Maxima de Niquel

Tomar una alicuota del reactivo diluido con un volumen
igual de acuoso standard de extraccién y contactar
vigorosamente durante dos minutos en embudo
separador. Dejar separar las fases y descartar el acuoso,
agregar acuoso fresco de reextraccion y repetir el
contacto hasta 4 veces. Después del ultimo contacto,
filtre la muestra organica a través de papel filtro Whatman
1PS o equivalente, rotular como nuestra de Carga
Méxima y guardar para analisis.

Las muestras organicas E;, Ezg S10 S y Carga Maxima se
analizan por Espectrometria de Absorcion Atomica (AAS)
por Ni. La muestra E300 también se ensaya por Zn por
AAS, expresando todos los resultados en unidades de g/I.
Los procedimientos de analisis usados por Cognis en AAS
para determinar Niy Zn en organico estan disponibles a
pedido.

H. Calculos

1. Punto de Isoterma de Extraccion, Ni=E,, Nig/Il

2. Punto de Isoterma de Reextraccion, Ni= S, Nig/|

3. Cinética de Extraccion, % = E o/ E 00) *100

4. 4. Selectividad Ni/Zn selectivity =, (Nig/l)/E300 (Zng/l)

300

300

(E, Ni- S Ni)

300

5. Cinética de Reextraccion % = ((E Ni-S, NI))

6. Transferencia Neta, Ni = E,,Ni-S, Ni
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V.Procedimiento de Prueba para
Tratamiento con Arcilla

A. Introduccion

Durante la operacién de un circuito de SX, la fase
orgdnica se puede contaminar con sustancias organicas
que afectan adversamente los tiempos de separacion de
fases, la cinética y la selectividad Cu / Fe. Se puede usar
tratamientos con arcilla de la fase organica, para remover
los contaminantes.

Para determinar si el tratamiento de arcilla mejora los
comportamientos de separacion, de cinéticay de
selectividad del organico, se miden antes y después del
tratamiento. El tratamiento con arcilla normalmente se
prueba inicialmente con concentracién de 1 p/v% y si el
tratamiento es efectivo con esa dosificacion, entonces se
puede probar concentraciones menores, para determinar
la minima concentracion necesaria para el tratamiento
del organico que estd contaminado.

B. Equipo y Soluciones

Las arcillas que han probado ser efectivas para el
tratamiento, son arcillas montmorillonita acido lixiviadas,
asi la Montmorillonita en polvo grado F disponible de
Engelhard Corporation’s Chemical Catalyst Group se ha
usado exitosamente por muchos afios, por numerosos
operadores.

Se requiere una eficiente camara de mezclay un
mezclador, por ejemplo el equipo de control de calidad
usado por Cognis para las pruebas de control de calidad
trabaja bien, pero se pueden usar otros equipos si no se
dispone de este. Las soluciones de extracciony
reextraccion de la prueba de control de calidad se usan
también en la prueba, pero si no estan disponibles, PLS y
electrolito pobre que se conoce estan exentas de
contaminantes, se pueden usar.

Cuando se muestrea la emulsién, es importante que no

se produzca agitacién adicional, usando un tubo largo de
muestra o pipetas acondicionadas como se explicé en la
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seccién correspondiente de las pruebas de control de
calidad. Antes y después de cada prueba, todo el equipo
usado debe lavarse varias veces con agua, seguido por
metanol y acetona; antes de usar se debe secar
completamente.

C. Procedimiento para tratar con Arcilla

Coloque 400 ml en el depdsito de prueba y ajuste el
impulsor para que quede centrado en el vaso y con el
impulsor 1T cm debajo de la superficie de la fase orgdnica.
Si se usa el impulsor de control de calidad de Cognis, el
extremo del disco de polipropileno debe estar al nivel de
superficie de la fase organica, para empezar a agitar con
la velocidad regulada a 1750 + 25 rpm y después de 5
segundos se adiciona la arcilla; continuar agitando por 60
segundos, luego se detiene la agitacion e
inmediatamente se filtra el organico tratado para
remover la arcilla. Tiempos de agitacion mas
prolongados, generalmente no son necesarios, ya que
tiempos prolongados, >5 minutos, resultan en una
absorcion de algo de LIX® en la arcilla y también puede
permitir que la arcilla libere algo de los contaminantes y
que vuelvan a la fase orgdnica.

D. Procedimiento de Prueba de Extraccion y
Reextraccion

Coloque 350 ml de la fase organica descargada en el vaso
de prueba y ajuste la posicién del impulsor como se
describe anteriormente. Comience a agitar, regule la
velocidad del impulsor a 1750 £ 25 rpm y después de 5
segundos, agregue 350 ml de la fase acuosa de
extraccion, poniendo en marcha un cronémetro al final
de los 5 segundos de la adicién de acuoso. A los 29
segundos, retire suavemente 10 -15 ml de muestra de
emulsién desde el vaso de prueba en agitaciéon y drene la
muestra en un pequeino vaso o embudo separador;
después que las fases se han separado, filtre la muestra
de organico a través de papel filtro Whatman 1PS de
separacion de fases, rotule como muestra E30 y guarde
para andlisis.

Continte agitando por un total de 300 segundos al final
de los cuales detiene el agitador y el cronémetro
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rapidamente se recalibra y se vuelve a poner en marcha.
Determine el tiempo requerido para la completa
separacion de fases; la que se considera asi, cuando solo
una mono capa de burbujas queda en la interfase.
Muestrée la fase organica, filtre el organico a través de
filtro Whatman 1PS o equivalente, rotule como E, y
guarde para analisis.

La fase orgdnica y acuosa de la prueba de extraccién
anterior se separan en embudo de decantacion,
descartando la fase acuosa y luego 325 ml. del organico
cargado se transfieren cuidadosamente a una probeta
graduada, asegurandose que nada de acuoso se
transfiera con el organico, filtrando si es necesario. A
continuacion adicione 325 ml de acuoso de reextraccion
a un vaso de prueba limpio, ajuste la posicion del
impulsor como se describié anteriormente y comience a
agitar con 1750 + 25 rpm; después de 5 segundos,
agregue el organico cargado y ponga en marcha el
cronémetro inmediatamente después de la adicion del
organico. A partir de los 29 segundos, suavemente retire
10 - 15 ml de muestra de emulsion de los 2 cms
superiores del vaso de prueba y drénelos en un pequeio
vaso o embudo separador; filtre la fase organica a través
de papel filtro Whatman 1PS o equivalente y rotule como
muestra S30. Continué la agitacion hasta totalizar 300
segundos, detenga el agitador y deje que las fases se
separen, midiendo el tiempo de separacién, como se
describié antes. Muestrée la fase organica, filtre la
muestra de organico a través de papel filtro Whatman
1PS o equivalente, rotule como muestra S, y guarde
para analisis.

Las muestras E, y E;y, de extraccion, S;, y S de
reextraccion se ensayan por Espectrometria de
Absorcién Atdmica (AAS) por Cu, Las muestras E;,, de
extraccion y S,y de reextraccion también se ensayan por
AAS por Fe. Los procedimientos de AAS usados por
Cognis Corporation para determinaciones de Cuy Fe
cargados en el organico, se encuentran disponibles a
pedido.

E. Calculos

1. Cinética de Extraccion, % = E, g/ICu
E,,,9/1Cu

2. Selectividad Cu/Fe=E,  g/ICu-S,, g/l Cu
E,,9/IFe-S, g/lFe

*100

3. Cinética de Reextraccion, % =E,, g/ICu-S, g/ICu
E,,9/1Cu-S, g/ICu

*100
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VI.Determinacion Colorimétrica Directa
de Uranio en Amina

A. Introduccion

Este es un método simple, rapido y exacto para la
determinacién colorimétrica del uranio en extractantes
amina (Alamina® 336). El procedimiento es lineal de 0-80
ppm de uranio, el desarrollo del color es casi instantaneo
y este es estable durante 12 horas.

B. Preparacion de Standard Organico y
Curva Standard

1. Soluciones
1) Standard acuoso de 1 g/l de uranio para absorcion
atémica

2) 6%v/v Alamine®336 + 4% v/v alcohol decilico+ 90%v/v
kerosene.

Transfiera 100 ml de standard acuoso de uranio y 100 ml
de solucién de Alamine a un deposito para mezcla;
equilibre las soluciones por 3 minutos a pH 1.5 usando
H2S04 para ajustar el pH de la solucién. Detenga la
agitacion y deje separar las fases; separe la capa acuosa y
filtre la fase organica a través de papel filtro 1PS.

Este procedimiento produce un standard de 1 g/l de
uranio en organico; a partir de este, haga una serie de
standards, en un rango de 10 a 800 ppm U y ensayelos
por uranio siguiendo el procedimiento general.

C. Procedimiento General

1. Solucion cromogénica

Disolver 200 mg de dibenzoilmetano (1, 3- Difenil -1, 3-
propanodieno) en 700 ml de un alcohol metilado
industrial (IMS*), agregue 20 ml de Alamine 336y diluya a
1It con IMS.

*IMS = Alcohol Solvente Anhidro Propio; VWR # 0475-7
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2. Equipo Espectrofotometro

3. Procedimiento
1) Filtre la muestra de amina a ensayar a través de papel
filtro 1PS

2) Transfiera 1-3 ml de la muestra de amina que contenga
0-800 ppm de uranio y menos de 21 mg de sulfato a un
matraz volumétrico de 50 ml.

3) Diluya hasta enrasar 50 ml con solucién cromogénica y
mezcle bien. El desarrollo de la coloracién es casi
instantaneo y estable por 12 horas

4) Lea la absorbancia a 410 nm, usando la solucién
cromogénica como blanco. Nota: use celdas que calcen
bien.

D. Calculos

La densidad optica de las muestras desconocidas, debiera
caer en el rango generado por las soluciones standard. Si
la concentracion de uranio de las soluciones
desconocidas es mayor que 800 ppm, debieran hacerse
diluciones adecuadas con el procedimiento general. Para
muestras en el rango de concentracién correcto, las ppm
de U se leen directamente de la curva standard. Este
procedimiento es lineal entre 0 y 800 ppm de U; la curva
standard debe pasar a través del origen.
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Innovacion. Equipo de Trabajo. Valor.

Cognis ha sido pionero en la busqueda de soluciones
innovadoras, que estan dirigidas a los requerimientos
especificos y a los mas diversos de la industria minera
mundial. Hoy dia, Cognis sigue jugando un rol principal en el
desarrollo de nuevos reactivos y en el refinamiento de
procesos tecnoldgicos para la industria de la extraccién por
solvente. Con su conocimiento de procesos quimicos,
desarrollado por muchas décadas, como también su
comprension de las necesidades del cliente, Cognis es capaz
de trabajar en estrecha cooperacion con sus socios de la
industria: clientes, firmas de ingenieria y organizaciones de
investigacion.

El Programa de Servicios Localizado en la Mina, el MSPTM fue
desarrollado por Cognis para facilitar comunicaciones
estructuradas y orientada a logros, programas de servicio
técnico e iniciativas de desarrollo de productos/procesos con
nuestros socios de la industria. Trabajamos con ellos para crear
soluciones técnicamente sensatas y de costo efectivo. Todas
las partes, entonces, se benefician con el conocimiento
ganado como también con el mas rapido desarrollo de
nuevos conceptos, reactivos y tecnologia de procesos.

Somos una organizaciéon global. Pensamos globalmente. El
“Equipo Global” de Cognis tiene expertos localizados en cada
regidon minera estratégica mundial. No importa donde estén
localizados nuestros clientes — Norte o Sud América, Africa,
Europa, Australia o Asia- el equipo Cognis de ingenieros esta
listo para proporcionar servicio superior, reactivos Unicos y
procesos tecnoldgicos avanzados.

Innovacion, equipo de trabajo y valor. Usted obtiene los tres.
Todo el tiempo. Ese es Cognis.

Piense Cognis

El Grupo Cognis, tiene sede en
Dusseldorf, Alemania. Cognis se
encuentra entre las compafias que
encabezan las especialidades
quimicas del mundo.

Una compafia internacional que
opera con mas de 8500 empleados
en aproximadamente 30 lugares de
servicio y produccion en todo el
mundo, como también con
relaciones de negocio en mas de
cien paises, Cognis genera ventas
anuales de mas de tres billones de
euros.

El Grupo Cognis suministra reactivos
de extraccion de metales y
tecnologia de proceso para la
mineriay para la industria de
reciclaje de metales. Adicionalmente,
Cognis abastece a sus clientes con
materiales de base oleoquimica,
aditivos, conceptos de formulacion,
de negocio y desarrollo y aplicacion
de know how para numerosos
mercados industriales. Estos
incluyen: cosméticos, cuidado
corporal, detergentes y limpiadores,
alimentos, nutrientes y
medicamentos, pinturas y
revestimientos, textiles, proteccion
de plantas, produccién de crudos de
petréleo, industria de transporte,
trabajo de metales, refrigeracion 'y
aire acondicionado y la industria de
combustibles y lubricantes.
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