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DETERMINACION DE COBRE SECUENCIAL

Objetivos.

Establecer la metodologia analitica para la determinacién de Cobre secuencial por
espectroscopia de absorcion atomica.

Reactivos y soluciones.
2.1 Acido Nitrico concentrado.
2.2 Acido Percldrico concentrado.
2.3 Acido Sulfarico concentrado.
2.4 Acido Clorhidrico concentrado.
2.5 Cianuro de sodio pa.
2.6  Solucién estandar de cobre de 1000 mg/L.
2.7 Patrones de Cu de 1.0ppm, 3.0ppmy 5.0ppm.
2.8 Patrones de Cu de 5.0ppm, 10ppm y 25ppm.
2.9 Patrones de Cu de 50ppm, 100ppm y 200ppm.
2.10 Gases: Oxido nitroso, Acetileno.

Equipos y materiales.
3.1 Campana con sistema de extraccion de gases.
3.2 Espectrofotometro de Absorcién atomica.
3.3 Plancha calefactora, Triax.
3.4  Scrubber (lavador de gases).
3.5 Dispensadores de acidos.
3.6 Balanza Analitica, sensibilidad 0.1 mg.
3.7 Estufa de secado Ecocell.
3.8 Matraz de aforo de 100 ml.
3.9 Matraz de Erlenmeyer 250 ml.
3.10 Vasos precipitados de 250ml.
3.11  Agitador Orbital.
3.12 Crisol Gogh
3.13 Papel filtro GF/F
3.14 Sistema de filtrado al Vacio.
3.15 Agua des ionizada.
3.16 Vidrio de relo;.
3.17 Software StarLims.
3.18 Embudos.
3.19 Tubos Falcon.
3.20 Centrifuga.

Generalidades.

El método describe la determinacion de cobre secuencial en muestras minerales mediante
espectroscopia de absorcion atémica, esta basado en la capacidad de disolucion del mineral de cobre
como crisocolas, calcosinas, calcopiritas en soluciones de &cido sulfurico diluido y cianuro de sodio, y
por ultimo digestién acida del residuo.
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Los resultados se comparan con los analisis de cobre total para determinar la cantidad de minerales
de cobre oxidados lixiviables y minerales de cobre secundarios lixiviables respectivamente.

La preparacién de la muestra involucra: la mineralizacion por via humeda &acida (nitrica, perclorica,
sulfurica, cianurica) y determinacion de la concentracion mediante espectrofotometria de absorcion
atomica.

Seguridad.

Los aspectos de seguridad establecen las condiciones ambientales y de ventilacion adecuadas tanto
para el instrumento como también para el lugar fisico de ubicaciéon del equipo, ademas, de la
utilizacién y manejo adecuado del cilindro de gas.

El equipo de proteccidon personal gafas de seguridad, mascarillas, guantes, delantal, zapatos de
seguridad.

Para trabajar con cianuro de sodio, debe tomar las siguientes medidas de seguridad: trabajar bajo
campana en un ambiente exento de gases acidos.

Se deben preparar las soluciones a pH 12, para impedir la formacion del acido cianhidrico.

El lugar de trabajo se debe mantener limpio, descartar los residuos en un bidén a pH 12.

Las alarmas de alerta de presencia de gas cianuro, tanto de la sala como la personal deben estar
operativas y calibradas.

Limpieza de material de laboratorio.

El lavado del material se realizara colocando el residuo en el contenedor con pH mayor 12 para luego
ser eliminado revisar periédicamente el nivel del pozo de residuos.

Preparacion de Estandares.

Preparar los estandares de Cu en la siguiente relacién

Elemento | Std1 (mg/l) | Std2 (mg/l) | Std3 (mg/l) | Medio

Cu 5 10 25 H2S04 2.5%
Cu 50 100 200 H2S042.5%
Cu 5 10 25 NaCN 5%
Cu 50 100 200 NaCN 5%
Cu 5 10 25 HCI 10%
Cu 50 100 200 HCI 10%

Preparacion de reactivos.

Cianuro de sodio p.a, soluciéon al 5% p/v: En un vaso precipitado de 2000 ml, disolver 4 lentejas de
hidréxido de sodio en 750 ml de agua destilada. Posteriormente pesar 50 g de cianuro de sodio y
adicionarlos a la solucién alcalina, disolver y enrazar a 1litro.
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9 Procedimiento de analisis.
Lixiviaciéon de la porcion de ensayo con acido sulfurico al 5%.

9.1
9.2
9.3
9.4
9.5
9.6
9.7
9.8

9.9

9.10
9.11

Realizar el blanco de reactivo.

Pesar un 1 gr de muestra con precision minima de 1mg en un matraz de Erlenmeyer de 250 ml.
Adicionar 50 ml de H2S04 al 5%.

Agitar por 60 minutos a 150 rpm a temperatura de 25°C +/- 2 en agitador orbital.

Trasvasijar la muestra a tubos falcén, procurando arrastrar todo el sélido contenido

Centrifugar por 5 min a 3500 rpm.

Trasvasijar cuantitativamente la solucion sobrenadante a un matraz de aforo de 100 ml.

Lavar el residuo con agua (no mas de 20 ml de agua) destilada se agita vigorosamente en el
mismo tubo falcon.

Centrifugar nuevamente por 5 min a 3500 rpm y trasvasijar el liquido sobrenadante al mismo
matraz de aforo.

Enrazar con agua destilada agitar y dejar guardada para su analisis de Cobre.

Los analisis de cobre se realizaran en el equipo de absorcién atémica y seran capturados en el
sistema de star lims.

10 Lixiviaciéon de la porcion de ensayo con cianuro de sodio al 5 %.

10.1
10.2

10.3

10.4
10.5
9.12
10.6
10.7
10.8
10.9

Realizar el blanco de reactivo.

Trasvasijar el residuo sélido del tubo falcon obtenido en la lixiviacién con acido sulfurico al 5% a
un matraz de Erlenmeyer de 250 ml.

Al tubo falcon adicionar 50 ml de cianuro de sodio al 5% en dos porciones para arrastrar el
sélido cuantitativamente al matraz Erlenmeyer.

Colocar papel film en la boca del matraz Erlenmeyer

Lixiviar por 60 min en un agitador orbital a 25°C de temperatura a 150 rpm.

Trasvasijar la muestra a tubos falcén, procurando arrastrar todo el sélido contenido
Centrifugar la muestra a 3500 rpm por 5 min.

Trasvasijar cuantitativamente la solucion cianurada a un matraz de aforo de 100 ml.

Lavar el residuo con 25 ml de agua destilada, se agita vigorosamente en el mismo tubo falcén.
Centrifugar a 3500 rpm 5 min.

10.10 Trasvasijar el liquido sobrenadante al mismo matraz de aforo de 100 ml.

10.11 Enrazar con agua destilada y homogenizar.

10.12 Determinar el cobre de la solucion mediante Espectroscopia de absorcién atomica.
10.13 Guardar el residuo sélido para realizar el cobre total residual.

11 Digestion Residuo final.

11.1 Realizar el blanco de reactivo.
11.2 Pesar previamente crisol Gogh con papel filtro GF/F, para proceso de filtrado.
11.3 Registrar el peso (Peso inicial).
11.4 Filtrar al vacio el residuo que queda de la lixiviacién con cianuro de sodio filtrarlo.
11.5 Traspase cuantitativamente el sélido del tubo falcon al crisol Gogh.
11.6 Lavar el residuo con agua destilada
11.7 Secar en la estufa, (5 hrs de secado) y dejar enfriar a temperatura ambiente.
11.8 Pesar nuevamente el crisol, papel filtro y residuo. Registre el peso (Peso final)
11.9 Colocar el crisol en un vaso pp de 250 mL.
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11.10 Agregar 15 ml acido nitrico y 5 ml de acido perclérico al vaso de pp.

11.11 Colocar en la plancha para su digestion, cuando se observe que el solido se desprende del
crisol retirarlo del vaso lavandolo bien con agua destilada.

11.12 Seguir la digestion hasta estado siruposo.

11.13 Luego disgregar con 10 ml de acido clorhidrico calentar hasta ebullicién.

11.14 Retirar el papel filtro lavandolo con agua destilada.

11.15 Trasvasijar la solucion del vaso a un matraz de aforo de 100 ml con agua destilada y agitar.

11.16 Determinar el cobre de la solucion por espectroscopia de absorcion atémica.

12 Leer las soluciones por espectroscopia de absorcion atémica en las siguientes condiciones:

Elemento | Long. Onda [nm] | Slit. [nm] | Mechero [cm] Llama Lamp (HCL) | Corr. [mA]
Cobre 324.8 0.5 5 Aire/acetileno Cu 4.0

13 Calculos y expresion de resultados.
e Soluciones de lixiviacion acida y cianurada.

Cu % = Lectura [mg/L] * aforo [L] *100
Peso [g] * 1000 [mg/g]

Cu % = Lectura [mg/L] * 0.02 [L/mg]

Solucion de residuo final.

Cu % = Lectura(g/It) * V (It)* D*100%
m(gr)

Donde:
C= Lectura de cobre (gr/lt).
V= Volumen inicial en litros.

m= masa de la muestra en gramos (peso final del crisol —peso inicial del crisol).

D= dilucién.
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