'Y Seulduy 'y ulde uq o :_EWG&.E

TT0Z 2P OAe|\ ap 0 |e 8T ‘021Xl ‘BJOUOS ‘Of|ISOWIDH

SoUIIDS 0APNS JOPDAIDS © JIOUOH u3

«OIBIqUY OIp3IAl A s3jelialeln ‘e18in|e1a|Al ud Sa3ua1I3Y SIIUBAY,
BAI}ORIIXT BI34N|eI3Al UB |euoideuldlu] 0sa48u0) XX |2 US epejuasald

°0-.;’0%S -.;*0%s-,NV VINTLSIS 73 NI O¥O 3d NOIOV.LIdIDINd
30 Tva019 avaioo13A v 3890S Hd 13a NOIOVNTVAS

BI2U3J3ju0) ] JOd

'IN zounJepy "y A 7 BAlIS [ “7] Zauad "IN “V ZapueuJaH
‘" Y Seuljes ‘g ‘"D ouned "4 “ BIBAIY °| “ zasenp 9

VIONVLSNOD

9juasald e| e1010 Uil S

h Jwe\ | WIDYNTVLIN A VIIAIND YI¥IINIONI 30 OLNINVLIYVAIA

/d& VI43INIONI 3d NOISIAIA
VHONOS 30 avaISHIAINN



MEMORIAS;
IDELS
IXX(CONGRESOJINTERNACIONAL

1942

N F NIMETALURGIAVEXTRACTIVA

hara mi grandeza™

M@Wy

En Honor a
Dr. Salvador Aguayo Salinas

978-607-815!

JIIMI|

‘ IPRODESAS
STADECHVS




MEMORIAS DEL XX CONGRESO INTERNACIONAL EN METALURGIA EXTRACTIVA, HEMOSILLO, SONORA, MEXICO, 18-20 DE
MAYO DE 2011

EVALUACION DEL pH SOBRE LA VELOCIDAD GLOBAL
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RESUMEN

Para estudiar el efecto pH sobre la velocidad global de precipitacion de Au
contenido en las soluciones agotadas base Tiosulfato, provenientes de los
procesos industriales minero metallrgicos, se realizaron una serie de
experimentos a diferente pH en el sistema Au*-S,03%-S,0,7-0,, utilizando
hidrosulfito como agente reductor. Las condiciones iniciales para este estudio
fueron: [Au]=0.250 gL™, [S,0.%]=1 gL™, [S,0s%]=30 gL™, velocidad de agitacién
500 min™ en un volumen de solucién de 500 ml, variando el pH entre 4 y 7; para
ello, fue necesario mantener el pH constante a un valor predeterminado a través
de un preciso control, mediante la adicion al reactor de solucion de NaOH 0.5 M.
El avance de la reaccion se evalué por analisis cuantitativo de Au a distintos
tiempos de la reaccién. Los resultados obtenidos muestran que la influencia del pH
sobre la velocidad global de precipitacion de Au, tiende a aumentar conforme
aumenta el pH, presentando las mejores recuperaciones entre valores de 6y 7.
Por otro lado, el utilizar valores de pH inferior a 5, provoca que el ditionito sea
inestable en el sistema estudiado.

ABSTRACT

To study the effect pH on the global speed of precipitation of Au contained in the
waste solutions bases Thiosulfate from mining metallurgy industry process, they
were carried out a series of experiments to different pH in the system Au*-S,03>-
S,04%-0,, using Dithionite like agent reducer. The conditions initials for this study
were: Au]=0.3 gL, [S,04%]=1 gL, [S,05*]=30 gL™, speed of agitation 500 min™,
in a volume solution of 500 ml, varying the pH among 4 y 7, for it was necessary to
maintain the constant pH to a default value through a precise control by means of
the addition to the reactor of solution of NaOH 0.5 M. The advance of the reaction
was evaluated by quantitative analysis from Au to different times of the reaction.
The obtained results show that the influence of the pH about the global speed of

210


mailto:gjuarezl@hotmail.com
mailto:gjuarezl@mixteco.utm.mx

MEMORIAS DEL XX CONGRESO INTERNACIONAL EN METALURGIA EXTRACTIVA, HEMOSILLO, SONORA, MEXICO, 18-20 DE
MAYO DE 2011

precipitation of Au, spreads to increase in agreement it increases the pH,
presenting the best recoveries among securities of 6 and 7. On the other hand,
using securities of inferior pH at 5, it causes that the Dithionite is unstable in the
studied system.

INTRODUCCION

Los paises desarrollados se mueven rapidamente por incrementar el uso de
nuevas técnicas para la recuperacion de oro contenido en efluentes industriales[1],
puesto que son considerados toxicos y peligrosos, debido a que generalmente
estan presentes como complejos ya sea en medio tiosulfato o cianuro, por lo que
no pueden ser vertidos en causes publicos sin un tratamiento previo[2], ya que
provienen de procesos metallrgicos [3], hidrometalurgicos[4], electrdlisis[5], afino
e industria de recubrimientos metalicos, ademas que son atractivos debido a su
alto valor econémico. Para el oro, el manejo, responsabilidad y seguridad en la
generacion de efluentes es muy extensa y detallada[6], pero no obstante a esto,
grandes cantidades de oro no son recuperadas y algunas otras aun no son
tratadas Optimamente[7]; por lo que, en este trabajo se propone recuperar oro
contenido en soluciones complejada base tiosulfato, estudiando el efecto pH sobre
la velocidad global de precipitacion de oro, procedente de efluentes industriales y
licores de lixiviacion agotadas, a través de la precipitacion quimica y utilizando un
agente reductor que sea capaz de alcanzar maximas recuperaciones de oro
contenido en dichas soluciones, como es el caso del hidrosulfito (S,04%).

DESARROLLO EXPERIMENTAL

El desarrollo de este trabajo, consistié en estudiar el efecto pH sobre la velocidad
global de precipitacion de oro; para ello, se realizaron una serie de experimentos a
presion atmosférica y a diferente pH, manteniendo los demas parametros
constantes. Utilizando para ello, un reactor de vidrio convencional de 500 ml de
capacidad conteniendo oro complejado con tiosulfato. La agitacién se realizé con
un agitador magnético de acero recubierto con teflon de 3 cm de largo. La
medicion de pH se realiz6 en un pH-metro, equipado con un electrodo apto para
operar en condiciones extremas de acidez y alcalinidad (0-14). Los ajustes de pH
se realizaron adicionando solucidon acuosa de NaOH 0.5M, directamente al reactor
por medio de una bureta graduada. La temperatura del sistema fue llevada a
travées de un estricto control. Por otro lado, las soluciones de oro, fueron
preparadas a partir de AuCl; de alta pureza, utilizando en la mayoria de los casos
0.250 gL™ de oro. Para determinar la concentracién inicial del metal presente en la
solucion complejada, se tomo una alicuota antes de iniciar la precipitacion del
metal, la cual es considerada como tiempo cero. Posteriormente, se adicioné la
correspondiente concentracion del agente reductor hidrosulfito. El tiempo de inicio
de la reaccion, es considerado cuando el hidrosulfito entra en contacto con la
solucion complejada. Para evaluar el avance de la reaccidon, una vez iniciada la
misma, se procedié a tomar alicuotas de 5 mL a diferentes intervalos de tiempo,
previamente establecidos. Posteriormente, las soluciones fueron filtradas y
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analizadas en un Espectrofotometro de Absorcion Atdmica (AAS). La fraccion [6,7]
de oro precipitado Xp, fue calculado mediante las ecuaciones (1) y (2):

xs = ]

Xp=1—Xs [2]

Donde: Xs = Fraccién de oro en solucion; Xp = Fraccion de oro precipitado;
[Au]; = Fraccion de oro al tiempo t; [Au];= Concentracion de oro
inicial.

Al final de cada experimento de precipitacion, la solucion es filtrada en un embudo
con papel filtro Whatman 40. El sdlido obtenido, es lavado con agua destilada y
secado a 40°C por un tiempo de 30 min. Los sélidos fueron caracterizados por via
hameda y Microscopia Electronica de Barrido, seguido por Microanalisis de
Dispersion de Energias.

ANALISIS DE RESULTADOS

A fin de evaluar el efecto del pH sobre la velocidad global de la reaccién, se
realizaron una serie de experimentos. Las condiciones experimentales para uno
de ellos fue: [Au] = 0.250 gL, [S,05%] = 30 gL ™, [S,04%] = 1 gL, temperatura 25
°C, velocidad de agitaci6n = 500 min™® y variando pH= 4, 5, 6 y 7. El
comportamiento de la reaccion, se muestra en la Figura 1, donde se representan
tiempos de hasta 120 min, debido a que en este tiempo se obtuvieron los valores
maximos de precipitacion de Au. El proceso presenta curvas del tipo S,
observando la presencia de la etapa de induccion, la cual no presenta formacién
de oro y como consecuencia la solucion no sufre cambios importantes. Seguido
por la zona de precipitacién progresiva, destacada por un aumento en la velocidad
de precipitacion de oro, observando que a medida que incrementa el valor de pH
de 5 hasta 7, la velocidad global de reaccién tiende a aumentar. Calculando las
respectivas constantes experimentales mediante regresion lineal para cada valor
de pH estudiado y tomando el tiempo frente al factor de conversién de oro se
calcula la pendiente de la linea recta que representa tales constantes
experimentales. Por lo que, para valores de pH=5 se tienen velocidades de
0.00922 min™ alcanzando velocidades de hasta 0.06541 min™ para valores de
pH=7. Mientras que para valores de pH=4 no se observa precipitacion de oro,
debido principalmente a la inestabilidad quimica del ditionito en medio acido, lo
que representa cierta dependencia de la velocidad global de precipitacion en
funcién del pH. La Zona de estabilizaciébn es alcanzada linealmente donde la
conversion de oro es aproximadamente igual o cercana a 1.
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Figura 1. Fraccion de Au precipitado en funcion del pH a temperatura = 25°C,
[Na»S,04]= 1 g L™, [Na»,S,03] =30 g L™, [Au] = 0.25 g L™, vel. de
agitacién = 500 min™.

Cabe hacer mencion, que para los valores de pH=5, 6 y 7, se logran
recuperaciones superiores al 99.2%, dejando en el liquido residual
concentraciones de oro inferiores a 5 mgL™ y de la misma manera el coeficiente
de regresion lineal r de las pendientes calculadas fue en todos los casos superior
a 0.99. Asi mismo, la caracterizacion por MEB del s6lido obtenido presenta una
distribucion morfolégica de particulas consistente de agregados cristalinos
soldados entre si y constituidos por microcristales de forma esferoidal, uniformes y
de tamafios menores a 0.5 um, como se observa en la Figura 2. Por otro lado, el
microanalisis por EDS del producto obtenido, confirma que se trata de oro metalico
como Unica especie presente, mostrado en la Figura 3.
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Figura 2 Imagen obtenida por MEB del producto precipitado.
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Figura 3 Analisis por Microscopia Dispersiva de Energias (EDS)
del producto precipitado.

CONCLUSIONES

1. La reaccién de precipitacion de oro en el sistema Au*-S,0s%-S,0,>-0,, bajo
condiciones experimentales de [Au] = 0.250 gL, [S,05%] = 30 gL*, [S,04%] = 1
gL?, temperatura 25°C, pH=6 y velocidad de agitacién = 500 min™, se
caracteriza por la obtencion de curvas de precipitacion del tipo “S”,
presentando tres periodos: un primer periodo de induccion, seguido de un
periodo de precipitacion progresiva y un periodo de estabilizacion.

2. A medida que incrementa el valor de pH de 5 hasta 7, la velocidad global de
reaccion tiende a aumentar.
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3. Para valores de pH=5 se tienen velocidades de 0.00922 min™® alcanzando
velocidades de hasta 0.06541 min™ para valores de pH=7, lo que representa
una dependencia de la velocidad global de precipitacion en funcién del pH.

4. De acuerdo a la caracterizacion realizada por MEB del solido obtenido presenta
una distribucion morfolégica de particulas consistente de agregados cristalinos
de Au de tipo esferoidal soldados entre si y constituidos por microcristales
uniformes y de tamafios menores a 0.5 pm.

5. Los analisis realizados por EDS del producto obtenido, confirman que se trata
de oro metalico como Unica especie presente.
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EVALUACION DEL pH SOBRE LA VELOCIDAD GLOBAL
DE PRECIPITACION DE ORO EN EL SISTEMA
Au*- S,0,% - S,0,% O,

G.JUAREZ L.}, I. RIVERA L.?, F. PATINO C.? E. SALINAS R.?, J. HERNANDEZ
AZ M.PEREZ L2 J.SILVA L.} Y R. MARTINEZ M.
! Centro de Investigacién en Nuevos Materiales,
Universidad Tecnoldgica de la Mixteca.
Carretera a Acatlima Km. 2.5, Huajuapan de Leodn, Oax., México C.P. 69000.
% Centro de Investigaciones en Materiales y Metalurgia, UAEH.
Carr. Pachuca- Tulancingo Km. 4.5, Pachuca Hgo., México. C.P. 42184.
% Facultad de Ciencias Bésicas Ingenieria y Tecnologia,
Universidad Autbnoma de Tlaxcala,
Calzada Apizaquito s/n, Apizaco, Tlaxcala,
gjuarezl@hotmail.com; gjuarezl@mixteco.utm.mx

RESUMEN

Para estudiar el efecto pH sobre la velocidad global de precipitacion de Au
contenido en las soluciones agotadas base Tiosulfato, provenientes de los
procesos industriales minero metallrgicos, se realizaron una serie de
experimentos a diferente pH en el sistema Au*-S,03%-S,0,7-0,, utilizando
hidrosulfito como agente reductor. Las condiciones iniciales para este estudio
fueron: [Au]=0.250 gL™, [S,0.%]=1 gL™, [S,0s%]=30 gL™, velocidad de agitacién
500 min™ en un volumen de solucién de 500 ml, variando el pH entre 4 y 7; para
ello, fue necesario mantener el pH constante a un valor predeterminado a través
de un preciso control, mediante la adicion al reactor de solucion de NaOH 0.5 M.
El avance de la reaccion se evalué por analisis cuantitativo de Au a distintos
tiempos de la reaccién. Los resultados obtenidos muestran que la influencia del pH
sobre la velocidad global de precipitacion de Au, tiende a aumentar conforme
aumenta el pH, presentando las mejores recuperaciones entre valores de 6y 7.
Por otro lado, el utilizar valores de pH inferior a 5, provoca que el ditionito sea
inestable en el sistema estudiado.

ABSTRACT

To study the effect pH on the global speed of precipitation of Au contained in the
waste solutions bases Thiosulfate from mining metallurgy industry process, they
were carried out a series of experiments to different pH in the system Au*-S,03>-
S,04%-0,, using Dithionite like agent reducer. The conditions initials for this study
were: Au]=0.3 gL, [S,04%]=1 gL, [S,05*]=30 gL™, speed of agitation 500 min™,
in a volume solution of 500 ml, varying the pH among 4 y 7, for it was necessary to
maintain the constant pH to a default value through a precise control by means of
the addition to the reactor of solution of NaOH 0.5 M. The advance of the reaction
was evaluated by quantitative analysis from Au to different times of the reaction.
The obtained results show that the influence of the pH about the global speed of
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precipitation of Au, spreads to increase in agreement it increases the pH,
presenting the best recoveries among securities of 6 and 7. On the other hand,
using securities of inferior pH at 5, it causes that the Dithionite is unstable in the
studied system.

INTRODUCCION

Los paises desarrollados se mueven rapidamente por incrementar el uso de
nuevas técnicas para la recuperacion de oro contenido en efluentes industriales[1],
puesto que son considerados toxicos y peligrosos, debido a que generalmente
estan presentes como complejos ya sea en medio tiosulfato o cianuro, por lo que
no pueden ser vertidos en causes publicos sin un tratamiento previo[2], ya que
provienen de procesos metallrgicos [3], hidrometalurgicos[4], electrdlisis[5], afino
e industria de recubrimientos metalicos, ademas que son atractivos debido a su
alto valor econémico. Para el oro, el manejo, responsabilidad y seguridad en la
generacion de efluentes es muy extensa y detallada[6], pero no obstante a esto,
grandes cantidades de oro no son recuperadas y algunas otras aun no son
tratadas Optimamente[7]; por lo que, en este trabajo se propone recuperar oro
contenido en soluciones complejada base tiosulfato, estudiando el efecto pH sobre
la velocidad global de precipitacion de oro, procedente de efluentes industriales y
licores de lixiviacion agotadas, a través de la precipitacion quimica y utilizando un
agente reductor que sea capaz de alcanzar maximas recuperaciones de oro
contenido en dichas soluciones, como es el caso del hidrosulfito (S,04%).

DESARROLLO EXPERIMENTAL

El desarrollo de este trabajo, consistié en estudiar el efecto pH sobre la velocidad
global de precipitacion de oro; para ello, se realizaron una serie de experimentos a
presion atmosférica y a diferente pH, manteniendo los demas parametros
constantes. Utilizando para ello, un reactor de vidrio convencional de 500 ml de
capacidad conteniendo oro complejado con tiosulfato. La agitacién se realizé con
un agitador magnético de acero recubierto con teflon de 3 cm de largo. La
medicion de pH se realiz6 en un pH-metro, equipado con un electrodo apto para
operar en condiciones extremas de acidez y alcalinidad (0-14). Los ajustes de pH
se realizaron adicionando solucidon acuosa de NaOH 0.5M, directamente al reactor
por medio de una bureta graduada. La temperatura del sistema fue llevada a
travées de un estricto control. Por otro lado, las soluciones de oro, fueron
preparadas a partir de AuCl; de alta pureza, utilizando en la mayoria de los casos
0.250 gL™ de oro. Para determinar la concentracién inicial del metal presente en la
solucion complejada, se tomo una alicuota antes de iniciar la precipitacion del
metal, la cual es considerada como tiempo cero. Posteriormente, se adicioné la
correspondiente concentracion del agente reductor hidrosulfito. El tiempo de inicio
de la reaccion, es considerado cuando el hidrosulfito entra en contacto con la
solucion complejada. Para evaluar el avance de la reaccidon, una vez iniciada la
misma, se procedié a tomar alicuotas de 5 mL a diferentes intervalos de tiempo,
previamente establecidos. Posteriormente, las soluciones fueron filtradas y
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analizadas en un Espectrofotometro de Absorcion Atdmica (AAS). La fraccion [6,7]
de oro precipitado Xp, fue calculado mediante las ecuaciones (1) y (2):

xs = ]

Xp=1—Xs [2]

Donde: Xs = Fraccién de oro en solucion; Xp = Fraccion de oro precipitado;
[Au]; = Fraccion de oro al tiempo t; [Au];= Concentracion de oro
inicial.

Al final de cada experimento de precipitacion, la solucion es filtrada en un embudo
con papel filtro Whatman 40. El sdlido obtenido, es lavado con agua destilada y
secado a 40°C por un tiempo de 30 min. Los sélidos fueron caracterizados por via
hameda y Microscopia Electronica de Barrido, seguido por Microanalisis de
Dispersion de Energias.

ANALISIS DE RESULTADOS

A fin de evaluar el efecto del pH sobre la velocidad global de la reaccién, se
realizaron una serie de experimentos. Las condiciones experimentales para uno
de ellos fue: [Au] = 0.250 gL, [S,05%] = 30 gL ™, [S,04%] = 1 gL, temperatura 25
°C, velocidad de agitaci6n = 500 min™® y variando pH= 4, 5, 6 y 7. El
comportamiento de la reaccion, se muestra en la Figura 1, donde se representan
tiempos de hasta 120 min, debido a que en este tiempo se obtuvieron los valores
maximos de precipitacion de Au. El proceso presenta curvas del tipo S,
observando la presencia de la etapa de induccion, la cual no presenta formacién
de oro y como consecuencia la solucion no sufre cambios importantes. Seguido
por la zona de precipitacién progresiva, destacada por un aumento en la velocidad
de precipitacion de oro, observando que a medida que incrementa el valor de pH
de 5 hasta 7, la velocidad global de reaccién tiende a aumentar. Calculando las
respectivas constantes experimentales mediante regresion lineal para cada valor
de pH estudiado y tomando el tiempo frente al factor de conversién de oro se
calcula la pendiente de la linea recta que representa tales constantes
experimentales. Por lo que, para valores de pH=5 se tienen velocidades de
0.00922 min™ alcanzando velocidades de hasta 0.06541 min™ para valores de
pH=7. Mientras que para valores de pH=4 no se observa precipitacion de oro,
debido principalmente a la inestabilidad quimica del ditionito en medio acido, lo
que representa cierta dependencia de la velocidad global de precipitacion en
funcién del pH. La Zona de estabilizaciébn es alcanzada linealmente donde la
conversion de oro es aproximadamente igual o cercana a 1.
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Figura 1. Fraccion de Au precipitado en funcion del pH a temperatura = 25°C,
[Na»S,04]= 1 g L™, [Na»,S,03] =30 g L™, [Au] = 0.25 g L™, vel. de
agitacién = 500 min™.

Cabe hacer mencion, que para los valores de pH=5, 6 y 7, se logran
recuperaciones superiores al 99.2%, dejando en el liquido residual
concentraciones de oro inferiores a 5 mgL™ y de la misma manera el coeficiente
de regresion lineal r de las pendientes calculadas fue en todos los casos superior
a 0.99. Asi mismo, la caracterizacion por MEB del s6lido obtenido presenta una
distribucion morfolégica de particulas consistente de agregados cristalinos
soldados entre si y constituidos por microcristales de forma esferoidal, uniformes y
de tamafios menores a 0.5 um, como se observa en la Figura 2. Por otro lado, el
microanalisis por EDS del producto obtenido, confirma que se trata de oro metalico
como Unica especie presente, mostrado en la Figura 3.
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Figura 2 Imagen obtenida por MEB del producto precipitado.
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Figura 3 Analisis por Microscopia Dispersiva de Energias (EDS)
del producto precipitado.

CONCLUSIONES

1. La reaccién de precipitacion de oro en el sistema Au*-S,0s%-S,0,>-0,, bajo
condiciones experimentales de [Au] = 0.250 gL, [S,05%] = 30 gL*, [S,04%] = 1
gL?, temperatura 25°C, pH=6 y velocidad de agitacién = 500 min™, se
caracteriza por la obtencion de curvas de precipitacion del tipo “S”,
presentando tres periodos: un primer periodo de induccion, seguido de un
periodo de precipitacion progresiva y un periodo de estabilizacion.

2. A medida que incrementa el valor de pH de 5 hasta 7, la velocidad global de
reaccion tiende a aumentar.
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3. Para valores de pH=5 se tienen velocidades de 0.00922 min™® alcanzando
velocidades de hasta 0.06541 min™ para valores de pH=7, lo que representa
una dependencia de la velocidad global de precipitacion en funcién del pH.

4. De acuerdo a la caracterizacion realizada por MEB del solido obtenido presenta
una distribucion morfolégica de particulas consistente de agregados cristalinos
de Au de tipo esferoidal soldados entre si y constituidos por microcristales
uniformes y de tamafios menores a 0.5 pm.

5. Los analisis realizados por EDS del producto obtenido, confirman que se trata
de oro metalico como Unica especie presente.
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RESUMEN

Para estudiar el efecto pH sobre la velocidad global de precipitacion de Au
contenido en las soluciones agotadas base Tiosulfato, provenientes de los
procesos industriales minero metallrgicos, se realizaron una serie de
experimentos a diferente pH en el sistema Au*-S,03%-S,0,7-0,, utilizando
hidrosulfito como agente reductor. Las condiciones iniciales para este estudio
fueron: [Au]=0.250 gL™, [S,0.%]=1 gL™, [S,0s%]=30 gL™, velocidad de agitacién
500 min™ en un volumen de solucién de 500 ml, variando el pH entre 4 y 7; para
ello, fue necesario mantener el pH constante a un valor predeterminado a través
de un preciso control, mediante la adicion al reactor de solucion de NaOH 0.5 M.
El avance de la reaccion se evalué por analisis cuantitativo de Au a distintos
tiempos de la reaccién. Los resultados obtenidos muestran que la influencia del pH
sobre la velocidad global de precipitacion de Au, tiende a aumentar conforme
aumenta el pH, presentando las mejores recuperaciones entre valores de 6y 7.
Por otro lado, el utilizar valores de pH inferior a 5, provoca que el ditionito sea
inestable en el sistema estudiado.

ABSTRACT

To study the effect pH on the global speed of precipitation of Au contained in the
waste solutions bases Thiosulfate from mining metallurgy industry process, they
were carried out a series of experiments to different pH in the system Au*-S,03>-
S,04%-0,, using Dithionite like agent reducer. The conditions initials for this study
were: Au]=0.3 gL, [S,04%]=1 gL, [S,05*]=30 gL™, speed of agitation 500 min™,
in a volume solution of 500 ml, varying the pH among 4 y 7, for it was necessary to
maintain the constant pH to a default value through a precise control by means of
the addition to the reactor of solution of NaOH 0.5 M. The advance of the reaction
was evaluated by quantitative analysis from Au to different times of the reaction.
The obtained results show that the influence of the pH about the global speed of
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precipitation of Au, spreads to increase in agreement it increases the pH,
presenting the best recoveries among securities of 6 and 7. On the other hand,
using securities of inferior pH at 5, it causes that the Dithionite is unstable in the
studied system.

INTRODUCCION

Los paises desarrollados se mueven rapidamente por incrementar el uso de
nuevas técnicas para la recuperacion de oro contenido en efluentes industriales[1],
puesto que son considerados toxicos y peligrosos, debido a que generalmente
estan presentes como complejos ya sea en medio tiosulfato o cianuro, por lo que
no pueden ser vertidos en causes publicos sin un tratamiento previo[2], ya que
provienen de procesos metallrgicos [3], hidrometalurgicos[4], electrdlisis[5], afino
e industria de recubrimientos metalicos, ademas que son atractivos debido a su
alto valor econémico. Para el oro, el manejo, responsabilidad y seguridad en la
generacion de efluentes es muy extensa y detallada[6], pero no obstante a esto,
grandes cantidades de oro no son recuperadas y algunas otras aun no son
tratadas Optimamente[7]; por lo que, en este trabajo se propone recuperar oro
contenido en soluciones complejada base tiosulfato, estudiando el efecto pH sobre
la velocidad global de precipitacion de oro, procedente de efluentes industriales y
licores de lixiviacion agotadas, a través de la precipitacion quimica y utilizando un
agente reductor que sea capaz de alcanzar maximas recuperaciones de oro
contenido en dichas soluciones, como es el caso del hidrosulfito (S,04%).

DESARROLLO EXPERIMENTAL

El desarrollo de este trabajo, consistié en estudiar el efecto pH sobre la velocidad
global de precipitacion de oro; para ello, se realizaron una serie de experimentos a
presion atmosférica y a diferente pH, manteniendo los demas parametros
constantes. Utilizando para ello, un reactor de vidrio convencional de 500 ml de
capacidad conteniendo oro complejado con tiosulfato. La agitacién se realizé con
un agitador magnético de acero recubierto con teflon de 3 cm de largo. La
medicion de pH se realiz6 en un pH-metro, equipado con un electrodo apto para
operar en condiciones extremas de acidez y alcalinidad (0-14). Los ajustes de pH
se realizaron adicionando solucidon acuosa de NaOH 0.5M, directamente al reactor
por medio de una bureta graduada. La temperatura del sistema fue llevada a
travées de un estricto control. Por otro lado, las soluciones de oro, fueron
preparadas a partir de AuCl; de alta pureza, utilizando en la mayoria de los casos
0.250 gL™ de oro. Para determinar la concentracién inicial del metal presente en la
solucion complejada, se tomo una alicuota antes de iniciar la precipitacion del
metal, la cual es considerada como tiempo cero. Posteriormente, se adicioné la
correspondiente concentracion del agente reductor hidrosulfito. El tiempo de inicio
de la reaccion, es considerado cuando el hidrosulfito entra en contacto con la
solucion complejada. Para evaluar el avance de la reaccidon, una vez iniciada la
misma, se procedié a tomar alicuotas de 5 mL a diferentes intervalos de tiempo,
previamente establecidos. Posteriormente, las soluciones fueron filtradas y
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analizadas en un Espectrofotometro de Absorcion Atdmica (AAS). La fraccion [6,7]
de oro precipitado Xp, fue calculado mediante las ecuaciones (1) y (2):

xs = ]

Xp=1—Xs [2]

Donde: Xs = Fraccién de oro en solucion; Xp = Fraccion de oro precipitado;
[Au]; = Fraccion de oro al tiempo t; [Au];= Concentracion de oro
inicial.

Al final de cada experimento de precipitacion, la solucion es filtrada en un embudo
con papel filtro Whatman 40. El sdlido obtenido, es lavado con agua destilada y
secado a 40°C por un tiempo de 30 min. Los sélidos fueron caracterizados por via
hameda y Microscopia Electronica de Barrido, seguido por Microanalisis de
Dispersion de Energias.

ANALISIS DE RESULTADOS

A fin de evaluar el efecto del pH sobre la velocidad global de la reaccién, se
realizaron una serie de experimentos. Las condiciones experimentales para uno
de ellos fue: [Au] = 0.250 gL, [S,05%] = 30 gL ™, [S,04%] = 1 gL, temperatura 25
°C, velocidad de agitaci6n = 500 min™® y variando pH= 4, 5, 6 y 7. El
comportamiento de la reaccion, se muestra en la Figura 1, donde se representan
tiempos de hasta 120 min, debido a que en este tiempo se obtuvieron los valores
maximos de precipitacion de Au. El proceso presenta curvas del tipo S,
observando la presencia de la etapa de induccion, la cual no presenta formacién
de oro y como consecuencia la solucion no sufre cambios importantes. Seguido
por la zona de precipitacién progresiva, destacada por un aumento en la velocidad
de precipitacion de oro, observando que a medida que incrementa el valor de pH
de 5 hasta 7, la velocidad global de reaccién tiende a aumentar. Calculando las
respectivas constantes experimentales mediante regresion lineal para cada valor
de pH estudiado y tomando el tiempo frente al factor de conversién de oro se
calcula la pendiente de la linea recta que representa tales constantes
experimentales. Por lo que, para valores de pH=5 se tienen velocidades de
0.00922 min™ alcanzando velocidades de hasta 0.06541 min™ para valores de
pH=7. Mientras que para valores de pH=4 no se observa precipitacion de oro,
debido principalmente a la inestabilidad quimica del ditionito en medio acido, lo
que representa cierta dependencia de la velocidad global de precipitacion en
funcién del pH. La Zona de estabilizaciébn es alcanzada linealmente donde la
conversion de oro es aproximadamente igual o cercana a 1.
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Figura 1. Fraccion de Au precipitado en funcion del pH a temperatura = 25°C,
[Na»S,04]= 1 g L™, [Na»,S,03] =30 g L™, [Au] = 0.25 g L™, vel. de
agitacién = 500 min™.

Cabe hacer mencion, que para los valores de pH=5, 6 y 7, se logran
recuperaciones superiores al 99.2%, dejando en el liquido residual
concentraciones de oro inferiores a 5 mgL™ y de la misma manera el coeficiente
de regresion lineal r de las pendientes calculadas fue en todos los casos superior
a 0.99. Asi mismo, la caracterizacion por MEB del s6lido obtenido presenta una
distribucion morfolégica de particulas consistente de agregados cristalinos
soldados entre si y constituidos por microcristales de forma esferoidal, uniformes y
de tamafios menores a 0.5 um, como se observa en la Figura 2. Por otro lado, el
microanalisis por EDS del producto obtenido, confirma que se trata de oro metalico
como Unica especie presente, mostrado en la Figura 3.
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Figura 2 Imagen obtenida por MEB del producto precipitado.
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Figura 3 Analisis por Microscopia Dispersiva de Energias (EDS)
del producto precipitado.

CONCLUSIONES

1. La reaccién de precipitacion de oro en el sistema Au*-S,0s%-S,0,>-0,, bajo
condiciones experimentales de [Au] = 0.250 gL, [S,05%] = 30 gL*, [S,04%] = 1
gL?, temperatura 25°C, pH=6 y velocidad de agitacién = 500 min™, se
caracteriza por la obtencion de curvas de precipitacion del tipo “S”,
presentando tres periodos: un primer periodo de induccion, seguido de un
periodo de precipitacion progresiva y un periodo de estabilizacion.

2. A medida que incrementa el valor de pH de 5 hasta 7, la velocidad global de
reaccion tiende a aumentar.
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3. Para valores de pH=5 se tienen velocidades de 0.00922 min™® alcanzando
velocidades de hasta 0.06541 min™ para valores de pH=7, lo que representa
una dependencia de la velocidad global de precipitacion en funcién del pH.

4. De acuerdo a la caracterizacion realizada por MEB del solido obtenido presenta
una distribucion morfolégica de particulas consistente de agregados cristalinos
de Au de tipo esferoidal soldados entre si y constituidos por microcristales
uniformes y de tamafios menores a 0.5 pm.

5. Los analisis realizados por EDS del producto obtenido, confirman que se trata
de oro metalico como Unica especie presente.
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