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Resumen

La jamesonita (JMS) FePbsSbeS14 s un mineral natural con altos contenidos de plomo 40.1
% wiw por lo cual se considera una fuente de este metal. Los yacimientos generalmente
contienen ademas de los minerales de valor las especies ganga como la pirita, la cual flota y
se concentra junto con los sulfuros de valor. Para evitar la flotacion de FeS: se afiade cianuro

de sodio muy constantemente el cual es dafiino, para el ser humano y la biodiversidad.

Por lo cual se han explorado exitosamente otros reactivos para deprimirla como el biftalato
de potasio (BFT), el acido tanico (AT) y se ha demostrado que deprimen a la pirita, pero la
pregunta actual es como afectan estos depresores a la flotacion de Jamesonita. En este trabajo
se abordo la influencia de la concentracion, el pH de la pulpa de flotacion en presencia de
BFT y AT respectivamente analizando los productos flotados y sin flotar via infrarrojo para
conocer las especies responsables de la flotacion depresion de jamesonita (JMS).

Los resultados muestran que el BFT tiene funciones duales que dependen del pH, pueden
mejorar su hidrofobicidad de la JMS a pH 6.0 y con 0.32 g/L de BFT alcanzando una
flotacion acumulativa de 95 % w/w. Con pH entre 6.8 y 7.0 mantienen una flotacion
excelente, alcanzando 96.8 % w/w, pero necesita mayor cantidad de BFT 1.5 g/L, similar
situacion con la flotacion de JMS a pH 9.0. En tanto a pH 11.0 y con 1.0 g/L de BFT la

maxima flotacion fue 88.6 % w/w.

Mientras que en la flotacion sin colector y sin BFT con solo espumante MIBC 0.06 g/L se
tiene el 74% wi/w, es decir el BFT actla como un activador superficial y promueve la
flotacion a JMS. Se encontrd que solo en pocas situaciones el BFT actia como depresor. Las
pruebas exitosas se efectian en potenciales oxidantes de +220 mV mientras que a pH 11.0 la
flotacion tiene un potencial ligeramente reductor de -10 mV. Se encontro6 que el AT deprime
significativamente a la JMS aun con concentraciones de 0.0625 g/L obteniendo solamente el
25 % w/w de flotacion, y es mas pronunciada a pH &cido 5.0. después de 10 minutos de
flotacion solo se encuentra en el concentrado el 11.7 % w/w de JMS, a pH 6.0y 7.0 la

recuperacion es del 24.4 % w/w con concentraciones de 0.0625 g/L de AT.



Abstract

Jamesonite (JMS) FePbsShsS14 is a natural mineral with high lead contents 40.1 % w/w and
is therefore considered a source of lead. The deposits generally contain in addition to the
valuable minerals, gangue species such as pyrite, which floats and concentrates together with
the valuable sulfides. To prevent FeS; flotation, sodium cyanide is constantly added, which
is harmful to humans and biodiversity.

Therefore, other depressants such as potassium biphthalate (BFT) and tannic acid (TA) have
been successfully explored and shown to depress pyrite, but the current question is how these
depressants affect Jamesonite flotation. In this work we addressed the influence of
concentration, pH of the flotation slurry in the presence of BFT and TA respectively by
analyzing the floated and unfloated products via infrared to know the species responsible for
flotation Jamesonite depression (JMS).

The results show that BFT has dual functions that depend on pH, can improve its
hydrophobicity of JIMS at pH 6.0 and with 0.32 g/L BFT reaching a cumulative flotation of
95 % w/w. At pH between 6.8 and 7.0 they maintain an excellent flotation, reaching 96.8 %
wi/w, but need a higher amount of BFT 1.5 g/L, similar situation with the flotation of JMS at
pH 9.0. Meanwhile, at pH 11.0 and with 1.0 g/L of BFT, the maximum flotation was 88.6 %

wiw.

While in collectorless flotation and without BFT with only MIBC 0.06 g/L frother agent, 74
% wi/w is obtained, i.e. the BFT acts as a surface activator and promotes flotation at JMS. It
was found that only in few situations BFT acts as a depressant. Successful tests are performed
at oxidizing potentials of +220 mV while at pH 11.0 flotation has a slightly reducing potential
of -10 mV. It was found that AT significantly depresses JMS even at concentrations of 0.0625
g/L obtaining only 25 % wi/w flotation, and it is more pronounced at acid pH 5.0. After 10
minutes of flotation only 11.7 % w/w of JMS is found in the concentrate, at pH 6.0 and 7.0

the recovery is 24.4 % w/w with concentrations of 0.0625 g/L of AT.
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Capitulo I Introduccion.

La jamesonita (JMS) es un mineral sulfosal de formula quimica FePbsSheS14 tiene una
estructura y composicién compleja, de simetria monoclinica, se localiza principalmente en
China, Inglaterra, México entre otras localidades generalmente se asocia a otros sulfuros y
sulfosales minerales, el plomo existe en la naturaleza principalmente en fases como la galena

y jamesonita, en un porcentaje de 65% Yy 40.1 % respectivamente [1].

En la JMS el hierro que es el elemento que la distingue de la especie boulangerita PbsSbaS11
gue ocasionalmente es confundida, puede existir en Inter crecimiento cristalino. El Fe® forma
octaedros de cadena simple paralelos al eje vertical por esta razon la JMS se encuentra en
forma de cristales aciculares. Es una fuente natural de elementos como el plomo (Pb),
antimonio (Sb), azufre (S), no obstante, la fase principal para la obtencion de antimonio es la
estibinita Sh,Ss sin embargo la excesiva explotacion de este mineral ha llevado a su
agotamiento por lo que la JMS gradualmente se ha convertido en la fase mineral usada para

la extraccion de Sb [2].

Los elementos de la JMS (Pb, Sb) son metales esenciales para el desarrollo industrial aplicado
en el campo de la metalurgia (aleaciones) semiconductores baterias en el caso del plomo y el
Sb se usa ampliamente en extintores como material ignifugo. Industrialmente la JMS se
concentra mediante el proceso de flotacion por espuma junto con la galena y otras especies

de plomo como la cerusita PbCOs3, anglesita PbSO4[2].

La JMS y galena tienen propiedades de flotacion similares por lo que si se desea separar
selectivamente ambas especies es necesario estudiar las propiedades de estas durante la
flotacion mediante diversas pruebas para comprender su selectividad en propiedades como
el pH, tipo de colector, depresor y regulador de la quimica de la pulpa. La necesidad de
separar selectivamente una fase de otra es porque en la siguiente etapa del proceso de
concentracion de minerales, es la fusion del concentrado, toda la materia prima se calienta y

funde.



El plomo es el elemento principalmente a obtener de los concentrados, sin embargo, el
antimonio ademas de consumir energia este puede generar un problema grave de
contaminacién ambiental debido a la evaporacion del metal en forma de un trioxido de
antimonio gaseoso Sh.Oz). Debido a esto es preferible que la JMS se trate por una ruta
alterna a la pirometalurgia. Para el caso del mineral sulfosal primeramente es necesaria una
lixiviacion selectiva del antimonio con el uso de hidro sulfuro de sodio y la subsecuente

formacion de sulfuro de antimonio acuoso [3].

El s6lido, libre de Sb conteniendo sulfuro de plomo ahora puede enviarse a su tratamiento
pirometallrgico, mientras que la especie acuosa de Sb se puede recuperar de la solucion via
electrometalurgica. Por lo cual la eficiencia de separacién de estas fases por flotacion esta en
continua investigacion en pruebas de separacion con una mezcla de minerales y con una sola
fase para encontrar las condiciones Optimas de separacion y depresion de JMS de los
concentrados de Pb [3].

La flotacion de JMS se ve afectada por la alcalinidad de la pulpa por efecto de la adicién de
cal (CaO) el cual se hidrata y forma hidréxido de calcio Ca(OH)2 ), responsable de la
depresion de JMS y por efecto de la formacion de una capa hidrofilica de 6xido, hidroxido y

perdxido de calcio sobre la superficie del mineral [4].

De la literatura, se obtiene que se han utilizado diversos colectores y depresores del mineral
sulfosal de JMS tanto organicos como inorganicos. La flotacion de jamesonita es favorable
a pH acido o neutro en tanto en medio alcalino se deprime la separacion de Pb y sus metales
asociados, tal como la pirita, que siempre estd presente en los yacimientos minerales, asi
como otros sulfuros. En condiciones débilmente acidas es complicado y flotan junto con los

minerales de interés [4].
Para mejorar la flotacién de JMS, ademas, se han empleado combinaciones de xantato y

ditiofosfato, asi como el uso de proporciones similares de una mezcla de colectores como

ditiofosfato butilamonico, ditiofosfato anilina y carbonato de sodio son combinaciones
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usadas para separar JMS de marmatita obteniendo recuperaciones de plomo del 89.8% y
12.31% de Zn [4].

Por lo que compuestos fosfatos tienen una quimi sorcion fuerte sobre la superficie de IMS
mientras que con la marmatita tiene una fisisorcion débil. Para la separacion selectiva de
calcopirita de jamesonita se usa goma guar “o” guaran este es un polisacarido y colector
aerofloat mostrando que es un buen depresor de JMS en concentraciones de 2.5 mg/L
reduciendo la flotacion de jamesonita en menos del 10% sin alterar la flotabilidad de
calcopirita 90 % [5].

Los minerales de plomo como la jamesonita tienen flotabilidad similar a los sulfuros de cobre
y sulfuros de zinc por lo que su separacion de manera eficiente es complicada, el método
empleado mundialmente para separar selectivamente estas especies es deprimir los minerales

de cobre usando cianuro, o deprimir la galena usando dicromato de potasio [5].

Sin embargo, estos reactivos quimicos son toxicos y peligrosos para la salud humana por lo
cual se deben investigar depresores no toxicos libres de cianuro y dicromato para contribuir
a la proteccion del medio ambiente. En otra investigacion se empled cisteina para deprimir
la especie marmatita de un mineral conteniendo jamesonita, indicando mayor adsorcion de

la cisteina y ditiocarbonato de sodio a la superficie de marmatita mejorando su flotabilidad

[5].

Igualmente se ha empleado como colector 2 aminotiofenol para separar selectivamente el
mineral sulfosal de jamesonita de su especie similar galena (PbS) o marmatita. EI 2 amino
tiofenol tiene buena selectividad para la flotacion de marmatita y la separacion de jamesonita
es eficiente, el concentrado obtenido contiene 45% de Zn'y 4% de Pb de la JMS. Por otra
parte, se ha empleado el uso de extractos de tanino para mejorar la flotacion de JMS. Los

extractos estudiados son de arbol de arandano, valonia, acacia, mangium, emblica y de alerce.

Los resultados mostrados indican que el grado de Pb y Sb en el concentrado final incrementan

del 13.1% y 14.8% a 17.6% y 19.9% respectivamente cuando se usa un extracto del arbol de

11



alerce. El grado de Zn en el concentrado paso de 9.6% a 6.5% y se obtuvo un 84.5% de
recuperacion de Pb y Sb con el empleo de extracto de tanino de arce respecto de 84.2% sin
el uso del agente extractor [5].

Los depresores orgénicos (DO) tienen la ventaja de tener una fuente extensa de obtencion y
de estructura variada. En los Gltimos afios los DO macromoleculares cada vez han sido mas
utilizados en la separacion por flotacion tales como, dextrina, acido himico sodico, acido

tanico, alginato de sodio y similares [5].

Los depresores inorganicos empleados para separar la galena de jamesonita son el hipoclorito
de calcio en ambientes alcalinos. En condiciones elevadas de pH > 12 debido a la adicién de
NaOH, con el incremento del pH el ambiente corrosivo aumenta y el azufre hidrofobico sobre
la superficie mineral decrece rapidamente y la hidroxilacion aparece, las reacciones quimicas

que le acontecen al sulfuro de plomo de la JMS son como indica la Rx. 1 [6]:

PbS¢) + 20" = PbOys) + S° + 2¢ Rx. 1
El PbS de la JMS se puede oxidar por si mismo por efecto del oxigeno disuelto formando
Pb?* y S° a pH 6.8 pero la oxidacion del Pb?* ocurre simultaneamente generando PbOx)
como indica la Rx. 2 [6].

Pb?* + 20" = PbO; RX. 2

El ambiente quimico de la pulpa oxidante causa la oxidacion anddica del PbS de la IMS y

del PbO; llegando a formar productos como HPbO; esto a pH elevado Rx. 3.

PbO; + H,O - HPO* + 20" + 3H* Rx. 3

Ademas, puede ocurrir la Rx4

2PbS + 3H,0 + 40" - 2Pb0O; + S;03% + 6H* + 8¢° Rx. 4

12



Las reacciones globales que involucran a la jamesonita son las Rx. 5y Rx 6.

FePhsSheS14 + 80~ + 18H,0 = 6Sh03~ + 4Pb0O; + Fe®* + 14S° + 36H" + 41e- Rx. 5

FePbsSbeS14 + 80~ +21H,0 > 6SbO3™ + 4Pb0; + Fe(OH)3 + 14S° +39H" + 41e~  RX. 6

El intercambio y generacidn de electrones establece que el potencial de pulpa es un pardmetro
importante en el proceso de concentracion de minerales. La regulacion del potencial de pulpa
cambia las propiedades redox del sistema asi que las caracteristicas del proceso de flotacion

se alteran [6].

1.1 Justificacion

Debido a la naturaleza de los yacimientos minerales sulfurosos, estos se encuentran
mezclados con diferentes fases minerales, algunos ejemplos son la jamesonita (JMS), galena,
pirita, arsenopirita, marmatita, esfalerita, calcopirita, covelita, calcosina entre otras especies
en menor proporcion. El proceso mas usado para separar una fase especifica de otra es el de
flotacion usando burbujas de aire. Industrialmente esta bien establecido la separacion y
obtencién de un concentrado de Pb conteniendo principalmente sulfuros de plomo como la

JMS y la galena.

Para obtener este concentrado se emplean reactivos inorganicos como el cianuro de sodio,
sulfato de zinc, 6xido de calcio para deprimir en la medida de lo posible la flotacion de los
sulfuros indeseables como la pirita, arsenopirita y otros sulfuros fungiendo estos como

depresores.

La industria del procesamiento de minerales encara un reto ambiental y econdmico
desafiante, por otro lado, es preferible obtener concentrados individuales de jamesonita y
galena debido a los consumos de energia elevados durante la fusion de los concentrados que

cuentan con ambas fases de plomo.
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La obtencion de concentrados de Pb con una fase mayoritaria de jamesonita y otro de galena
conduciria a un mejor manejo del consumo de energia y ahorros en cuestion del

sobrecalentamiento de los minerales en el concentrado.

La obtencién de concentrados de Pb contenido JMS y galena conduce al uso excesivo de
NaCN-ZnSOs para deprimir a los sulfuros de hierro. Por lo que, la investigacion sobre
reactivos organicos amigables con el medio ambiente de bajo costo que puedan tener la
accion de activar o deprimir la hidrofobicidad superficial del mineral de jamesonita es un
tema actual y gran interés en la industria del procesamiento de minerales, para reducir el
impacto de los costos de los reactivos como el NaCN y por tal la disminucién de la

contaminacion ambiental.

El estudio del efecto de reactivos como el biftalato de potasio o el &cido tanico sobre la
activacion-depresion superficial de la JMS se efectian como una primera aproximacion para
la separacion de las fases galena y Jamesonita. Esta separacion selectiva de ambas fases
minerales permitiria la seleccion de rutas metalUrgicas alternas con la finalidad de reducir el

impacto ambiental de los procesos pirometalirgicos en la obtencion del plomo metélico.

La obtencion de un concentrado conteniendo mayoritariamente jamesonita, podria tratarse
por medio de un proceso hidrometalUrgico con hidrosulfuro de sodio HNazS el cual tiene la
habilidad de solubilizar al antimonio Sb formando sulfuro de antimonio acuoso el cual puede

recuperarse via electrolisis para la obtencion de Sb metélico.

Por esta razdn en este proyecto de investigacion se plantea estudiar la flotabilidad del mineral
de jamesonita cuando en la pulpa de flotacion se tienen diversas concentraciones de biftalato
de potasio y acido tanico en un amplio rango de pH en pruebas individuales con la finalidad

de determinar el efecto de estos reactivos en la activacion-depresion del mineral.
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1.2 Objetivo general

Evaluar el efecto hidrofébico-hidrofilico de reactivos organicos “biftalato de potasio” y

“4cido tanico” en la superficie del mineral sulfosal natural de jamesonita mediante pruebas

de flotacion sin colector en una celda Denver, con la finalidad de determinar la flotabilidad

de este mineral en presencia de estas especies quimicas.

1.3 Objetivos particulares

Analizar el mineral de jamesonita mediante las técnicas de difraccion de rayos X
(DRX), microscopia electronica de barrido (MEB) en conjunto con microanalisis por
dispersion de energias (EDS), espectroscopia de infrarrojo con transformada de
Fourier (FTIR), esto para determinar su estructura cristalina, composicion quimica

semicuantitativa y su estado superficial previo a las pruebas de flotacion.

Realizar pruebas de flotacion de jamesonita, sin usar colector solamente espumante
en presencia de diversas concentraciones de biftalato de potasio y valores de pH de
flotacion mediante el uso de una celda de flotacion tipo Denver, con la finalidad de
determinar la flotabilidad del mineral en presencia de este depresor de sulfuros de

hierro.

Evaluar el efecto de la concentracion de acido tanico en la depresion de jamesonita
mediante la realizacion de pruebas de flotacion sin colector para determinar la accion

de este reactivo en la flotabilidad del mineral.

Caracterizar la superficie mineral de jamesonita flotada y sin flotar mediante analisis
por FTIR para determinar la especiacion responsable de la accion activadora o

depresora de la JMS en presencia de biftalato de potasio.
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Capitulo Il Marco teorico.

1.1 El mineral de jamesonita

La férmula molecular de jamesonita es: PbsFeSbsS14 la cual también puede escribirse como
4Pbs*FeS*3Sh,Ss [1] y su presencia en los concentrados minerales de plomo es significativa.
El plomo y antimonio son elementos metalicos muy importantes, el mayor uso del Sb es en
la fabricacion de aleaciones con plomo y estafio estos elementos aleantes mejoran las

propiedades de las aleaciones [1,2].

La creciente escasez de recursos naturales de Pb y Sb de alta ley ha llevado a la necesidad de
la extraccion y la fusion de minerales de bajo grado tales como la jamesonita y la plagionita
PbsShgS17. La mayoria de los sulfuros minerales se asocian con soluciones solidas, plomo,
antimonio, hierro entre otros [1]. La estructura de la jamesonita tiene un grupo espacial P>1/a
y unas dimensiones de celda de a= 15.07 A, b= 18.98 A, C=4.03 A y B=91°40’ esta celda
contiene 2FePbsSbsS14 [3].

En la estructura, tres grupos de ShSzestan arreglados en paralelo y forman grupos de ShzSs.
Dos grupos de ShsSy estan débilmente enlazados a un gran grupo SbheS14. EI Fe y dos especies
de plomo se localizan en los intersticios dados por el Azufre (S) de los grupos SheS14 y forma
el papel de un ion de estos enlaces Sh-S. El Fe tiene una coordinacion octaédrica
distorsionada con seis &tomos de azufre, el plomo tiene asociados 7 u 8 atomos de azufre (S)

en los alrededores [3, 4] Figura I1.1.

La jamesonita es un miembro del grupo de sulfosales aciculares, el término sulfosal se
propuso para sales complejas en el cual el azufre tiene el papel del anion, tiene una formula
general AxX,S; donde S es para el azufre, X para los elementos semimetalicos como As**,

Sh3*, Bi*" y Te* y A se representa para los cationes metélicos (Pb?*, Ag*, Cu'").
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Figura I1.1 Estructura cristalina de jamesonita a lo largo de [100]. La leyenda de colores
de los atomos esté a la derecha. Las lineas discontinuas rojas representan las distancias S-

Sb mas largas [3].

La jamesonita puede contener bismuto, y es de color gris oscuro, con un lustre metélico,
dureza de 2.5 en la escala de Mohs, gravedad especifica de 5.63 g/cm?®, pertenece al sistema
cristalino monoclinico, de tenacidad fragil [5]. Debido a la complejidad del proceso de
formacion del mineral y la influencia del entorno, la composicién quimica cambia en
consecuencia lo que resulta es que se tendran diferencias en el comportamiento de la flotacién

del mineral [6].

Por lo que la flotacion de un mineral se relaciona estrechamente con las propiedades quimicas
de su superficie. Estudios previos han demostrado que la estructura cristalina y su
distribucién atomica reflejan la naturaleza basica del mineral y afectan la interaccién de los

reactivos de flotacién con la superficie lo cual es un factor critico en el proceso de flotacion

[6].
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En el mineral de jamesonita los estados de oxidacion del hierro, plomo, antimonio y azufre
son +2, +2, +3 y -2 respectivamente. Los calcogenuros como la jamesonita debido a sus
caracteristicas distintivas son materiales inteligentes para la siguiente generacion, tales como
los termoeléctricos, fotoeléctricos, fotovoltaicos, materiales dpticos para el almacenamiento

de datos y electrolitos en estado sélido [4].

La amplia aplicacion de los sulfosales en estos campos es debido no solo a su quimica y
unidades de construccion estructural sino también a sus propiedades fisicas tales como la
“gap band” la cual se puede ajustar de 0 a mas de 2.0 eV esto les permite a los sulfosales
usarse en un amplio rango de materiales semiconductores [4]. La jamesonita se asocia en los
yacimientos mineros con la pirita (FeSz), estibinita (Sb.Ss), galena (PbS) y esfalerita (ZnS)

en venas hidrotermales.

11.2 Flotabilidad de jamesonita.

La jamesonita se encuentra presente en cuerpos minerales junto con otros sulfuros, estos son
dificiles de separar debido a su flotabilidad al resto de los sulfuros como la galena, estibinita
lo cual afecta su separacion de uno con otro [7, 8]. La flotabilidad de JMS respecto a la de la

galena es mas similar que la que muestra al mineral de estibinita [8].

La jamesonita que esta presente en los concentrados de cobre de minerales de calcocita como
impureza exhibe la misma caracteristica de flotacion que la estibinita ambas especies flotan
tan solo con agente espumante [9]. La JMS tiene buena flotabilidad a pH neutro sin el empleo

de colector, con solo espumante [10].

Se ha investigado previamente la flotacion de jamesonita con el empleo de cinco extractantes
tipo tanino de diferentes arboles, los resultados demostraron que el extracto de tanino de
alerce (ETA) el extractante se obtiene de la corteza de estos arboles [11]. Este ETA mejora
la flotacion de Jamesonita, comparado con las pruebas sin el uso de ETA el grado de Sby Pb
incrementan de 13.1% y 14.8% a 17.6% y 19.9% respectivamente y el grado de zinc decrece
de 9.1% a 6.5%. La recuperacion de Sb y Pb fue de 84.5% con el ETA [11].
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El ETA deprime no solo a la marmatita FeZnS sino también a la pirita, calcopirita,
arsenopirita, calcita y cuarzo. Los otros extractos de tanino fueron Baya de laurel, Emblica,

con porcentajes de separacion del 55%, 51%, 52% y 65% respectivamente.

Se ha investigado ademas el comportamiento de la flotacion de jamesonita con un promotor
de flotacion conocido como dietilditiocarbonato (DDTC) los resultados presentados indican
que le da buena flotabilidad al mineral en un rango de pH de 2 a 13 [12]. Estableciendo
ademas que la flotacion de jamesonita es dependiente del potencial de pulpa. Mediante
analisis por FTIR se concluyd que la especie hidrofobica en mayor proporcién es el
dietilditiocarbonato de plomo [12].

Durante la flotacion uno de los minerales que compite por el colector es la marmatita FeZnS
(esta contiene del 10% al 15% de hierro) ademas se ha evaluado el 2 aminotiofenol en la
separacion de marmatita y jamesonita encontrando que este colector tiene buena selectividad

para separar selectivamente ambas especies [13].

El 2 aminotiofenol es considerado un compuesto tiolato arilico. Esta nueva molécula forma
una estructura quelante con los sulfuros minerales. El colector 2 aminotiofenol tiene buena
selectividad para la flotacion de marmatita, los analisis de infrarrojo mostraron que la
adsorcion de este reactivo sobre jamesonita y marmatita son adsorcion fisica y quimica

respectivamente [13].

La jamesonita es un mineral que contiene antimonio Sb un 24 % atémico, Fe 4 %, Pb 16 %
y S 56%, tiene buena flotabilidad a pH 5 similarmente a la estibinita, mientras que a pH
neutro o alcalino la estibinita dificilmente responde al proceso de flotacion [13]. Se ha visto
que el cianuro de sodio NaCN o el carbonato deprimen a la estibinita, pero no sucede asi con
la jamesonita [14]. Debido a que la galena y la jamesonita tienen propiedades de flotacion
similares lo cual genera dificultades para lograr su separacion eficiente de estos dos minerales

por medio de flotacién convencional.
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Se ha efectuado el estudio para la evaluacion del hipoclorito de calcio [Ca(ClO).] en la
separacion en sistemas altamente alcalinos, se encontré que el [Ca(ClO)2] deprime a la
jamesonita y esta accion no afecta a la flotacion de galena, esto indica que el hipoclorito
reduce la hidrofobicidad de la jamesonita [15].

El aumento de la dosificacion de [Ca(ClO).] en mol/L incrementa la depresion del mineral y
flota alrededor del 15% de jamesonita la figura 11.2 ilustra el efecto del hipoclorito de calcio
en la depresion de JMS esta disminucién de la hidrofobicidad es a pH 11 [15].
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Figura 11.2 Flotacion de galena y jamesonita en funcion de la dosificacidn de hipoclorito
de calcio [Ca(ClO)2] a pH 11y en presencia de colector dietil ditiocarbamato 1.0 X 104 M

y espumante aceite terpénico 6.0 X 10=° M.

El andlisis de infrarrojo de la jamesonita muestra que el DDTC promueve la oxidacion de la
superficie de jamesonita y esto incrementa el caracter hidrofilico del mineral, en tanto con la
galena el sistema altamente alcalino y la presencia del hipoclorito de calcio no afecta la
interaccion entre la superficie de la galena y el DDTC lo cual le provee la hidrofobicidad

suficiente para lograr la flotacién de galena [15].
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En la separacion por flotacion de los sulfuros minerales ademas de los depresores inorganicos
tradicionales usados como el cianuro de sodio (NaCN), la cal (CaO), el sulfato de zinc
(ZnS0.4), el sulfuro de sodio (Na.S) y el dicromato de potasio entre algunas mas se emplean

también depresores organicos.

Actualmente han recibido mayor atencion para investigar su influencia en la flotacion y
depresion de los sulfuros minerales debido a varios factores tales como a que existe una
amplia variedad, fuentes de donde obtenerlos y su precio relativamente barato [16, 17].
Muchos sulfuros minerales pueden separarse mediante el uso de depresores organicos por
ejemplo la dextrina estos son un grupo de oligosacaridos de poco peso molecular producidas
por la hidrdlisis del almidén no es toxico reactivo que se usa para deprimir a la pirita [16,
17].

Otro ejemplo es el empleo de poliacrilato y un dispersante inorganico como el Hexa-meta-
fosfato de sodio los cuales incrementan la recuperacion de sulfuros minerales plomo-zinc
[18]. Por lo que a diferentes condiciones de pH la separacion por flotacion de jamesonita,
marmatita y pirrotita puede efectuarse eficientemente con el uso de depresores organicos de

bajo peso molecular como el mercapto organico depresor compuesto DMPS [19].

ElI DMPS contiene grupos funcionales -SH y SOz" y tienen buen efecto depresor de la pirrotita
y deprimen intensamente a la Jamesonita. El reactivo acido tioglicélico contiene grupos
funcionales -COO" y O=C-NH. y tienen un efecto depresor en la arsenopirita, pero no sobre
la marmatita. Los depresores organicos de bajo peso molecular pueden deprimir eficazmente

a la jamesonita [20].

11.3 Depresores orgénicos.
Previamente se ha investigado ampliamente el efecto de depresores organicos con diferentes

grupos funcionales y estructuras, la tabla 11.1, muestra los reactivos organicos probados y su

grupo funcional [21].
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Tabla I1.1 Reactivos orgénicos con diferentes grupos funcionales, activadores y depresores

de Jamesonita [21].

Depresor Organico Grupo Funcional Estructura Molecular
OIT O oI
N . .
Glicerina OH HC— ¢ CH,
. -COOH
Acido Oxalico HOOC—COOH
HN_ N, NH,
Melocol -NH: \YN
NH,
COOH '
Acido Lactico oH JQ
H,C” “COOH
-COOH :|. .
Acido Nitrilotriacetico -NH2 HOOCT N oo
oo~
i ~COoH CHy— COOH
Acido Tioglicolico -SH -

I
SH

Anillo de Benceno

_NH NH, N
Rojo Congo : 0@"‘ = H@
-S0O3 Lo Lo
Anillo de Benceno
. . . -OH
4-Amino-hidroxibenceno NH HO—_p—NH,
- 2
Anillo de Benceno
_OH OH
4jAminobenzeno -NH> 0, Q—\IL
Acido Sulfénico SOH Ho~ N0
Anillo de Benceno HO OH
Acido Pirogalico -OH

OH

El efecto depresor de estos reactivos organicos sobre la jamesonita se muestra en la figura
11.3, se discute que los compuestos organicos con solamente un grupo hidroxil, carboxil o
amino en su estructura molecular no deprimen a la jamesonita [21] como el 4-aminobenzeno

acido sulfénico, la glicerina, acido oxalico y melocol. Combinaciones de estos grupos

22



funcionales tampoco pueden incrementar la habilidad depresora tales como el 4cido lactico
y el &cido nitrilo-tri-acético [21].
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Figura 111.3 Efecto de la dosificacion del depresor en la recuperacion de Jamesonita. 1)
acido lactico, 2) acido tioglicélico, 3) 4-aminobenceno acido sulfonico, 4) glicerina, 5)
acido oxalico, 6) acido nitrilo tri acetico, 7) melocol, 8) rojo Congo, 9) 4- amino hidroxi

benceno, 10) acido pirogalico [21].

El &cido tioglicélico contiene grupos funcionales reductivos (-SH) y este tiene buen
desempefio como reactivo depresor. La presencia de anillos de benceno en la molécula puede
incrementar el desempefio de la depresién. Por ejemplo, la jamesonita puede deprimirse por

reactivos como el rojo Congo, el 4 amino-hidroxibenceno y el acido pirogalico.

Los resultados encontrados en las pruebas de flotacidn realizadas en presencia de depresores
organicos conteniendo los grupos funcionales sulfhidrilos y anillo de benceno tienen mejores
efectos depresores de jamesonita [21]. Los compuestos organicos con un solo grupo

funcional hidroxil (-OH), carboxil (-COOH) o amino (-NH>) en la molécula son ineficientes
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para deprimir a la jamesonita, aun con combinaciones de estos grupos funcionales no logran

deprimir a este mineral como muestra lo reportado en la literatura a traves de la figura 11.3.

11.4 Depresores inorganicos.

En pruebas de flotacion para la separacion de galena de una mezcla de fases conteniendo
jamesonita o concentrados de plomo se ha determinado que el uso de 500 g/ton de hipoclorito

de calcio y cal (CaO) son depresores de jamesonita [22].

Otro problema de separacion es la flotacion selectiva de jamesonita de marmatita, este
proceso es dificil debido a la respuesta similar de adsorcion de colectores tradicionales como
los xantatos [23]. El autor indica que para mejorar la selectividad del colector y su
implementacion en el sistema de flotacion debe emplearse como colector para la separacion

de jamesonita de marmatita un compuesto fosfatado (CF) [23].

Las pruebas de flotacion realizadas revelaron que, comparado con el colector mas
ampliamente usado (xantato butilico) el CF tiene las ventajas de mas baja dosificacion y
mayor selectividad en condiciones de pulpa débilmente &cidas, en las condiciones optimas
de flotacion se obtiene un concentrado grado de Pb del 31.54% y 6.93% de Zn y la
recuperacion del 89.87 % de Pby 12.3 % de Zn [23].

Los autores en sus pruebas realizadas con el mineral concentrado conteniendo jamesonita y
marmatita encontraron que el aumento del pH en presencia de 10 mg/L de espumante y 10
mg/L de xantato isobutilico disminuye el % de recuperacién tanto de jamesonita como de la

marmatita como se observa en la figura I1.4 a) [23].

En tanto el aumento del pH de 2 a 12 en presencia de 10 mg/L del compuesto fosfatado y con
10 mg/L de espumante deprimen sustancialmente la marmatita siendo su flotacién menor al
10 % w/w en tanto la jamesonita flota eficientemente 98 % de recuperacion hasta un pH de

alrededor de 6, mayores valores de pH decrecen la recuperacion de jamesonita figura 1.4 b)
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[23]. En pruebas realizadas a pH constante de 8 y en presencia de xantato butilico de potasio
en diferentes dosificaciones la marmatita tiende a aumentar su recuperacion similarmente la
jamesonita excepto que para el primero el % de recuperacion maxima es de 36% mientras
que para el segundo él % de recuperacién es del 90 % maximo, dosificaciones mayores al 10
mg/L deprimen la flotacion de jamesonita figura I1.4 c).

En tanto en pruebas de flotacion realizadas a pH 5.5 y en presencia de 10 mg/L de espumante
y variando la concentracion de CF la marmatita practicamente no flota obteniendo % de
recuperacion menor al 8% mientras que concentraciones mayores de 10 mg/L del CF reduce
el % de recuperacion de jamesonita como se observa en la figura 11.4 d) [23].
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Figura 11.4 Influencia del pH en la recuperacion de jamesonita y marmatita empleando a),
con xantato butilico 10 mg/L XB b, con 10 mg/L de compuesto fosfatado (CF) y Efecto de

la dosificacion de XB c) y variando la concentracion de CF d) [23].
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11.5 Estudios previos de FTIR de jamesonita.

Para verificar la absorcion de diferentes colectores a la superficie de jamesonita se ha
empleado la técnica de FTIR, primero los autores analizan por FTIR el DDCT de plomo
independientemente a las pruebas de flotacion. En la figura 11.5 solamente se muestra la
region de 600 cmt a 1500 cm~2, zona donde se encuentran las principales vibraciones de los

grupos funcionales de las moléculas del DDCT.

En la figura 11.6 Se presenta el espectro de FTIR de la adsorcién del DDCT sobre la
jamesonita a pH 7.0. Se observa que las bandas caracteristicas del DDCT de Pb estan en
alrededor de 775, 839, 900, 981, 1071, 1138, 1200, 1270, 1351, 1421 y 1460 cm™
demostrando que la especie hidrofobica dominante en la superficie de la JMS es el DDCT de
plomo [12, 24].
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Figura 11.5 Espectro de FTIR del dietiltiocarbamato de plomo [12, 24].
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Figura 11.6 Espectro FTIR de la adsorcion del DDCT sobre jamesonita pH 7, [DDCT] 5 X
107 M, potencial 385 mV [24].

Los autores ademas analizaron mediante espectros FTIR el efecto del potencial de pulpa a
pH 8.8 indicando que independientemente del potencial la especie adsorbida y formada en la
superficie de jamesonita es el DDCT de plomo en un rango de 480 a 680 mV, sefialando que
la intensidad de las sefiales de adsorcion del DDCT de Pb disminuyen con el incremento del

potencial de pulpa.

En otra investigacion se empled el 2 aminotiofenol como colector de marmatita en la
flotacion selectiva de un mineral conteniendo jamesonita para demostrar la buena
selectividad de este colector por la marmatita se realizaron analisis de FTIR para determinar
el mecanismo de adsorcion sobre marmatita. Los resultados indican que la adsorcion del 2
aminotiofenol sobre la marmatita y la JMS es por adsorcion quimica y fisica respectivamente

los cuales son representativos de los resultados de flotacion [13].

El espectro de IR del 2 aminotiofenol se muestra en la figura 1.7, esta muestra las vibraciones
de estiramiento en 2524 cm~! y 1088 correspondientes a -SH y —CS respectivamente, el pico

de absorcion en 1306 cm™ corresponde a los enlaces -CN con vibracion de estiramiento. Los
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enlaces —C=C- se encuentran en las posiciones de 1610 y 1480 cm™. En 3448 cm™! se tiene

un enlace de vibracion de estiramiento correspondiente al enlace —NH figura 11.7 [13].
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Figura 11.7 Espectro de IR del reactivo 2 aminotiofenol.

En lo que respecta a los espectros de IR de jamesonita antes y después de la interaccion con
el colector los autores publican la figura 11.8 en la cual se presentan los picos caracteristicos
del 2 aminotiofenol en 2524, 1607, 1477,1306 y 1088 cm™. El desplazamiento de los picos
del enlace —C=C- indican que ocurre la adsorcion quimica del colector sobre la jamesonita.
Los picos que representan a los enlaces —CH 0 —CS~2 no se desplazan por lo que la interaccion

del reactivo con el mineral es principalmente una adsorcion fisica [13].

Junto a esto se ha investigado la separacion de galena de un concentrado conteniendo
jamesonita con un colector nombrado H. De las pruebas de flotacion los autores reportan un
grado de concentrado de galena del 72% y una recuperacién de Pb del 50.9 %, en tanto para
la JMS solo se obtuvo el 10.89 % de recuperacion de fase [22, 25].

El analisis de IR de las muestras donde se obtuvieron los mejores resultados indica que el
colector H se adsorbe sobre la superficie de galena y reacciona con Pb?* para generar una sal

hidrofobica, y aunque no es evidente se observo un fendmeno de adsorcion del colector sobre
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la JMS situacién descrita por el autor, la figura 11.9 muestra el espectro de IR del colector H.
Las longitudes de onda en 2978 cm™ y 2863 cm son de la vibracion de estiramiento
simétrica y asimétrica de los enlaces CHs~. En 2926 cm? se tiene una vibracion de

estiramiento simétrica inducida por enlaces CH>™ [22, 25].

Transmitancia u. a.

1. Jamesonite;
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Figura 11.8 Espectro de IR del mineral de jamesonita sin y con colector 2-aminotiofenol
[25].
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Figura I1.9 Espectro de FTIR del colector nombrado como H [22, 25].
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Los nimeros de longitud de onda de adsorcion de los enlaces C=S cubre un amplio rango,
cuando el N se combina con C=S se tendra un fuerte pico de adsorcion caracteristico en un
rango de 700 — 1600 cm™! [22, 25]. Los picos caracteristicos de adsorcion de los grupos N-
C=S se encuentran en alrededor de 1523 cm~2, 1396 cm™?, 1283 cmt, 1604 cm?, 1102 cm™?,
835cmty 775 cm™,

Conociendo el espectro de IR del colector usado se combind con el mineral de JMS y se
analiz6 via FTIR. La figura 11.10 muestra el espectro IR de la JMS sin y con colector. Los
picos en alrededor de 988.23 cm™, 538 cm~* y 630 cm™ son los picos caracteristicos de la
jamesonita. Aunque la banda de adsorcion en 1173 cm pertenece a la vibracién de
estiramiento del enlace C—N es muy tenue. En comparacion con un mineral de galena el

colector H se adsorbe més fuertemente a la galena que a la jamesonita [22].
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Figura 11.10 Espectro de FTIR del mineral de jamesonita sin y colector como H [22, 25].

Similarmente se abordé el estudio de la separacion de galena de un concentrado conteniendo
jamesonita en sistemas alcalinos y usando hipoclorito de calcio este, deprime al mineral
debido a la disminucion de la hidrofobicidad. Los analisis de FTIR obtenidos por estos

autores se muestran en la figura 11.11 indicando que después de la interaccion con el colector
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dietil ditiocarbamato (DDCT) y con hipoclorito a pH natural se presentan algunos picos
caracteristicos de esta adsorcion ubicados en 1485, 1421, 1270, 1201, 981 y 903 cm™2.

e w"vv“—q,;;,.'”\_f\ e Ny NN
Pb,FeSb,S,,
™
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Figura 11.11 Espectros de IR de jamesonita PbsFeSheS1a. [DDCT] = 2.0 X 103 M,
[Ca(ClO);] = 1.2 X 103 M [26].

El pico en 1485 cm es caracteristico del grupo R-N-C=S. Mientras que las bandas de
absorcion en 1421, 1270 y 981 cm™ corresponden al plano de vibracion de estiramiento del
enlace -CSS- [15, 26]. La sefial en 1201 cm~* corresponde al doble enlace C=S del DDCT y
el pico en 903 cm~! indica la presencia de enlaces C—H. Estos espectros indican la adsorcion

quimica del DDCT sobre la superficie de jamesonita en presencia, Ca(ClO;) y Ca(OH)2 [15,
26].

De los espectros de FTIR se encontrd que la intensidad de los picos disminuye debido al pH
alcalino es decir la interaccion del DDCT vy la superficie de la jamesonita se inhibe en
condiciones altamente alcalinas [15, 26], los picos caracteristicos de los grupos R-N-C-Sy -
CSS- ubicados en 1485, 14421 y 903 cm™* desaparecen miembros que el pico en 1270 cm™
disminuye de intensidad [26].
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Este fendmeno sugiere que la interaccién entre el DDCT y la jamesonita se ve
significativamente afectada por la adicién de Ca(CIO). en sistemas altamente alcalinos los
resultados del analisis de FTIR son consistentes con los datos de las pruebas de flotacion [15,
26].

En otro trabajo se busco separar jamesonita de un mineral de cobre deprimiendo a la JMS
con “guar gum” o goma guar (GG), esta es un polisacarido soluble en agua usado en la
industria alimentaria, se usa como agente espesante. Mediante la técnica de FTIR se estudié
el mecanismo de interaccion entre los minerales y la goma de “Guar”. La separacion de
calcopirita de JMS o bien la depresion de esta Ultima se consigue con solo 2.5 mg/L, 10 mg/L
de colector, 10 mg/L de MIBC como espumante logrando un grado de recuperacion del
85.12%. El andlisis de FTIR realizado revela que la depresion de la JMS se debe a la quimi
absorcion entre la GG y la JMS en tanto con la calcopirita esta quimi absorcion es débil [27,
28, 29].

11.6 El Biftalato de potasio.

También conocido como el hidrogenoftalato de potasio o biftalato de potasio (BFT) de
formula CgHsO4K. Es una sal con un hidrogeno ligeramente cido, es un solido estable al
aire, no es higroscépico y es usado en la valoracion de una base. En el agua el (BFT) se
disocia dando el cation K* y el anién hidrégeno ftalato (HP?), como &cido débil el HP-

reacciona reversiblemente con agua para dar hidronio (HzO) y iones ftalato (P~2). Rx 7 [30].

HP~ + H,0 €= P2 + H30* RX. 7

El BfT es un sdlido blanco soluble en agua de densidad 1.636 g/cm®. También puede
expresarse como HOCO(CsH4)COOK de peso molecular 204.22 g/mol llamado como sal
mono potasica del acido 1, 2 bencendicarboxilico, también como ftalato acido de potasio,
ftalato de potasio e hidrégeno, sal potasica del &cido ftalico. De formula estructural mostrada
en la figura 11.12 [30].
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Figura 11.12 Molécula de biftalato de potasio [30].

El 1, 2 bencenodicarboxilo es un acido que contiene dos isdmeros el acido isoftalico y el
tereftalico, se usa en pinturas y lacas, produccion de resinas alquidicas, en la fabricacion de

colorantes ftalocianina, produccion de resinas de poliésteres saturados [31].

Ademas, tiene un amplio rango de aplicaciones en muchos campos de la investigacion,
comunmente usado como estandar primero en la titulacion acido-base y para la calibracion
de pH metros, en monocromadores y analizadores en el campo de la espectroscopia de rayos
X y para moduladores electropticos adicionalmente es empleado como sustrato para la

deposicion de delgadas peliculas de materiales dpticos no lineales organicos [31].

El biftalato de potasio cristaliza en una estructura ortorrémbica, a= 9.546 A, b= 13.201 A, c=
6.405 A con cuatro formulas unitarias en la celda unitaria exhibe enlaces de hidrégeno
intermoleculares largos y cortos O — H — O (2.528 A) que une a las moléculas vecinas de

ftalato de hidrégeno en cadenas zig zag. Ver figura 11.13 [31].
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Figura 11.13 Férmula estructural del biftalato de potasio [31].

La cual muestra la estructura del biftalato proyectada en el plano ac del lado izquierdo iones
ftalatos unidos en una cadena en zigzag mediante enlaces cortos de hidrogeno O — H — O.
Las esferas azules representan los atomos de potasio, las rojas atomos de oxigeno y los grises

son atomos de carbono. Los atomos de hidrdgeno se omiten para mayor claridad [30].

El biftalato es una sal semi organica de formula quimica también expresada como
K(CsH4COOHCOO) llamado ftalato acido de potasio es un cristal ibnico molecular usado en
espectroscopia de rayos X como analizador [31]. Los materiales inorgéanicos tienen
propiedades contrarias a los organicos, las buenas caracteristicas o cualidades de los cristales
organicos e inorganicos dando origen a los cristales semiorganicos con altas propiedades
Opticas no lineales. Los cristales de ftalatos acidos de metales alcalinos tienen enlaces

covalentes, i6nicos de Van der Waals y enlaces de hidrdgeno intermoleculares [32].
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Capitulo 111 Experimentacion.

I11.1 Materiales y Equipo.

Para llevar a cabo el estudio del comportamiento de la flotacion de jamesonita (JMS)
FePhbsSheS14 en presencia de biftalato de potasio y acido tanico se emple6 un mineral de
aspecto macroscopico constituido de una sola fase de JMS proveniente de la mina El Carrizal
ubicada en Zimapén, Hidalgo, México.

El mineral constituido de una sola pieza de tamafio de 10 cm por 7 cm de seccion se procesd
en una trituradora de quijada de laboratorio y se pulverizo en un mortero de 4gata automatico
marca Lavallab modelo pulverisette 2 hasta un tamario fino. Las particulas obtenidas en el
pulverizado se tamizaron en humedo usando una serie de tamices Tyler de las mallas 400,
325, 270,200y 170 (37 um, 45 um, 53 um, 75 um, y 90 um) obteniendo ademas particulas

menores a 37 um (<400 mallas).

Las particulas en mayor proporcion <37 mm se usaron para el estudio de la flotacion,
previamente se lavaron con solucion de etilendiamina tetra acido (EDTA) 0.01 M por
triplicado, posteriormente las particulas se enjuagaron copiosamente con abundante agua y
finalmente con agua destilada se secaron a temperatura ambiente y se caracterizaron por
DRX, MEB EDS y FTIR.

El tamafio de particula se determind en un equipo marca Beckman Coulter modelo LS13320
el cual analiza el tamafio mediante difraccion laser. Para corroborar las fases mineraldgicas
mayoritarias, se empled un difractometro marca Bruker modelo D8 con radiacién CuKy\=
1.5406 A y un voltaje de Kv, una intensidad de 20 mA, velocidad de barrido 2 theta (20) de
2° contador de Centelleo con un haz de barrido de 20° a 70°, un tamafio de paso de 0.02° y

tiempo de paso de 0.6 segundos.
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Las particulas se caracterizaron morfolégicamente y semicuantitativamente en su
composicién quimica en un microscopio electrénico de barrido en conjunto con microanélisis

por energia dispersiva con sus siglas en inglés (EDS) marca Jeol, modelo IT300.

El mineral de JMS fresco y algunas de las muestras obtenidas en la flotacion se analizaron
mediante la técnica de espectroscopia de infrarrojo por transformada de Fourier (FTIR) para
determinar las posibles especies con enlace covalente presentes en la superficie del mineral
previo a la flotacién y después de esta, especies como Oxidos, hidréxidos, sulfatos,
carbonatos, entre otros que pudieran formarse en la Gltima capa atdmica del mineral. El
analisis FTIR se efectu6 usando una pastilla preparada con bromuro de potasio KBr 0.3 g y
0.01 g de muestra, ambos mezclados y comprimidos en una prensa a 40 PSI de presion, esta

se coloco en el porta muestra del equipo y se analizo.

Para todas las pruebas de flotacion se empled agua destilada y reactivos quimicos analiticos
los cuales se muestran en la tabla 111.1. Para llevar a cabo el estudio de efecto del biftalato de
potasio y del acido tanico en la flotacion de jamesonita se emple6 una celda de flotacion de
laboratorio auto aireada marca Denver de acero inoxidable de capacidad de 1 litro figura
[11.1, un difusor y un impulsor ambos de polipropileno ubicados en el fondo de la celda, este

altimo gira a una velocidad de 1200 RPM.

Durante todas las pruebas se monitoreo y registro el pH (potencial de iones hidrégeno) [H],
el potencial de 6xido reduccion con sus siglas en inglés ORP (oxide reduction potencial)
usando un electrodo de filamento de platino con solucion interna de yoduro de potasio IK al
3 M, al valor medido se le afiadid un potencial de + 242 mV para referir el ORP a potencial
de pulpa respecto al electrodo estandar de hidrégeno (EEH) o bien con sus siglas en inglés
SHE (standar hydrogen electrode). Ambas caracteristicas se midieron con un potenciometro

marca thermo scientific orion tristar.

Ademas, se midid y registro la conductividad eléctrica expresada en micro siemens por cm

uS/cm usando un conductimetro Hach modelo HQ14D.
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Para medir la proporcién del espumante acuoso se usé una micropipeta de 10 — 100 uL
(microlitros) marca Cole Parmer, para el pesado cada uno de los reactivos y de los recipientes

para colectar el concentrado se empled una balanza analitica de precision marca Ohaus.

I11. 1 Celda de Flotacién de laboratorio Marca Denver

I11.2 Desarrollo experimental.

Para cada una de las pruebas realizadas para evaluar el efecto del pH, la concentracién del
biftalato de potasio y del &cido tanico de manera individual en la flotacion sin colector del
mineral de jamesonita FePbsSbeS14, se uso 1 litro de agua destilada, 60 mg/L (PPM) de
espumante MIBC y 8 gramos de mineral < 37 um agregados a la celda en este orden
registrando en cada modificacion quimica de la pulpa el pH, el ORP vy la conductividad
eléctrica (uS/cm) K esta etapa se denomina acondicionamiento de la pulpa de flotacion
después se adiciona el reactivo modificador el cual en algunos minerales p.e. la pirita puede

ser depresor y en otros tener efecto contrario, estos modificadores de superficie probados en
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este trabajo son el biftalato de potasio (BfT) y el &cido tanico (AT), la adicion de estos
reactivos acidifica la pulpa.

Posteriormente se modifica el pH generalmente a valores alcalinos neutros o ligeramente
acidos (pH 6.0) empleando NaOH 0.1 M, cabe mencionar que el BFT y el AT disminuyen el
pH a valores alrededor de 4.3. Acondicionando el pH de andlisis ya sea en 6.0, 7.0, 9.0 u 11.0

y se inicia la prueba de flotacién.

El tiempo méximo de flotacion evaluado fue 10 minutos colectando el concentrado en 0.5,
1,2,4,6,8y 10 minutos. En general para todas las pruebas, quince segundos antes del tiempo
de coleccidn se abri6 la valvula de entrada de aire responsable junto con el giro del impulsor
de la formacion de burbujas de aire, las cuales en su movimiento ascendente colectan las
particulas hidrofébicas. El difusor tiene la funcion de distribuir las burbujas y las particulas
homogéneamente en la celda de flotacion, las particulas concentradas en la cama de espuma

en la parte superior de la celda se ayudaron a derramar usando una seccion de hule.

La pulpa humeda colectada en cada tiempo de flotacion se recibio en recipientes de plastico
previamente pesados, esta pulpa se dejo secar a temperatura ambiente y una vez seca se peso
en la balanza analitica y por diferencia de pesos al tener una sola fase mineral en la celda de
flotacion se obtuvo el porcentaje de solidos flotados usando la ecuacion Rx 8.

w Rp—Rv

%; =5 100 RX. 8

Donde él % wi/w es el porcentaje en peso del mineral flotado, Rp es el peso en gramos del
recipiente con particulas flotadas, Rv es el peso del recipiente vacio, P es la cantidad en
gramos de mineral usado en cada prueba (8 gramos) y 100 para expresarlo en porcentaje para

graficar el avance de la flotacion se emplearon los porcentajes acumulativos.

Algunas de las particulas recuperadas de los recipientes se analizaron via FTIR para conocer

su especiacion superficial para relacionar esta con el éxito o fracaso de la flotacion.
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Capitulo IV Resultados y Discusion.

V.1 Caracterizacion de jamesonita.

El mineral empleado para las pruebas de flotacion se caracterizo, La figura V.1 muestra el
espectro de difraccion de rayos X de la jamesonita (JMS) pulverizada, se observa que consta
de una sola fase cristalina mayoritaria de JMS FePbsShsS14 representada por el PDF 96-901-

2801, tiene una estructura cristalina monoclinica.

jamesonita
AARE RS RARAE RAARE RARAE RRARE RARAE RARRE RARAE RN RARAE RARAE AR
. J jamesonita

) FePb,Sh,S,, PDF 96 901 2801
J

o J
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Angulo 26

Figura IV.1 Espectro de difraccion de rayos X (DRX) de Jamesonita.

La morfologia del mineral de (JMS) analizada por MEB se presenta en la figura IV.2 la cual
nos muestra una imagen general de particulas con una amplificacion de 500x. La jamesonita
es un sulfoantimoniuro de plomo y hierro y estad formada por un habito acicular o masivo

fibroso, la micrografia muestra particulas alargadas con bordes lisos y angulares de dureza
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2.5 en la escala de Mohs, la JMS es una de las principales menas de plomo que flota junto

con los sulfuros de plomo y galena.

" "
P
6 S
* ]

15.0kV X500

Figura IV.2 Imagen de MEB de las particulas de Jamesonita. Vista general 500X.

La figura I'V.3 muestra una micrografia de MEB de una particula de JMS (FePbsSbeS14), se
observa a mayor detalle el habito acicular del mineral compactado en forma de particulas
alargadas de bordes reducidos y superficies amplias y planas en las particulas méas grandes,
en tanto en las pequefias que son particulas aciculares fracturadas se mantienen con la
apariencia fibrosa propia de la estructura cristalina, la imagen representa una amplificacion
de 1000X, la particula en andlisis tiene una dimensién de 8.5 micras a lo largo, 2.25 micras

de ancho.
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Figura IV.3 Imagen de MEB de una particula de Jamesonita. Vista a detalle 1000X.

La figura 1VV.4 muestra una micrografia de MEB de particulas de JMS se observa numerosas
particulas de morfologia acicular, en esta seccion, se le aplicé un mapeo de distribucion
elemental y un microandlisis quimico semicuantitativo se observa la distribucion de los
principales elementos azufre (S), plomo (Pb), antimonio Sb) y hierro (Fe) y sus

composiciones quimicas semicuantitativas.

De este se tiene que el % w/w de S° en la muestra es 21.68 % muy similar al estequiométrico
de la formula quimica del mineral siendo este 21.74 %. En cuestion del plomo en la muestra
es del 36.33 % significativamente menor al de la formula 40.15 %. El antimonio en la muestra
es 34.5 % muy similar al de la formula 35.4 %y el hierro es 3.14 % y la estequiométrica esta

en 2.7 %. Esto indica que el mineral es pobre en plomo,
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Figura IV.4 Micrografia de MEB, mapeo elemental del mineral de jamesonita con

electrones retro dispersados, espectro de EDS y microanalisis semicuantitativo.
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No obstante, el elemental mas abundante en el mineral es el plomo 36.33 % w/w razon por
la cual se considera una mena de plomo, sin embargo, el alto contenidos de antimonio (Sb)
penaliza la venta del concentrado, la JMS se procesa via pirometallrgica, durante la fusion
el Sb puede reaccionar con la atmosfera oxidante y formar éxidos los cuales ademas pueden

volatilizar.

El alto porcentaje de azufre 21.68 % wi/w le da preferente hidrofobicidad natural al mineral
por efecto de la ruptura de enlaces superficiales del azufre con los metales que lo acomparian
quedando estos libres o expuestos en la superficie en la Gltima capa atdbmica molecular y
siendo factible su absorcién a las burbujas de aire. Se tienen elementos como el hierro (Fe) y
Zinc (Zn) en bajos porcentajes 3.14 % w/w y 4.38 % w/w respectivamente estos elementos

se encuentran en forma de soluciones solidas sustitucionales en el mineral.

Es decir, tanto el Fe, como el Zn sustituyen atomos de Pb y se encuentran presentes formando
su estructura cristalina del mineral. De hecho. Es decir, en base al analisis elemental
semicuantitativo y como un primer acercamiento el mineral empleado en la flotacion de
jamesonita tiene menos antimonio y plomo respecto a una JMS pura, contiene un % similar
de azufre lo cual le provee mayor hidrofobicidad superficial por la influencia de los enlaces

superficiales rotos del azufre con sus metales.

La figura 1V.5 presenta el espectro de infrarrojo de la JMS usada para las pruebas de
flotacion, en 537 cm! se presenta una banda de absorcion correspondiente a los enlaces Sh-
O del triéxido de antimonio Sbh2Os, cabe mencionar que ademas de la base de datos de
espectros de IR, se hicieron analisis a reactivos quimicamente puros del Sh20s, PbO y PbO;
[33, 34].
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Figura 1V.5 Analisis FTIR de las particulas de Jamesonita.

Ademas, se presenta una amplia e intensa banda de 670 cm~ del oxi hidroxi sulfato de hierro.
Las sefiales de baja intensidad en 1044 cm, 1116 cmt y 1222 cm! indican que la banda
principal del sulfato se divide en tres bandas formando compuestos mono dentados con los

metales.

En 1398 cm™! se presenta otra banda de absorcion caracteristica de los enlaces Sb — O del
Sh,03 tal como se muestra en la figura 4.5. La absorcion de moléculas de H20 a la superficie
del mineral se presenta por la banda en 1637 cm™ de los enlaces del ion hidroxilo OH-,

bandas de absorcion previamente reportadas [33, 34, 35].
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Figura IV.6 Infrarrojo del reactivo quimicamente puro de Sb20a.

La JMS usada en las pruebas de flotacion se analizo respecto al tamafio de particula (ATP)
en un equipo de ATP por difraccion laser marca Beckman Coulter model 15323. La figura
IV.7 muestra la curva de distribucion del tamafio de particula vs. EI % volumen en la celda

de andlisis del equipo.

El analisis estadistico de las mediciones realizadas en ATP indica que el 90% de las particulas
tienen un tamafio menor a 18.8 um, es decir menores a la malla 500, ademas se observa del
andlisis que 50% de las particulas tienen un tamafio mayor a 6.5 um, s6lo alrededor del 25%

v/v son menores entre 3y 2 um.
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Figura IV.7 Analisis del tamafio de particula (ATP) en funcion del volumen total y

estadistica del mineral de Jamesonita.

Tabla V.1 Caracteristicas estadisticas del analisis de tamafio de particula

Caracteristica Namero
Volumen 100 %
Media 8.440 um
Mediana 6.496 um
Proporcién
Media/Mediana 1.299
Moda 7.775um
Desviacion estandar
Varianza 44.09 pm?
Oblicuidad 1.167 oblicuo a la
derecha
Curtosis 0.745 leptocurtico
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IVV.2 Comportamiento de la flotacion de JMS en presencia de
biftalato.

I1V.2.1 efecto del pH

IV.2.1.1. pH 6.8 - 7.0

Se ha realizado extensa investigacion para encontrar un reactivo quimico
organico/inorganico que ayude a la depresién de uno de los sulfuros méas abundantes en la
naturaleza, comunmente presente en los yacimientos de los sulfuros minerales tal como los
de jamesonita y que flota sin control en el proceso de flotacion y este es la pirita, uno de los
depresores recientes que se han reportado es el uso de biftalato de potasio [36].

Los autores reportan que el biftalato (BFT) deprime a la pirita sustancialmente a pH
ligeramente acido 6.0 y con 1 g/L de BFT, el mineral después de 10 min de flotacion esta
presente en el concentrado en alrededor del 20 % w/w en tanto a pH 11.0 menos del 10 %
w/w de pirita flota en 10 minutos y usando solamente 0.25 g/L de BFT el aumento del pH a
12 no contribuye a deprimir mas a la pirita similar situacion sucede en el pH 9.0 de flotacion
[36].

Por ejemplo, a pH 12 con 0.25 y 0.5 ¢g/L de BFT se consigue que la pirita flote solamente
alrededor del 15 % w/w, mientras que a pH 9.0 con estas mismas concentraciones de BFT
flota el 24 % w/w de pirita [36].

En este sentido se dirige esta investigacion, el BFT deprime eficazmente a la pirita, pero cual
es el efecto de este en sulfuros de valor comercial como lo es la Jamesonita, en esta seccion
se explora el efecto del pH entre 6.8-7.0 y en presencia de cantidades de BFT de 0, 0.32,

0.72,1.0y 1.5 g/L en la flotacion sin colector en una celda Denver de laboratorio.

La figura 1.8 presenta el % w/w de flotacion de JMS sin colector después de 10 minutos de

coleccion y en presencia de una variedad de concentraciones de BFT a pH 6.8-7.0. En la
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prueba con solo espumante la JMS flota alrededor de 77 % wi/w resultados similares se
obtuvieron de una tesis que antecede a este trabajo en este caso a pH 5.99 y en la prueba sin
colector la JMS flota en alrededor del 73 % w/w [35].

Cantidad de Biftalato g/L pHo de flotacion 6.8 -7; [e] 0.06 g/L
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Figura IV.8 Porcentaje de flotacion acumulativa de jamesonita vs. tiempo de flotacion.

Efecto del pH inicial.

De la figura 1.8 se observa que cantidades de BFT de 0.32 y 0.72 influyen negativamente
en la flotacion de JMS y deprimen la superficie del mineral y flota en menor porcentaje
respecto a la prueba sin BFT esta depresion es mas significativa cuando se usan 0.32 g/L de
BFT y se obtiene un 57 % w/w de JMS en el concentrado. La superficie del mineral obtenido

y sin flotar se analiz6 por FTIR y los resultados hallados se presentan en la siguiente seccion.

Con 0.72 g/L de BFT igualmente se deprime la JMS, pero es en menor grado obteniendo

después de 10 minutos de coleccién el 73 % w/w. Es claro el cambio de la velocidad de
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flotacion de JMS en una pulpa sin la presencia de colector. Identificado con el cambio de
pendiente, asi, despues de 2 minutos de flotacion la pendiente cambia y por tal velocidad con
la que flota la JMS, situacion similar se presenta para todas las concentraciones de BFT

probadas, esta misma situacién sucede en trabajos previamente realizados [36].

Mayores cantidades de BFT 1.0 g/L y 1.5 g/L mejoran la flotacién de JMS y se obtiene en el
concentrado el 88 % w/w y 97 % wi/w respectivamente, en altas concentraciones el BFT
activa a la superficie de JMS estas particulas flotadas se analizaron via FTIR para distinguir
las especies covalentes que logran activar la superficie y mejorar la flotacion, resultados que

se presentan mas adelante.

En comparacion a la flotacion de pirita en presencia de BFT con altas concentraciones, 1.5
g/L de BFT y pH 6.0 la pirita flota en alrededor del 58 % w/w después de 10 minutos de

flotacion tal como se reporto en un articulo recientemente publicado [36].

Indudablemente la flotacion del mineral de JMS puede verse influenciada por el orden de
adicién de reactivos a la pulpa de flotacion, en este trabajo de tesis al agua, se le afiadio el
espumante 0.06 g/L de MIBC, a continuacion, el mineral y posteriormente el BFT tal como
muestra la figura 4.9 la cual grafica el comportamiento del pH durante el acondicionamiento.
Antes de la adicion del BFT el pH de la pulpa se mantiene ligeramente acido 6.4 - 6.8 excepto
para la prueba con 0.32 g/L de BFT que presenta valores de pH menores que bien pudieran

ser mediciones imprecisas.

La adicion del BFT en todas las concentraciones usadas disminuye el pH hasta valores de
4.3, cabe mencionar gue el hidrogenoftalato de potasio o biftalato acido, de K es una sal con
un hidrogeno ligeramente acido [37] CsHsKOa. En agua el BFT se disocia dando el cation
K* potasio y anion hidrégeno ftalato (HF) el cual reacciona con el agua para dar el ion
hidronio y iones ftalato (F*) [37]. Esto es lo que origina el pH acido en presencia de BFT.
Para iniciar la prueba de flotacion sin colector se adiciona hidréxido de sodio 0.1 M para
llevar el pH a valores de entre 6.8-7.0. Al finalizar la prueba el pH en todos los casos tiende

a disminuir como se aprecia en la figura 1V.9.
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Cantidad de Biftalato g/L pHo de flotacion 6.8 -7; [e] 0.06 g/L
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Figura 1V.9 Comportamiento del pH vs Etapa de acondicionamiento. pH de flotacion entre
6.8 -7.0.

El potencial éxido reduccion medido con el potenciometro se refirié en base al electrodo
estandar de hidrogeno (EEH) mediante la adicion de +242 mV al valor medido. La figura
V.10 muestra el potencial de pulpa en cada etapa del acondicionamiento el BFT le da un
caracter muy oxidante a la pulpa con potenciales de + 400 mV, cabe mencionar que en cada
modificacion de la quimica de la pulpa se da un tiempo de 3 minutos de acondicionamiento,
para permitir la interaccion de los reactivos con las particulas minerales una vez concluido el

tiempo se incrementa el pH con NaOH 0.1 M a alrededor de 6.8-7.0 y se inicia la flotacion.

Después de ajustar el pH la pulpa de flotacion continda manteniendo un caracter oxidante
pero ahora de + 220 mV a + 280 mV. Al finalizar la prueba el potencial no presenta cambios
significativos manteniendo su valor oxidante. En pruebas de flotacién de jamesonita se han

reportado que esta se efectlia a valores oxidantes [35].
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Cantidad de Biftalato g/L pHo de flotacion 6.8 -7; [e] 0.06 g/L

——0-—0—-0.32 ——15
420 +—r—————————————————————————— 420
S 1 I
E 400 F F 400
o 380 1 1 380
L I I
© 360 + ¥+ 360
o 1 1
i=) I T
‘= 340 T T 340
D T T
3] T T
@ 320 F 1320
('U -+ -
o I T
= 300 + -+ 300
o I T
S 280 F I 280
= T T
'S 260 + 0\-‘\1 = I 260
c T T
3 1 1
I ( I
E 240 T T 240
220 + I 220
| IS T W WA (N AN SR ST T A TN SN TN S N T S S SR N S S S .
]
H20 [e] M BFT PP:pHo PP: pHf

Acondicionamiento

Figura 1V.10 Potencial éxido reduccion referido al (electrodo estandar de hidrogeno)
EEH. pH de flotacion entre 6.8 -7.0.

La flotabilidad natural sin y con presencia de modificadores se mantiene en el caso del
mineral de jamesonita estudiado, no obstante, se ha reportado que la flotabilidad de sulfuros
en ausencia de colector depende del potencial de pulpa [14]. En estas condiciones
experimentales empleadas, la hidrofobicidad natural de JMS y no solo se mantiene su elevada
flotacion sino ademas se incrementa. Se ha mencionado que esta depende del Eh y del pH
[14].

Los cambios en el potencial de pulpa anticipan cambios en la naturaleza superficial del
mineral como han descrito otros autores [14]. Para que la flotacion sin colector se efectue
debe de haber una condicion oxidante en la pulpa, la mayor o menor flotabilidad del mineral

indicara si el potencial es favorable al proceso. De la figura 1V.9 se tiene que el pH de la
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pulpa decrece al final debido a la oxidacion de los sulfuros en este caso de la JMS segln la
formula general Rx 8 [14, 38].

MS + xH,0 = M™XS + xMO + 2xH" + 2Xe~ Rx. 8

La conductividad eléctrica de la pulpa medida en uS/cm micro siemens por cm es una
propiedad que puede usarse como parametro electroquimico la figura 1V.11 muestra las
mediciones realizadas durante el acondicionamiento, ni el espumante ni el mineral
incrementan notoriamente K (uS/cm) pero con la adicién de BFT la conductividad de la pulpa
aumenta significativamente, como se present6 anteriormente el BFT disminuye el pH (a 4.2)
y este se ajusta hasta 6.8-7.0 mediante la adicién de NaOH 0.1 M, a mayor concentracion de
BFT se necesita mas NaOH para lograr el pH deseado y esto se ve reflejado ademas con el
incremento de la conductividad eléctrica mostrada en la figura I1V.11 al final de la prueba K

disminuye debido al consumo de los iones OH".
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Figura IV.11 Comportamiento de la conductividad eléctrica vs Etapa de

acondicionamiento. pH de flotacion entre 6.8 -7.0.
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V. 2.1.2.

pH inicial de flotacion 9.0

El comportamiento de la flotacién de jamesonita en presencia de biftalato (BFT) a pH 9.0 se

presenta en la figura 1VV.12. Para todas las cantidades de BFT investigadas se encontrd que

activan la superficie de JMS y propician las condiciones dptimas de la pulpa para la flotacion.

Con 1.5 g/L de BFT la jamesonita flota en ausencia de colector, y con solo espumante y BFT

consiguiendo un 94.7 % w/w de flotacion acumulativa en 10 minutos de flotacion como

muestra la figura 1V.12.

% wi/w Flotacion Acumulativa de Jamesonita

Cantidad de Biftalato g/L pHo de flotacion 9.0; [e] 0.06 g/L
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Figura 1V.12 Porcentaje de flotacién acumulativa de jamesonita vs tiempo de flotacion.
Pruebas a pH 9.0 y concentraciones de BFT de 0.32, 0.72, 1.0y 1.5 g/L.

De trabajos previos reportados muestran que la flotacion sin colector de jamesonita a pH 9.0

presenta un % w/w acumulativo a 10 minutos de flotacién del 65 % w/w [33, 35]. EI BFT

potencia la flotacion de jamesonita en todas las concentraciones probadas, contrariamente
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sucede con la pirita donde para este caso el BFT deprime la superficie a pH 9.0 con
concentraciones de 0.25, 0.5 1.0 y 1.5 g/L vy flota solamente el 35 % w/w [36]. La pirita es
uno de los principales minerales que contaminan los concentrados minerales afectando su

precio de venta de concentrado por eso es por lo que se requiere evitar su flotacion.

El reactivo BFT a pH 9 y en general para todas las concentraciones deprime a la pirita [33,
35] y activa la superficie de jamesonita mejorando significativamente su flotacion, es decir
el BFT cumple el objetivo de deprimir a la pirita [35] y activar la superficie de JMS, esta se
analizo via FTIR, los resultados se presentan en la siguiente seccién.

El comportamiento de la pulpa durante el acondicionamiento indica que la adicion del BFT
a la pulpa de flotacion decrece el pH [33], tal como se reporto en la seccion 1V. 2.1.1. y da
un potencial de pulpa muy oxidante de alrededor de +400 mV. Posteriormente el pH se lleva
a 9.0 esto reduce el potencial de pulpa y al inicio de las pruebas de flotacion en estas

condiciones de pH 9.0 es de alrededor de +117 mV.

Cabe destacar que concluida la flotacion se mide nuevamente el pH y el potencial éxido
reduccion el cual se refiere al potencial de electrodo estandar de hidrégeno (EEH). EI pH
final queda en 7.5 consumiéndose los iones OH- y formando ion hidrégeno H*, de esto, se
tiene que el potencial de pulpa es menos oxidante (+ 200 mV). La superficie del mineral en
estas condiciones se analiza via FTIR y se determinan las especies formadas, responsables
de la flotacion de JMS vy las que estan presentes en las particulas de JMS sin flotar. El
comportamiento del pH y del potencial de pulpa es muy similar a lo ya reportado en la
literatura [33, 35].

En lo que respecta a la conductividad eléctrica se observo gue esta disminuye al final de la
flotacion de manera similar al pH, es decir, ambos decrecen por el consumo de los iones OH-
durante la flotacion del pH inicial 9.0 disminuyendo a un pH 7.5 en tanto el potencial aumenta

de + 85 mV a + 200 mV generalmente.
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V. 2.1.3. Analisis superficial via infrarrojo.

Las particulas de jamesonita previo a las pruebas de flotacion y las que se obtienen en las
pruebas de flotacién sin BFT y con BFT en proporciones de 0.32 g/L y 1.0 g/L a pH de 6.8-
7.0 y 9.0 se caracterizaron por FTIR e identificaron las especies covalentes presentes en la

ultima capa atémica del mineral.

La figura 1VV.13 muestra los IR de las particulas de JMS sin lavar (proveniente de la molienda
en molino de bolas), de las particulas lavadas con solucién 0.1 M de EDTA y enjuagadas con

abundante agua y la mezcla de particulas para la flotacion.
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Figura 1V.13 Espectros de FTIR de jamesonita lavada sin lavar y la superficie fresca usada

para las pruebas de flotacion.
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Los espectros presentan multiples bandas de absorcion debido a la oxidacion de los elementos
que constituyen a la jamesonita FePbsShsS14. Para los tres espectros se tiene una tenue banda
de absorcion entre 418 cm~! y 435 cm ! atribuida a los enlaces Pb—O del PbO; asi mismo,
pero de manera intensa en 621 cm~! se presenta la sefial correspondiente al enlace Pb—O del

PbO. y es mucho mas fuerte en la JMS empleada en la flotacién.

Las particulas de JMS frescas tienen una fuerte banda en 481 cm2, y en 702 cm~! y 837 cm!
de los enlaces Pb—O del PbO pero en la JMS lavada, la interpretacion de cada banda de
absorcion se realizd en base a la literatura [39] y de espectros de IR analizados
correspondiente a reactivos puros de PbO, PbO; y Sbh>0s.

En 780 cm y solo para las JMS sin lavar y lavada se tiene esta sefial, indicando la presencia
de enlaces Sb—0O del Sbh20s. La JMS usada para las pruebas no presenta esta sefial. La banda
de absorcion en 882 cm™ se asigna a los enlaces Fe—O de la goetita Fe,Os*4H,0 y solo esta
presente en la jamesonita de superficie fresca. En la zona espectral del ion sulfato de 1000
cmt, 1200 cm™ la JMS lavada y sin lavar presentan tres bandas de absorcién en 1000 cm,

1100 cm~! y 1231 cm* sefiales de absorcion descritas en la literatura [40-45].

La division de la banda principal del ion sulfato ubicada en 1200 cm indica la formacion
de compuestos enlazados con el metal o metales de manera monodentada o bidentada,
presentando tres o cuatro bandas de absorcidn respectivamente [42]. En alrededor de 1385
cmt y 1618 cm! se presentan relativas fuertes sefiales atribuidas a los enlaces Sb—O del

Sh,03 y casi se disuelve en las particulas de JMS de superficie fresca (1385 cm™).

Las particulas sin lavar, lavadas y de superficie fresca absorben agua, la sefial en 1637 cm™
corresponde a las vibraciones de estiramiento de los enlaces O—H del ion hidroxilo OH-
sefiales previamente reportadas [34]. La diferencia espectral entre una jamesonita lavada y
una sin lavar son las intensidades de las vibraciones producto de la divisién asimétrica de la
banda principal del ion sulfato son mas grandes y definidas respecto al espectro de la JIMS

lavada donde estas bandas de absorcidn casi son disueltas por el efecto del lavado con
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solucion EDTA y enjuagadas con abundante agua, el resto de las bandas de absorcion
mantienen su presencia y una intensidad similar. El biftalato de potasio CsHsO4K empleado
como agente modificador de superficie en la flotacion sin colector de jamesonita también se

caracteriz0 via infrarrojo, la figura 1VV.14 muestra el espectro.
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Figura 1V.14 Espectro de Infrarrojo FTIR, del reactivo sélido de biftalato de potasio

Se observan multiples bandas de absorcion derivada de la gran cantidad de enlaces en la

estructura del biftalato, cuando este solubiliza en agua y se analiza por infrarrojo en esta
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solucion no se detectan bandas significativas, la figura 1V.15 muestra el espectro de IR de la

solucion conteniendo 1.5 gramos de biftalato de potasio disuelto.

Transmitancia u. a.

—— 1.5¢ de Biftalato disuelto
pH 9 de la solucién

T T T T T T T T T T T T T T
400 500 600 700 800 900 1000 1100 1200 1300 1400 1500 1600 1700 1800

Longitud de onda cm™

Figura IV.15 Espectro de Infrarrojo FTIR del biftalato disuelto en agua 1.5 g/L pH 9.0.

De estos resultados se espera que el BFT se absorba en la superficie de JMS y ya sea que el
mineral flote o se quede en las colas (sin flotar) y una vez que el concentrado himedo se
seque a temperatura ambiente se pueda detectar alguna o algunas de las bandas del BFT en

la superficie de jamesonita y reconocer la absorcion quimica del BFT.

Como prueba inicial se efectud la flotacién de JMS solo en presencia de espumante 0.06 g/L
de MIBC el pH natural sin ningun modificador fue 6.56, se encontr6 que el 77 % wi/w del
mineral flota mientras que el 33 % wi/w restante se mantiene en las colas sin flotar. La razén
del porqué el 77 % w/w flota y el resto se queda en las colas se esclarece en base a analisis
de FTIR la figura 1V.16 muestra el espectro de IR de las particulas de JMS en el concentrado

obtenido a los 30 segundos en ausencia de BFT.
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El mineral de JMS flota debido a la presencia de las siguientes especies, detectadas
superficialmente por FTIR. Las bandas en 410 cm~t y 621 cm! se atribuyen a los enlaces
Pb—O del PbO,. Mientras que las sefiales 481 cm™, 840 cm se asignan a los enlaces Pb—O
en el PbO, esto debido a los enlaces del plomo en la superficie del mineral, en un caso es
superficial expuesto y en el otro esté en la segunda capa atdbmica del mineral como se presenta
en la figura 1V.17. El &tomo de plomo que se oxida a PbO: es el marcado en la figura como
Pb1 mientras que el atomo de plomo que forma enlaces con el oxigeno y forma el PbO es el

marcado como Pb; el primero esta en la segunda capa atomica y el segundo en la primera
capa.

Pb-O PbO, 410
Sb-O Sb,0, 782
Pb-O PhO 840

Pb-O PbO 481
Sb-0 Sh,0, 1385

Transmitancia u.a.

b-O PbO, 621

ms SIN BeT pH 6.56.
30 segundos. [e] 0.06 g/L
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1618 SO Sb,0;
1637

Figura 1V.16 Espectro de IR de JMS. 30 seg. de flotacion pH 6.56. Sin BFT. 0 g/L, 0.06 g/L
MIBC.

La superficie de JMS concentrada en 30 segundos ademas presenta las bandas de absorcion
de los enlaces Sb—O del Sb,O3 ubicadas en 782 cm™, 1385 cm™ y 1618 cm como se
observa en la figura 4.16, las sefiales correspondientes al sulfato y la divisién asimétrica de

su banda principal presenta débiles y tenues sefiales de absorcion indicando que los
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compuestos mono dentados o bidentados de los sulfatos ya sea coordinado de manera
monodentada con el hierro son casi disueltos y su presencia es escasa. Es decir, el azufre
expuesto superficialmente no forma sulfatos en la superficie del mineral. La banda de
absorcion de las moléculas en 1637 cm se presentan de manera intensa, indice de la

absorcion de moléculas de agua a la estructura en la superficie de JMS.

‘ Fe /% Pb2 ,* Pb1 ‘ S A& Sb2 A Sbt 4. Sb1

Plomo 1 i
>< superficial
Segunda P

capa
atémica

Figura 1V.17 Disposicion de los atomos de plomo en la estructura atomica del mineral
JMS. [46].

Las particulas de jamesonita que no flotan en ausencia de biftalato y solo con 0.06 g/L de
espumante se analizaron con infrarrojo la figura 1V.18 muestra el espectro de IR. En
comparacion con las particulas que si flotaron, estos Gltimos andlisis muestran que las bandas
en 481 cm! del enlace Pb-O del PbO, en 614 cm~ del enlace Pb-O del PbO,, en 779 cm™,
1385 cm™t y 1618 cm™! de los enlaces Sb—O del Sb,O3 todas incrementan en intensidad esto
es un indice del grado de oxidacion de la superficie de las particulas no flotadas las cuales
presentan, mayores bandas de absorcion de los 6xidos mencionados y esto impide su
flotacion, esta oxidacion de la pulpa generada por la aireacion de la celda para generar las
burbujas de aire asi como el incremento del potencial de oxidacion y de la disminucion del

pH tal como se describio en la seccion 1V.2.1.2.
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Pb-O PbO, 614
Sb-O Sh,0, 779
Sb-O Sbh,0, 1385
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Figura 1V.18 Espectro de IR de JMS, sin flotar. pH 6.56. Sin BFT. 0 g/L, 0.06 g/L MIBC.

Ademas, se hace visible la presencia de las bandas en 997 cm~, 1132 cm= y 1230 cm™ de
manera significativa lo que indica la presencia de sulfatos enlazados con el Fe, con el Pb o
con el Sb formando compuestos mono dentados con tres bandas de absorcion derivada de la
divisién asimétrica de la banda principal del sulfato, eliminando el azufre superficial

responsable de la flotacion de jamesonita sin colector.

Por otra parte, el empleo de BFT en proporciones de 0.32 g/L a pH entre 6.8-7.0 y con 0.06
g/L deprimen la superficie de JMS y se obtiene un concentrado acumulativo del 57 % w/w
como se presentd anteriormente en la figura I1V.8 y en colas se tiene el 43 % w/w. Las
particulas flotadas en los primeros 30 segundos de proceso se analizaron por espectroscopia
de infrarrojo por transformada de Fourier FTIR cabe mencionar que en este tiempo de

flotacion se obtuvo un 16 % w/w de separacidn y este va incrementando con el tiempo.

La figura 1V.19 muestra el espectro de IR de la JMS flotada en presencia de 0.32 g/L de BFT

y un pH de pulpa de 6.8-7.0. Se observan multiples bandas de absorcién de escaza intensidad,
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respecto a una JMS flotada en ausencia de BFT, en la JMS de la figura 4.19 las bandas de los
enlaces Pb—O del PbO ubicadas en 481 cm= y 834 cm™ disminuyen significativamente
debido a la disolucion de estos enlaces, similar situacion sucede con los enlaces Pb—O del

PbO; ubicados en 435 cm y 625 cm .
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Figura 1V.19 Espectro de IR de Jamesonita, 30 segundos de flotacion pH 6.8 a 7.0, 0.32
g/L BFT.

La presencia de los enlaces Sb—-O del Sb,03 en 779 cm™, 1385 cm™ y 11618 cm™ se
mantienen en intensidad, incluso algunos picos incrementan su absorcion. Las bandas en 997
cmt, 1085 cmt y 11147 cm! asignadas a los sulfatos coordinados con el metal estan en

muy baja intensidad indicando su disolucién en este sistema de flotacion.

Las bandas anteriormente descritas junto con las que representan la absorcion del biftalato
con las sefiales ubicadas en 518 cm™, 692 cm™, 726 cm™?, 745 cm! 856 cm™, 1408 cm™,

1442 cm1, 1484 cmt y 1583 cm~ deprimen la superficie de IMS disminuyendo su flotacion.

62



Las bandas de absorcion del BFT s6lido son las presentadas en la figura 1V.14. Por otra parte,
el analisis de la superficie por FTIR la JMS flotada en presencia de 0.32 g/L de BFT, pero a
un pH de pulpa de 9.0 se presenta en la figura 1V.20, recordando que con estas condiciones
se obtuvo 81 % w/w de flotacion acumulada en 10 minutos de flotacion en tanto en 30
segundos de separacion se obtuvo el 21% wi/w.
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Figura 1V.20 Espectro de IR de Jamesonita, 30 segundos de flotacion, pH 9.0, 0.32 g/L
BFT.

El espectro IR presenta pocas y muy tenues bandas de absorcion del BFT solamente en 744
cmt y 1410 cm?, mientras que los 6xidos de plomo PbO con las sefiales en 479 cm™, 834
cm !y 1715 cm. Para el PbO; con las sefiales de enlace en 435 cm™ y 621 cm™ presentan
relativamente alta intensidad similar a las mostradas en la figura 1VV.16. EI mineral de JMS
sin flotar, alrededor de 43 % w/w en la prueba de flotacion con 0.32 g/L a pH de 6.8-7.0 se
analizé por FTIR. En la figura IV.21 se muestra el espectro de IR, donde se observan intensas
bandas de absorcion de los dxidos de Sb con los enlaces Sh—O del Sb.O3 en 777 cm™, 1385

cm !y 1618 cm! particularmente estas son las sefiales que incrementan su intensidad.
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El biftalato se absorbe en la superficie del mineral y las bandas detectadas estan en 538 cm,
727 cm1, 1400 cm~ y 1567 cm™t. Ademas, la intensidad de los enlaces Pb—O del PbO y
PbO; incrementan significativamente, estos se ubican en 435 cm™2, 613 cm™, 473 cm 'y 834
cm! respectivamente. Ademas de la presencia de enlaces Pb-O del PbO y PbO2, del Sb—O
correspondiente al Sb.O3 y la adsorcion del biftalato. La banda principal del ion sulfato se
divide asimétricamente en tres intensas bandas indicando la formacion de compuestos mono
dentados ubicados en 1013 cm™, 1036 cm™ y 1116 cm™ y por tal la oxidacion del azufre

superficial.

En comparacion de la JMS flotada en presencia de 0.32 g/L a pH 6.8-7.0, la JMS a pH 9.0
flota en mucho mayor proporcion el BFT activa la superficie de JMS en el concentrado
después de 10 minutos de proceso se logra el 80 % wi/w, el 20 % w/w restante no flota y se
encuentra en las colas de flotacion.
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Figura 4.21. Espectro de IR de jamesonita sin flotar pH 6.8 — 7.0, 0.32 g/L BFT.
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La superficie de esta JMS que no flota esta constituida por bandas de absorcién e intensidades
similares a las mostradas en la figura 1V.20. La figura 1V.22 presenta el IR de la JMS sin
flotar a pH inicial 9.0 con 0.32 g/L de BFT. La Unica diferencia entre la superficie de la JIMS
que flota y la que no flota es la presencia de compuestos monodentados resultado de la

coordinacion del metal con el sulfato representado por tres bandas de absorcion en 1000 cm,

1037 cmty 1111 cm™
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Figura 1V.22 Espectro de IR de Jamesonita, sin flotar pH 9.0, 0.32 g/L BFT. 0.06 g/L de
MIBC.

La flotacion sin colector de JMS en presencia ahora de 1.0 g/L de biftalato a pH inicial 6.8 y
7.0 como se mostro en la figura 8 el BFT activa la superficie y se obtiene un 87 % w/w de
separacion acumulativa en 10 minutos. Mientras que en 30 segundos de iniciado el proceso

se concentra alrededor del 41 % w/w de la JIMS.

La especiacion superficial de la JMS que flota en los primeros 30 segundos se muestra en la
figura 1V.23 mediante el espectro IR. De manera similar a la figura 1V.19 anteriormente

mostrada a pH 6.8-7.0 con 0.32 g/L de BFT el espectro presenta numerosas bandas de
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absorcion de los enlaces del BFT estos se ubican en 502 cm™, 652 cmt, 692 cm™?, 745 cm™,
798 cm™?, 856 cm™, 1269 cm?, 1410 cm™ y 1581 cm. La mayoria de estas bandas de

enlace son de escasa intensidad solo las dos ultimas son muy intensas.
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Figura IV.23 Espectro de IR de Jamesonita, obtenida en 30 segundos de flotacion pH 6.8 -
7.0, 1.0 g/L BFT. 0.06 g/L de MIBC.

En este caso no obstante la multiple absorcion de las bandas de enlace del BFT, la JMS flota
abundantemente. Los enlaces Sb—O de la especie Sh,03 en 776 cm™ y 1388 cm! son muy
intensos. En lo que respecta a los enlaces Pb—O del PbO y PbO2 estan escasamente presentes,
las bandas del sulfato son practicamente disueltas con este valor de pH 6.8-7.0 y

concentracion de BFT 1.0 g/L.

La presencia e intensidad de las bandas detectadas en este espectro y las altas eficiencias de
flotacion indican que el azufre superficial queda libre y le da la hidrofobicidad suficiente para

flotar hasta el 87 % w/w por lo que la no oxidacion del azufre a sulfato, asi como la escasa
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oxidacion de los metales en la superficie del mineral permite que con 1.0 g/L de BFT la JMS
flote de mejor manera, incluso con 1.5 g/L se logra el 97 % w/w de flotacién acumulativa.

La superficie de la JMS analizada por IR flotada a pH 9.0 y en presencia de 1.0 g/L de BFT
se presenta en la figura 1V.24. Cabe recordar que en estas condiciones se logra un 83 % w/w
de flotacion acumulativa de JMS asi también a pH 9.0 con 1.5 g/L de BFT la JMS flota hasta

un 95 % wiw.

La figura 4.24 muestra la presencia de las bandas de absorcion del BFT en la superficie de
JMS ubicadas en 557 cm™?, 693 cm?, 856 cm™, 1410 cm™ y 1576 cm™ son considerablemente
intensas mientras que las sefales de los 6xidos de plomo y antimonio estdn en menor
presencia e intensidad por ejemplo en 834 cm™ y 1744 cm™ muestra los enlaces Pb-O del
PbO y solamente en 1394 cm™ del enlace Sb-O del Sh,Os.
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Figura 1V.24 Espectro de IR de Jamesonita, obtenida en 30 segundos de flotacién pH 9.0,
1.0 g/L BFT, 0.06 g/L de MIBC.
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Del andlisis de IR y de las fases detectadas en la superficie de la JMS, se tiene que por una
parte la fuerte absorcion del BFT y la escasa oxidacion de los metales plomo o antimonio el
BFT en solucion a pH 9.0 y con 1g/L evita o protege la oxidacion de los metales de la IMS
ademas previene la oxidacion del azufre quedando libre en la superficie del mineral debido
a no deteccion de las bandas de absorcion de los sulfatos en alrededor de 1000 cm™ a 1200

cm™.

Es decir, el BFT a pH 9.0 disuelve las bandas de absorcién de los sulfatos, evita la oxidacién
del azufre superficial a sulfato y esto permite mantener la flotabilidad de JMS aun en ausencia
de colector, el BFT a pH 9.0 ademas evita la oxidacion del plomo y del antimonio cubriendo

la superficie de las particulas de una capa de BFT.

El mineral de JMS que no floto que se mantuvo en las colas en condiciones de pH 6.8-7.0 y
conteniendo 1.0 g/L de pulpa de BFT se analiza via IR, la figura 1V.25 muestra este espectro
cabe citar que alrededor del 13 % w/w de JMS quedd sin flotar y su superficie presenta la
siguiente especiacion quimica, tiene una superficie conformada de o0xidos por ejemplo en
419 cm™ y 613 cm™ se muestran las bandas de enlace de Pb-O del PbO,, en 468 cm?, 835
cm? del PbO, en 780 cm™, 1385 cm™ y 1617 cm* de los enlaces Sh-O del Sh,O3 asi como
la presencia de intensas bandas de absorcion del sulfato indicando la oxidacion del azufre
superficial, cabe citar que este es el responsable de la hidrofobicidad del mineral de

Jamesonita.

No se detectaron las bandas de absorcion del BFT a la superficie de JMS, la depresion de la
JMS se atribuye a la oxidacion del azufre a sulfato y quitdndole la propiedad de
hidrofobicidad a la superficie y por tal su no flotacion. mineral producto de la ruptura de
enlaces antimonio-azufre, como se presento6 en la figura 1V.17 cuando el azufre se oxida a

sulfato y forma una sola banda indica que se encuentra libre en la superficie como ion sulfato.
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Figura 1V.25 Espectro de IR de Jamesonita, mineral sin flotar pH 6.8 -7.0, 1.0 g/L BFT.
0.06 g/L de MIBC.

La figura 1V.26 presenta el IR de la JMS sin flotar en condiciones de pH 9.0 y 1.0 g/L de
BFT alrededor del 17 % w/w de JMS no flota y se mantiene en las colas la superficie de JMS
como caracteristica principal muestra una ancha e intensa banda de absorcién de los enlaces
S - O del ion sulfato con una sola banda indica la presencia de sulfato libre en la superficie
es decir en estas condiciones el azufre superficial de la JMS se oxida durante la flotacion el
BFT no influy6 en la proteccidn de la oxidacidn del azufre superficial y el azufre responsable
de la flotacion sin colector de la JMS se encuentra oxida y debido a esta situacion la JMS no
flota.

Ademas de esta banda de absorcion se presentan sefiales relativamente intensas de la

oxidacion del plomo y el antimonio en la superficie del mineral.
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Figura 1V.26 Espectro de IR de Jamesonita, mineral sin flotar pH 9.0, 1.0 g/L BFT, 0.06
g/L de MIBC.

V. 2.1.4. pH de flotacion 6.0

La flotacion sin colector de jamesonita se llevé a cabo en presencia de diferentes cantidades
de BFT a pH 6.0, este reactivo actia como modificador superficial en el caso de la flotacion
sin colector de pirita el BFT en proporcién de 1.0 g/L a pH inicial de 6.0 deprime al FeS, y
solo flota alrededor del 20 % w/w en 10 minutos mientras en los primeros 30 segundos solo
flota alrededor del 6 % w/w [36].

Se ha probado que el BFT actta como depresor de pirita a pH 6.0 pero este como le puede
afectar a otros sulfuros, en esta seccion se analiza y determina el efecto del BFT a pH inicial
6.0 en la flotacion de jamesonita. La figura IV.27 presenta las curvas de flotacion de JMS en
presencia de diferentes concentraciones de BFT a 0.32, 0.72, 1.0 y 1.5 g/L a pH inicial de

flotacion 6.0. De la figura se remarcaron algunas particularidades, la velocidad de flotacién
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cambia a los dos minutos de flotacion y esto se identifica por el cambio de pendiente de las
curvas de flotacion y esto es en general para todas las concentraciones de BFT analizadas.

Cantidad de Biftalato g/L pHo de flotacion 6.0; [e] 0.06 g/L
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Figura IV.27 Porcentaje de flotacion acumulativa de jamesonita vs tiempo (minutos) pHo
6.0.

Para las cantidades de BFT de 0.32 g/L y 0.72 g/L se tiene que este participa como activador
superficial de JMS anteriormente se describio que la activacidn es debido a la disolucién o
bien, la ausencia de sulfatos metalicos, asi como también debido a la absorcion del BFT a la
superficie de JMS y la débil presencia de éxidos de plomo y antimonio, esto permite que la

flotacion de JMS sea alta e inclusive en ausencia de un colector.

Para 0.32 g/L y 0.72 g/L de BFT la flotacion de JMS a pH inicial de 6.0 y para los primeros
30 segundos de proceso es de alrededor del 44 % w/w y 48 % wi/w respectivamente en 2
minutos se logra el 74% w/w, mientras que de 2 minutos a 10 solo se flota alrededor del 21%

w/w.
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Las condiciones quimicas de la pulpa para lograr estas eficiencias de flotacion son un pH 6.0
cabe citar que la adicion de las diferentes proporciones de BFT a la pulpa causa la
disminucién del pH hasta un valor de 4.3, a continuacién, este se ajusta con NaOH 0.1 M

hasta 6.0 y entonces se inicia la flotacion.

La pulpa con BFT da un potencial a +370 mV, el ajuste del pH a 6.0 disminuye el potencial
quedando en + 300 mV aun asi esto le da un caracter oxidante a la pulpa. Ni el pH ni el
potencial sufren cambios al final de la flotacion. La conductividad eléctrica de la pulpa
disminuye al final de la prueba, esto debido a que los iones responsables de la conductividad
como el ion ftalato es absorbido a las particulas de mineral y abandonan junto con estas la

celda de flotacion quedando en el concentrado.

Concentraciones mayores de BFT 1.0 y 1.5 g/L no conducen a incrementar la flotacion de
JMS a este pH inicial de 6.0, la mayor flotacion acumulativa es muy similar a la obtenida sin
la adicion de BFT y es del 77 % w/w y 74 % w/w respectivamente. Es decir, el BFT puede
actuar como depresor de JMS a pH inicial de 6.0 con concentraciones de BFT de 1.0y 1.5
g/L. La figura 1VV.28 muestra el monitoreo del pH y del potencial 6xido-reduccion medido
con el potenciometro y referido al electrodo estandar de hidrogeno mediante la suma de +242

mV al valor medido.

Previo a la flotacion se llevo a cabo el acondicionamiento de la pulpa de flotacion registrando
el pH y el potencial en cada modificacion, la figura V.28 muestra en seguimiento de las
variables del pH y el potencial. De la gréafica se observa que a menor pH mayor potencial y
mantiene un comportamiento contrario al pH, es visible que al finalizar la prueba ni el pH ni
el potencial de pulpa final registran cambios significativos. EI BFT es un reactivo que le da

un caracter acido a la solucion y un potencial muy oxidante de +380 mV.
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Figura 1V.28 pH y potencial de la pulpa (PP) durante el acondicionamiento en presencia
de 0y 0.32 a 1.5 g/L de BFT a pHo 6.0. Las lineas continuas representan el pH y las
punteadas el PP.

IVV.2.1.5. Comportamiento de la flotacion pH 11 en presencia de
BFT.

El biftalato de potasio (BFT) se ha empleado previamente como agente depresor de pirita
FeS se ha encontrado que a pH 11 el BFT impide la flotacion de pirita y por tal su presencia
en el concentrado. En trabajos que anteceden a este la flotacion de pirita después de 10
minutos es de tan solo el 10 % wi/w, y en 30 segundos se tiene en el concentrado solamente
el 1.5 % w/w de pirita, esto con solo 0.25 g/L de BFT.

Por tal razdn en este trabajo de tesis se investiga el efecto del BFT en la flotacidn sin colector

de jamesonita a pH 11. La figura 1V.29 presenta las curvas de flotacion para las diferentes
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cantidades de BFT probadas, la velocidad de flotacion cambia a los dos minutos y se tiene
una separacion del 62 % wi/w, las mejores concentraciones de BFT son 0.32 g/L y 1.0 g/L

con el 84 % w/w y 88 % wi/w respectivamente.
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Figura IV.29 Porcentaje de flotacion acumulativa de jamesonita vs tiempo (minutos) pHo
11.0. Conteniendo 0.32, 0.72, 1.0 y 1.5 g/L de biftalato de potasio (BFT).

Con algunas concentraciones no se logran mayores recuperaciones incluso son menores que
la prueba realizada sin BFT. EI monitoreo del pH durante el acondicionamiento de la pulpa
de flotacion se muestra en la figura I1VV.30. La adicion del mineral de JMS no genera cambios
importantes en el pH de la pulpa sin embargo la adicion del BFT lleva el pH hasta 4.3 a partir
de este valor se lleva la pulpa a pH 11 adicionando NaOH 1.0 M. El pH al final decrece

ligeramente debido al consumo de los iones hidroxilo OH".

74



Cantidad de Biftalato g/L pHo de flotacion 11; [e] 0.06 g/L

—H—0 —4&—0.32 A—1.0——1.5
I T T T T T T T T T T T 1

11 + -+ 11

10 + —+ 10

9+ +9
T 8T T8
o

74 +7

6+ +6

54 +5

4+ + 4

" " } "
H20 [e] M BFT pHo pHf
Acondicionamiento

Figura 1V.30 Comportamiento del pH vs Etapa de acondicionamiento. pH de flotacion
11.0, en presencia de 0.32, 0.72, 1.0 y 1.5 g/L de BFT.

Las mejores eficiencias de flotacion con biftalato se llevan a cabo con un potencial reductor
de -10 mV todos los resultados anteriormente descritos se obtuvieron con fuertes potenciales
oxidantes. La figura IV.31 presenta el potencial de pulpa en funcién de la etapa de

acondicionamiento.

El potencial reductor indica que la flotacién de JMS se puede llevar a cabo tanto a potenciales
oxidantes como reductores, como el obtenido a este pH 11.0 es decir, el BFT es un agente
modificador que actla eficientemente tanto a pH alcalino como 4&cido, en potenciales

reductores u oxidantes.

La figura IVV.31 muestra que el potencial tiende a variar ligeramente a potenciales oxidantes

al final de la prueba de flotacion quedando en valores de alrededor de +20 mV. Cabe destacar
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que la flotacion de JMS en medios oxidantes y en presencia de BFT es mayor a la
recuperacion en ambientes reductores, el potencial influye en la flotacion en este caso esa

influencia es de alrededor del 10 % w/w.

Cantidad de Biftalato g/L pHo de flotacion 11; [e] 0.06 g/L

—H— 0 —#—0.32 A—1.0——15

400 F 7 ' ' ' ' N "R ' ' ™1 400
35T ‘ + 375
< 350 F I 350
T35t I 325
L 300 + + 300
— a5+ I 275
g 250 F 250
T 225 F 225
= 200 + T 200
eé 175 1+ 1175
o150 F I 150
& 125+ I 125
8 100+ + 100
E 75 T T 75
5 BT g T2
a of To

o5 L I o5

' T T 1 T 1 T 1
H20 [e] M BFT PP:pHo  PP: pHf
Acondicionamiento

Figura 1V.31 Potencial 6xido reduccion referido al (electrodo estandar de hidrégeno)
EEH. pH 11.0, en presencia de 0.32, 0.72, 1.0y 1.5 g/L de BFT.

La conductividad eléctrica de la pulpa con unidades de uS/cm tiene a decrecer al final de la
prueba de flotacion esto es un indicativo de la absorcion del BFT a la superficie de la JMS el
cual deja la celda de flotacion junto con las particulas, el BFT es uno de los reactivos que
aumentan la conductividad eléctrica, asi como los iones OH" y esto hace que el pH descienda

ligeramente como se vio en la figura 1VV.30.
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1VV.2.1.6. Influencia del acido tanico en la flotacién de JMS.

El acido tanico es un reactivo empleado para la separacion de sulfuros por ejemplo calcopirita
de pirita, se ha encontrado que el AT deprime a la pirita en pH alcalino o neutro y permite la
flotacion de calcopirita [47]. Se ha citado que el FeOOH presenta sitios activos para la
absorcion del AT, el hierro de la pirita debe oxidarse a FeEOOH 0 Fe2(SO4)3 para que se
absorba el AT [47].

En esta investigacion se probaron diversas concentraciones del reactivo quimico acido tanico
este es un compuesto de glucosa y &cidos fendlicos de formula Cz6Hs2046 Y Se elabora
artificialmente, aunque antiguamente se extraia de arboles, raices de frutos y plantas. Tiene

una masa molar de 1,701 g/mol.

La figura IV.32 muestra el comportamiento de la flotacion de JMS en ausencia de colector y
en presencia de diferentes cantidades de AT 0.25, 0.125 y 0.0625 g/L. Se observa que el AT
en todos los casos deprime a la Jamesonita, en la prueba con solo espumante se tenia un 74
% wiw de separacion mientras que en presencia de AT las eficiencias de flotacion son mucho
menores con solo 0.0125 g/L, se tiene el 19 % wi/w cantidades con 0.0625 g/L igualmente se

deprime la JMS, pero en menor grado.

Por ejemplo, el uso de 0.25 g/L de &cido tanico tienen un porcentaje acumulativo de flotacion
del 37 % w/w. En otros trabajos han probado diferentes extractos de tanino de arboles para
mejorar la flotacion de jamesonita encontrando que con el tanino de alerce se consigue una
recuperacion del 84.5 % [48] sin embargo lo encontrado en esta investigacion es que el acido
tanico sintético no mejora la flotacion de JMS. Ademas, el tanino de alerce deprime a la

marmatita (FeZnS), pirrotita, arsenopirita, pirita, cuarzo y calcita [48].
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Figura 1V.32 Porcentaje de flotacion acumulativa de jamesonita vs tiempo (minutos), en
presencia de 0.25, 0.125y 0.0625 g/L de acido tanico AT a pHo 6.0.

En este trabajo el AT en todas las concentraciones probadas deprime a la JMS. La figura
V.33 se muestra el comportamiento del pH durante el acondicionamiento, la concentracion
de espumante [e] 0.06 g/L y el mineral tienen poca influencia en el pH, pero la adicion del
AT como es de esperarse decrece el pH hasta valores de alrededor de 4.3 para cada una de

las concentraciones analizadas.
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Figura 1V.33 Comportamiento del pH en funcion de la etapa de acondicionamiento, en
presencia de 0.25, 0.125y 0.0625 g/L de acido tanico AT a pHo 6.0.

La flotacion se lleva a cabo a pH ligeramente acido 6.0 y se ajusta con NaOH 0.1 M, una vez
ajustado se inicia la prueba de flotacion al finalizar el pH disminuye ligeramente. El potencial
de la pulpa de flotacién conteniendo el &cido tanico en todas las concentraciones da un valor
muy oxidante de alrededor de +390 mV este influye en la flotacién de JMS el ajuste del pH
decrece el PP y queda en +290 mV. Al finalizar la prueba el potencial de la pulpa incrementa

su valor oxidante.

EI PP es un indicativo de las reacciones que se llevan a cabo, en este caso las especies tienen
a perder electrones de su ultimo nivel de energia, por ejemplo, el plomo, el hierro, el azufre
o el antimonio y estos se llegan a reducir formando 6xidos e hidroxidos los cuales deprimen

la superficie de la JMS.
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El &cido tanico deprime a la jamesonita a pH inicial 6.0 ya sea con 0.25, 0.125 0 0.0625 g/L
en investigaciones previas se ha documentado que el AT promueve la flotacion [48] sin
embargo en esta presente tesis de investigacion revelan lo contrario. Por tal razon se exploro
el efecto del pH inicial de flotacion manteniendo constante la concentracion de AT en 0.0625
g/L. La figura IV.34 muestra el comportamiento de la flotacion acumulativa de la JIMS.

Acido tanico 0.0625 g/L; 0.06 g/L [e]
pHo B 50 A 60 % 70 @ 9.0
Ny ———7 7 7 T T 3 /5

% wi/w Flotacion Acumulativa de Jamesonita

Tiempo (Min)

Figura 1V.34 Porcentaje de flotacion acumulativa de jamesonita vs tiempo (minutos),
0.0625 g/L de acido tanico AT a pHo 5.0, 6.0, 7.0y 9,0.

El pH inicial 5.0 deprime ain mas a la JMS en presencia de 0.0625 g/L de AT Yy tiene un
acumulativo después de 10 minutos de flotacion del 11 % w/w y en los primeros 30 segundos
es de solamente el 5 % wi/w, el azufre libre en la superficie de la JMS es el principal

responsable de la flotacion sin colector, tal como sucede en estas pruebas el AT se absorbe
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sobre el azufre, asi como la formacion de sulfatos e impiden su flotacion al cubrir la especie

hidrofobica responsable de la flotacion sin colector.

Similar situacion sucede a pH 6.0 y 7.0 la JMS continta deprimiéndose, no obstante, su
maxima flotacion acumulativa es de alrededor del 25 % w/w, sin embargo, cuando el pH es
9.0, la flotacién acumulativa de JMS presenta valores del 67 % w/w es decir a pH alcalino el

efecto depresor del AT se anula y la flotacion de JMS es nuevamente importante.

De estudios previos se ha detectado que el acido tanico es un depresor de pirita [48], si se
busca evitar la flotacion y no afectar la de la JMS deberia efectuarse a pH preferentemente
alcalino para deprimir a la pirita y flotar la JMS. De estas pruebas de flotacion con el AT en
concentracion de 0.0625 g/L y a diferentes pH inicial de flotacion 5.0, 6.0, 7.0 y 9.0 se tiene
que al finalizar la prueba el pH desciende significativamente quedando en valores de 5.0, 5.8,
6.4y 7.5 respectivamente.

Es decir, la superficie del mineral tiende a absorber los iones OH", a mayor pH la absorcion
es mucho mayor y esto causa la activacion superficial de la JMS vy la flotacion mejora a pH
9.0. Cuando se tiene un pH 5.0 y en presencia de 0.0625 g/L de AT el mineral se deprime y
solo flota el 11.5 % wi/w esto se atribuye absorcion del AT a la superficie de la JMS cubriendo
sus superficies hidrofobicas e impidiendo e impidiendo su flotacion esto se efectia a un

potencial de pulpa de alrededor del +354 mV.

Mayores valores de pH inicial de flotacién 6.0, 7.0 y 9.0 disminuyen el caracter oxidante de
la pulpa y se analizan potenciales de +282 mV y +238 mV respectivamente al finalizar la
prueba los valores registrados tienden a ser mas oxidantes, esto por efecto de la aireacion de

la celda de flotacion.
La figura 1V.35 muestra los valores del potencial de pulpa referido al electrodo estandar de

hidrogeno durante el acondicionamiento al inicio y final de la prueba de flotacion se observa

que el PP aumenta al concluir la flotacion.

81



Acido tanico 0.0625 g/L; 0.06 g/L [e]

pHo ——5.0 —&— 6.0 —k— 7.0 —@—9.0
410 E T T T T T T T T
400 3
390 4
380 3
370 3
360 3
350 4
340 4
330 4
320 4
310 3
300 3
290 3
280 4
270 3
260 4
250 3
240
230 4
220 4 T T T T T T T T T T T

T T T

Potencial de Pulpa Referido al EEH (mV)

H20 [e] M AT PP pHo PP pHf
Acondicionamiento

Figura 1V.35 Potencial éxido reduccion referido al (electrodo estandar de hidrogeno)

EEH. 0.0625 g/L de acido tanico AT a pHo 5.0, 6.0, 7.0y 9,0.
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Conclusiones.

El mineral obtenido de las minas de Zimapan, Hidalgo, México esta constituido de una sola
fase de jamesonita (FePbsSbeS14) (JMS) de sistema cristalino monoclinico, constituida de
particulas alargadas de bordes lisos y angulares caracteristicos de su crecimiento cristalino
tipo acicular. La superficie de JMS fresca analizada por FTIR presenta bandas de enlace
débiles de los 6xidos de plomo PbO y PbO: y de los enlaces Sh-O del Sh,Os asi como la

presencia de sulfatos debido a la oxidacion superficial del azufre de la JIMS.

La JMS flotada en ausencia de BFT y solamente usando espumante MIBC 0.06 g/L es de
alrededor de un 77 % w/w mientras que el 33 % w/w restante no flota y se queda en las colas,
esta nula flotacion es debido al incremento de la intensidad de las bandas del Pb-O del PbO3,
del PbO, del Sh,03 asi como la formacidn de compuestos enlazados con el metal de manera
mono dentada representada por la division de la banda principal del sulfato en tres bandas de
absorcion excepto a las sefiales de los sulfatos, las bandas de absorcion de los 6xidos Pby Sb

se presenta en la jamesonita flotada.

En presencia de 0.32 g/L de BFT y a un pH 6.8-7.0 la flotacion de la JMS se ve afectada
obteniendo solamente en 10 minutos el 57% w/w, 43% del mineral no flota quedandose en
las colas, mayores concentraciones activan la superficie de JMS y flota el 73 % w/w, 87 %

wi/w'y 97 % w/w con concentraciones de BFT de 0.72 g/L, 1.0 g/L y 1.5 g/L respectivamente.

La menor flotacion de JMS con 0.32 g/L a pH inicial 6.8-7.0 se debe a la naturaleza
superficial de las particulas, el infrarrojo indica la absorcion del BFT de manera abundante,
asi como la reduccion de la intensidad de las bandas de los enlaces Pb-O y Sh-O asi como la

disolucion de las sefales de sulfato.

La flotacion de JMS presenta las mejores eficiencias cuando se lleva a cabo a pH 6.8-7.0 con
1.0 g/L y 1.5 g/L de BFT siendo estas del 87 % w/w y 97 % w/w respectivamente debido a
la no oxidacion del azufre a sulfato y la ligera oxidacién de los metales determinado por la
presencia de las bandas de absorcion de los enlaces Pb-O. Solo los enlaces Sb-O presentan

una relativa fuerte intensidad.
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La JMS presente en las colas, mineral sin flotar, en diferentes condiciones quimicas de la
pulpa a pH 6.9-7.0, pH 9.0 con 0.32 g/L 0 1.0 g/L es debido principalmente a la oxidacion
del azufre superficial, formando sulfatos los cuales son detectados por la técnica infrarrojo
formando superficialmente compuestos monodentados con tres bandas de absorcion vy

bidentado con cuatro sefiales.

La JMS a pH inicial 6.0 y conteniendo 0.32 g/L y 0.72 g/L de BFT flota eficientemente
obteniendo alrededor del 95 % w/w de separacion, el BFT es un buen activador de jamesonita
a pH ligeramente acido con potenciales de pulpa +300 mV, en tanto bajo las mismas
condiciones de pH, potencial, pero concentraciones mayores de BFT 1.0 g/L y 1.5 g/L

resultan nocivos en la flotacion de JMS.

La JMS flotada a pH 11.0 es eficiente con concentraciones de BFT de 0.32 g7L y 1.0 g/L
alcanzando una recuperacion del 84 % w/w'y 87 % w/w respectivamente. EI BFT no deprime
a la JMS a este pH a pesar de llevarse a cabo la flotacion en potenciales de pulpa reductores.
La conductividad eléctrica de la pulpa de flotacion a pH inicial 11 disminuye al final de la
prueba debido a la absorcion del BFT a la superficie de JMS y sale de la pulpa quedando en

las particulas concentradas.

El &cido tanico deprime a la JMS en concentraciones de 0.25 g/L, 0.125 g/L y 0.0625 g/L
esto a un pH inicial de 6.0 y potenciales de pulpa oxidantes de +290 mV, obteniendo maximas
flotaciones acumulativas de 37% w/w, 19 % w/w y 25 % wi/w respectivamente. A pH alcalino

el efecto depresor del &cido tanico se anula y la flotacion de JMS es significativamente alta.
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