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Simbolo

AA

cm
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°C
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LISTA DE SIMBOLOS

Significado

Absorcion Atomica
Centimetro

Coeficiente de regresion lineal
Concentracion de oro en kilogramos por tonelada
Grados Celsius

Gramos

Kilogramos por tonelada

Litro

Metro

Metro cuadrado

Metro cubico

Miligramos

Mililitro

Partes por millén

Porcentaje

Prueba F de Fisher






Boton

Carga

Copela

Copelacién

Doré

Ebullicidon

Ensayo al fuego

Escoria

GLOSARIO

Mezcla de una aleacion de oro y plata.

Grupo de 2 a 6 muestras que se ingresan al horno

para ser fundidas o copeladas.

Recipiente poroso y absorbente hecho de 6xido de

magnesio, o ceniza de hueso o cemento portland.

Fusién oxidante de una mezcla de plomo, oro y plata
en un recipiente llamado copela el cual absorbe el
plomo dejando la aleacion de oro y plata en la

superficie.

Aleacion de oro y plata que queda como resultado de

la copelacion.

Proceso fisico en el que la materia pasa de estado

liqguido al estado gaseoso.

Rama del andlisis quimico cuantitativo en el que se
determinan metales y minerales con ayuda de calor y

reactivos secos.

También recibe el nombre de ganga; es un residuo

sélido vidrioso del proceso de fundicion.
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Fusiéon

Mufla

Regulo

Tiro forzado

Vaso de fundicién

Proceso fisico en el cual la materia pasa del estado
solido al estado liquido.

Horno que se utiliza para el analisis de oro y plata

por el método de ensayo al fuego.

Aleacion de plomo, oro y plata que queda como

resultado de la fundicién de una muestra mineral.

Permite que los gases de combustion sean
expulsados mediante la aspiracion de un ventilador
especial, resistente a las temperaturas y a las
agresiones de los humos, e impulsados a la

chimenea.
Vasos de 6xido de magnesio o de ceniza de hueso

gue se utlizan para fundir las muestras con el

fundente.
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RESUMEN

El presente trabajo de investigacion consistio en determinar la
contaminacion de plomo generado en el andlisis de oro y plata por el método

de ensayo al fuego.

Su objetivo principal fue determinar la concentracion de plomo en los
puntos susceptibles a contaminacién como lo son: el ambiente externo de
trabajo, el ambiente interno de trabajo y el sistema de seguridad que el
laboratorio del Ministerio de Energia y Minas tiene para evitar la contaminacion.

La metodologia que continud consistiéo en hacer correr el método ensayo
al fuego y durante el analisis monitorear el lavador de gases en cuatro puntos
especificos: el ducto que sale de la mufla, el reservorio de aspersion de agua, el
tanque de agua y la chimenea de salida; ademas se controlé durante el analisis
por medio de filtros para aire la contaminacion que hubo en el ambiente de

trabajo.
Después de una serie de analisis se proponen alternativas de seguridad
para que el ambiente de analisis sea seguro y los analistas puedan trabajar sin

ningun problema.

Por ultimo se realizoé un analisis de datos y se hizo un balance de materia

para determinar la cantidad de plomo que queda en cada parte del analisis.
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OBJETIVOS

General
Determinar la concentracién de plomo en el proceso de analisis de oro y
plata por el método de ensayo al fuego en los puntos susceptibles a
contaminacion ambiental.

Especificos

1. Evaluar el lavador de gases del laboratorio para evitar la contaminacién

de plomo al ambiente exterior.

2. Determinar la concentracion de plomo en el ambiente de trabajo donde

se realiza el andlisis de oro y plata por el método de ensayo al fuego.

3. Proponer alternativas de seguridad para el trabajo seguro en el analisis

de oro y plata por el método de ensayo al fuego.
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Hipotesis

Hipotesis nula:

1. El lavador de gases instalado en el laboratorio es eficiente y no permite
gue vapores de plomo sean enviados al ambiente exterior del laboratorio.

2. Cuando se realiza el andlisis de oro y plata en el laboratorio, no se pasan
los limites de exposicion de plomo en el trabajo, segun las normas

internacionales.

3. El laboratorio del Ministerio de Energia y Minas realiza el andlisis de oro y
plata por el método de ensayo al fuego contando con la seguridad

necesaria para no contaminar el medio ambiente.

Hipotesis alternativa:

1. El lavador de gases instalado en el laboratorio no es eficiente y permite

gue vapores de plomo sean enviados al ambiente exterior del laboratorio.

2. Cuando se realiza el analisis de oro y plata en el laboratorio, si se pasan
los limites de exposicion de plomo en el trabajo, segun las normas

internacionales.
3. El laboratorio del Ministerio de Energia y Minas realiza el andlisis de oro y

plata por el método de ensayo al fuego no contando con la seguridad

necesaria para no contaminar el medio ambiente.
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INTRODUCCION

El andlisis de oro y plata, por el método de ensayo al fuego, es uno de los
métodos mas usados a nivel mundial para la cuantificacion de oro y plata por la
exactitud de sus resultados, existe mucha bibliografia acerca de este método,
pero poco respecto a la contaminacion que genera.

En Guatemala existe un laboratorio en la mina Marlin que realiza este
andlisis y el Ministerio de Energia y Minas que lo esta implementando en su
laboratorio.

El presente trabajo de investigacion es una continuacion del trabajo
presentado por el ingeniero Marvin Eduardo Mérida Cano quien ya realizé el
estudio acerca del balance de materia de concentracion de plomo en el analisis
de oro y plata por el método de ensayo al fuego. Tomando como base los
resultados a los que él llegd y las recomendaciones hechas, se investigo la
contaminacion ambiental que se genera en dicho método tanto interna como

externa al laboratorio.

Se dice que se deben tener cuidados, especialmente con el plomo y es
responsabilidad del analista tomar las precauciones necesarias, pero nadie ha
publicado hasta que punto existe esta contaminacién y como podrian tratarse

los residuos.

Existen laboratorios en muchos paises que realizan este andlisis y quizas
hayan hecho este estudio pero solo enfocado a su laboratorio y no a nivel

general lo cual serviria para utilizar un equipo de seguridad estandar.
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Este trabajo pretende conocer la contaminaciébn ambiental que genera
este andlisis y publicarlo para que otros laboratorios consideren la seguridad

gue se debe tener.

El laboratorio del Ministerio de Energia y Minas durante afios ha realizado
el andlisis de plomo por medio de espectrometria de absorcion atomica y
cuenta con este equipo el cual tiene un limite de deteccion de 0,04 miligramos
por litro y un limite de cuantificacion de 0,14 miligramos por litro para la
determinacién de plomo, lo cual permiti6 determinar las concentraciones de

plomo en nuestro estudio.

El laboratorio cuenta con un lavador de gases y este se monitore6 para
ver la eficiencia que tiene y si hay que hacerle mejoras; ademas, por seguridad
de los analistas se controldé la contaminacién de plomo en el ambiente de

trabajo con el objeto que pueda ser mas seguro.
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1. ANTECEDENTES

Histéricamente, el analisis de oro y plata en minerales por el método de
ensayo al fuego es uno de los mas aceptados por los laboratorios de todo el

mundo por sus resultados que son confiables.

Actualmente en el territorio de Guatemala se estan explotando metales
preciosos los cuales necesitan ser fiscalizados y es funcién del Ministerio de

Energia y Minas cumplir con esta fiscalizacion.

Para ello se estd implementando en el laboratorio del Ministerio de
Energia y Minas el andlisis de oro y plata por el método de ensayo al fuego
donde ya existe el equipo necesario y los reactivos correspondientes para

realizar este andlisis.

Existe informacion acerca de este método de analisis y toda la bibliografia
concuerda que el mayor cuidado que se debe tener es que el andlisis por este
método genera vapores de plomo los cuales son nocivos para la salud y para el

medio ambiente.

El plomo tiene un punto de ebullicion de 1 750 grados Celsius pero
empieza a generar vapores a los 500 grados Celsius, lo que hace peligroso el
analisis de oro y plata por el método de ensayo al fuego, ya que se trabaja con

temperaturas de 850 grados Celsius, 900 grados Celsius y 950 grados Celsius.

Tomando como base el estudio realizado por el ingeniero Marvin Eduardo
Mérida Cano en su trabajo de graduacion donde hizo un balance de masa de



PbO, él obtuvo resultados que indican una pérdida del 4 por ciento en la etapa
de fundicion y una pérdida del 2 por ciento en la etapa de copelacion, teniendo
una pérdida total del 6 por ciento, asumiendo que las copelas y los vasos de

fundicion son de buena calidad.

Tomando como base esta pérdida del 6 por ciento y asumiendo que en la
mufla se trabaja con una carga 6 muestras simultaneas y que a cada muestra
se le agregan en promedio 39 gramos de Pb, se estarian trabajando 234
gramos de plomo por carga y en cada carga hay una pérdida del 6 por ciento, la
pérdida que se va al ambiente exterior y al ambiente de trabajo sera de 14

gramos de plomo elemental.

Las dimensiones del laboratorio donde se realiza el analisis de oro en el
Ministerio de Energia y Minas son 6 metros de largo, 5,25 metros de ancho y
3,5 metros de alto conteniendo un volumen de aire de 110,25 metros cubicos
asumiendo que todo el plomo quede en este volumen. Se tendrd una
concentracion como vapores de plomo en el ambiente de trabajo de 0,13
gramos de plomo por metro cubico por carga de trabajo y esto aumentaria en

cada carga de trabajo.

Se asume que todo el plomo se va hacia el ambiente exterior en unas 10
cargas de trabajo se estaran liberando 140 gramos de plomo al ambiente

exterior.

La mufla donde se realiza el andlisis tiene en la parte de atras una
chimenea con tiro forzado que extrae los vapores de plomo y los envia al
lavador de gases que se encuentra en la terraza del laboratorio, y se espera
gue por diferencia de temperatura el plomo precipite en el agua y no salga al

ambiente como contaminacion de plomo.



2. MARCO TEORICO

2.1. Plomo

El plomo es un es un metal que existe formando parte de ciertos minerales
en la corteza terrestre. Las personas lo han diseminado a través del medio

ambiente de muchas maneras.

Industrialmente, sus compuestos mas importantes son los Oxidos de
plomo y el tetraetilo de plomo. El plomo forma aleaciones con muchos metales

y, en general, se emplea en esta forma en la mayor parte de sus aplicaciones.

Todas las aleaciones formadas con estafio, cobre, arsénico, antimonio,

bismuto, cadmio y sodio tienen importancia industrial.

El uso mas amplio del plomo, como tal, se encuentra en la fabricacién de
acumuladores. Otras aplicaciones importantes son la fabricacion de
tetraetilplomo, forros para cables, elementos de construccion, pigmentos,

soldadura suave y municiones.
2.1.1. Propiedades quimicas y fisicas
Las propiedades quimicas y fisicas del plomo ayudan a comprender el

comportamiento que tiene en determinadas condiciones de trabajo, es por ello

gue se listan a continuacion.



NUmero atébmico

82

Valencia 2,4

Estado de oxidacion +2
Electronegatividad 1,9

Radio covalente (A) 1,47

Radio i6nico (A) 1,20

Radio atomico (A) 1,75
Configuracién electrénica [Xe]4f**5d°6s%6p?
Primer potencial de ionizacion (eV) 7,46

Masa atomica (g/mol) 207,19
Densidad (g/ml) 11,4
Punto de ebullicion (°C) 1725
Punto de fusién (°C) 327,4
Presién de vapor a 327 °C (Pa)* 4.21x 107
Presion de vapor a 0 °C (Pa)? 0

2.1.2. Limites de exposicion

Todos concuerdan que un limite de exposicion al plomo, para un
trabajador durante ocho horas diarias sin que tenga problemas complicados de

salud debe ser segun las normas internacionales de:

! http://www.ecured.cu/index.php/Plomo. Consulta: 11 de febrero de 2014.

2 Hoja informativa sobre sustancias peligrosas p. 6
http://nj.gov/health/eoh/rtkweb/documents/fs/1096sp.pdf. Consulta: febrero de 2014.



Segun la OSHA el PEL es de 0,05 mg/m?®
Segun la NIOSH el REL es de 0,05 mg/m®
Segln la ACGIH el TLV es de 0,05 mg/m?®

Donde:

OSHA =

PEL =

NIOSH =

REL =

“Occupational Safety and Healt Administration (Administracion
de salud y seguridad en el trabajo), es la agencia federal
responsable de la adopcién de normas de salud y seguridad y

el cumplimiento de las mismas”.’

“Permissible exposure limit (limite de exposicion permisible),
es un limite en el aire que esta determinado por la OSHA y es

legalmente exigible.”

“National Institute for occupational Safety and Healt (Instituto
nacional para la salud y seguridad en el trabajo), es un
organismo que realiza evaluaciones de equipos de respiracion
y la certificacion de los mismos, estudios de peligros laborales,
ensayos de equipos laborales y también propone normas a la
OSHA.”

‘Recommended exposure limit (limite de exposicion
recomendado), es establecido por la NIOSH para los niveles

de sustancia en el aire. Puede ser un promedio ponderado en

3 Hoja informativa sobre sustancias peligrosas p. 5
http://nj.gov/health/eoh/rtkweb/documents/fs/1096sp.pdf. Consulta: noviembre del 2013.

* Ibid.
® Ibid.



ACGIH =

TLV=

2.1.3.

el tiempo, limite de exposicién a corto plazo o limite en el

tiempo.”®

“‘American conference of Governmental Industrial Hygienists
(Conferencia Estadounidense de Higienistas Industriales
Gubernamentales), publica recomendaciones sobre los limites
d exposicion laboral a las sustancias quimicas (Valores limites

umbral; ver TLV.”’

“threshold limit value (valor limite umbral), es el limite de

exposicion laboral recomendada por la ACGIH"®

Plomo en el medio ambiente

El plomo puede entrar al ambiente a través de liberaciones desde minas

de plomo y otros metales, desde fabricas que lo manufacturan, por aleaciones o

compuestos de plomo. Este es liberado al aire cuando se quema carbon,

petrdleo o desechos.

Entre las fuentes de plomo en el polvo y la tierra se incluyen al que cae al

suelo desde el aire y el desgaste y desprendimiento de pedazos de pintura con

plomo desde edificios, puentes y otras estructuras. Los vertederos pueden

contener desechos de minerales de plomo proveniente de las municiones o de

otras actividades industriales como por ejemplo la manufactura de baterias.

6 Hoja informativa sobre sustancias peligrosas p. 5
http://nj.gov/health/eoh/rtkweb/documents/fs/1096sp.pdf. Consulta: noviembre del 2013.

" Op.Cit. p.4
® Op.Cit. p.5



Entre las fuentes de plomo en el agua de superficie 0 en sedimentos estan
la deposicion de polvo que contiene plomo desde la atmdsfera, el agua residual
de industrias que manejan plomo (principalmente las industrias de hierro y
acero y las que manufacturan plomo), agua de escorrentia en centros urbanos y

apilamientos de minerales.

Algunos compuestos de plomo son transformados a otras formas de
plomo por la luz solar, el aire y el agua. Sin embargo, el plomo elemental no

puede ser degradado.

2.1.4. Toxicologia

“El plomo puede ser inhalado y absorbido a través del sistema respiratorio
o ingerido y absorbido por el tracto gastrointestinal; la absorcion percutanea del
plomo inorganico es minima, pero el plomo organico si se absorbe bien por esta
via. Después de la ingestion de plomo, éste se absorbe activamente,
dependiendo de la forma, tamafio, transito gastrointestinal, estado nutricional y
la edad; hay mayor absorcion de plomo si la particula es pequefia, si hay
deficiencia de hierro y/o calcio, si hay gran ingesta de grasa o inadecuada
ingesta de calorias, si el estbmago esta vacio y si se es nifio, ya que en ellos la
absorcién de plomo es de 30 a 50 por ciento mientras que en el adulto es de

10por ciento."

Luego de su absorcion el plomo se distribuye en compartimentos, en
primer lugar circula en sangre, luego se distribuye a los tejidos blandos como
higado, riidbn, médula 6sea y sistema nervioso central que son los organos

blanco de toxicidad, luego de 1 a 2 meses el plomo difunde a los huesos donde

’Intoxicacion por plomo, Melinda M. Valdivia infantas
http://www.scielo.org.pe/pdf/rspmi/v18n1/a05v18n1.pdf.
Consulta: el 6 de noviembre de 2013.



es inerte y no toxico. El metal puede movilizarse del hueso en situaciones como

inmovilidad, embarazo, hipertiroidismo, medicaciones y edad.

“El plomo cruza la placenta y la barrera hematoencefalica. Finalmente se
excretard por orina en un 90por ciento, y en menor cantidad en la bilis, piel,
cabello, ufias, sudor y leche materna. Hay que recordar que en el hueso esti
depositado el 90por ciento del plomo y que una disminucién de la plombemia

sin quelacién indica esta distribucion a tejido blando y hueso.”*°

2.1.5. Sintomas clinicos
Los sintomas de intoxicacién por plomo, generalmente se manifiestan por

trabajar en lugares donde se superan concentraciones de plomo en relacion a

los permitidos por las normas internacionales.

Tabla I. Principales sintomas de intoxicacion con plomo

Sistema Nervioso Central Fatiga, malestar, irritabilidad, animo deprimido,
disminucion de la libido, alteracion de la funcion
neuropsicoldgica, cefalea, encefalopatia (delirio,
ataxia, convulsion, estupor, coma.)

Sistema Nervioso Periférico Debilidad motora

Gastrointestinal Anorexia, nausea, constipacion, pérdida de
peso, dolor abdominal

Sangre Anemia, (hipocrénica, microcitica o normocitica

Renal Insuficiencia renal crénica, nefritis intersticial,
proteinuria leve

Reumatoldgico Mialgias, artralgias, gota

Cardiovascular Hipertension

Reproductivo Oligospemia

Fuente: elaboracion propia.

% |ntoxicacion por plomo, Melinda M. Valdivia infantas
http://www.scielo.org.pe/pdf/rspmi/v18n1/a05v18n1.pdf.
Consultado: el 6 de noviembre de 2013.



2.1.6. Plomo en la sangre

“El plomo en sangre correlaciona directamente con las manifestaciones
clinicas, la encefalopatia plumbica ocurre con plombemias mayores de 80
miligramos por decilitro, el deterioro cognitivo con 50 miligramos por decilitro, la
nefropatia con 40 miligramos por decilitro, la neuropatia periférica con 20
miligramos por decilitro, y la anemia se ha reportado con valores tan bajos
como 10 miligramos por decilitro y hasta tan altos como 40 miligramos por
decilitro. Se ha reportado deterioro intelectual en nifios y retardo de la pubertad
en nifias con valores debajo de 10 miligramos por decilitro e hipertension e
insuficiencia renal en adultos 15-16 con valores tan bajos de entre 4 a 6

miligramos por decilitro.

El Centro de Prevencion y Control de Enfermedades de Estados Unidos
recomienda intervencion médica con niveles mayores de 10 miligramos por
decilitro y 25 miligramos por decilitro en nifios y adultos respectivamente. Segun
la Occupational Safety and Health(OSHA) con valores mayores a 40 miligramos

por decilitro un adulto debe alejarse del trabajo.”**

2.1.7. Tratamiento
Las siguientes son recomendaciones de la Organizacién Internacional del
Trabajo para la prevencion en trabajadores expuestos, las cuales deben

seguirse para evitar la intoxicacién por plomo:

o Dentro de lo posible reemplazar el plomo por sustancias menos téxicas.

" Intoxicacion por plomo, Melinda M. Valdivia infantas
http://www.scielo.org.pe/pdf/rspmi/v18n1/a05v18n1l.pdf.
Consulta: el 6 de Noviembre de 2013.



Los trabajadores deben contar con un Equipo de Proteccion Individual
(EPI) adecuado como son mascaras con filtros especiales para plomo y

ropa protectora, que debe lavarse o cambiarse regularmente.

La ropa protectora de determinadas fibras sintéticas retiene menos polvo
que los de algoddn y debe utilizarse siempre que las condiciones de
trabajo lo permitan.

Evitar la ropa con vueltas, pliegues y bolsillos en los que se pueda

acumular el polvo.

No llevar la ropa de trabajo a la casa.

Se ha de dar a los trabajadores el tiempo necesario para lavarse antes
de comer y debe estar prohibido comer y fumar en las proximidades de
las areas en que se procesa el plomo. Deberan existir zonas adecuadas

para comer.

La limpieza de las salas y el edificio en que se procesa el plomo debe
realizarse continuamente ya sea por un proceso en humedo o con
aspiradores. Cuando, a pesar de estas precauciones, los trabajadores
sigan estando expuestos al plomo, deberan contar con un equipo de
proteccion respiratoria adecuadamente mantenido. Dicho equipo debera
revisarse para garantizar su limpieza y eficacia; también se vigilara que

se utilice en caso necesario.
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2.1.8. Efectos sobre la salud

Los sintomas por estar en contacto con plomo, sin la debida proteccion y
sobrepasando las concentraciones establecidas por las normas

internacionales, son los siguientes:

o Ojos: irritacion.

o Piel: no hay informacion.

o Agudo: dolor de cabeza, irritabilidad, malestar estomacal, y debilidad.

o Cronico: el plomo podria causar cancer de pulmén, cerebro, estbmago, y

rindn en humanos. Sabor metalico, colicos, calambres musculares.

2.2. Método de ensayo al fuego

El principio de este método consiste en que el oro y la plata de una
muestra mineral son colectados mediante el uso de un fundente, obteniéndose
un boton de plomo llamado régulo. Este es oxidado mediante un proceso de
copelacion obteniéndose el doré, el mismo que es atacado por digestion acida

(particion) para su posterior lectura por absorcion atébmica.
2.2.1. Propdésito
Este procedimiento establece el método gravimétrico (ensayo al fuego)

para la determinacion de oro y plata en minerales, rocas, suelos, sedimentos,

productos metallrgicos entre otros.

11



2.2.2. Alcance

El método es aplicable a muestras con contenidos de oro que se
encuentre entre 0,5 gramos por tonelada y 50 kilogramos por tonelada y plata
entre 20 gramos por tonelada y 50 kilogramos por tonelada en los materiales
antes descritos.

2.2.3. Desarrollo

Para el analisis de oro y plata por este método es necesario determinar el
contenido de la muestra y dependiendo de ello se aplicara un método diferente
de analisis, si la muestra contiene minerales neutros se trabaja de una formay
si contiene sulfuros la muestra se trabaja de forma diferente, las formas de

trabajar las muestras se describen a continuacion.

2.2.3.1. Principio

El método se basa en la propiedad que tiene el plomo fundido para
colectar el oro y la plata con la subsecuente copelacion y cuantificacion

gravimétrica.

2.2.3.2. Fusién de la muestra que contenga

minerales neutros u oxidados

Poner 60 a 65 gramos de fundente. En un crisol de barro o arcilla; agregar
20 o 30 gramos de muestra a analizar, mezclar perfectamente la muestra, el
fundente y el reductor con una espatula. Cubrir con 20 gramos de fundente y 5

a 10 gramos de borax para proteger la fusion y evitar proyecciones del material.

12



Nota: en ambos casos, minerales neutros y oxidados, se utilizan 20 a 30
gramos de muestra, sin embargo esta cantidad se puede incrementar o
disminuir dependiendo de las caracteristicas del mineral y el contenido de oro
y/o plata que se persiga. Es conveniente que se ajusten las cargas de acuerdo

a lo anterior.

2.2.3.3. Fusion de la muestra que contenga

minerales reductores (sulfuros)

Poner 60 a 65 gramos de fundente en un crisol de barro o arcilla; agregar
la 10 gramos de la muestra a analizar, agregar de 1 a 4 gramos de nitrato de
potasio, dependiendo de la cantidad de sulfuros y 5 a 10 gramos de SiO;

considerando el contenido de SiO; que presenten las muestras.

Mezclar perfectamente la muestra, el fundente y otros compuestos con
una espatula. Introducir 1 o 2 clavos de 3 pulgadas o nitrato de potasio como
desulfurante, cubrir con 10 a 20 gramos de fundente y 5 a 10 gramos de bérax,

para proteger la fusion y evitar proyecciones del material.

En cualesquiera de los dos casos anteriores o en ambos, introducir el (los)
crisol (es) en el horno-mufla de 850 = 50 grados Celsius y calentar de 20 a 25

minutos, evitar calentamiento brusco para evitar pérdidas por proyecciones.

Incrementar el calentamiento hasta alcanzar de 950 + 50 grados Celsius y
conservarla durante 25 a 30 minutos. Terminada la fusion, tomar con pinzas el
crisol y mezclar moviendo en circulos y posteriormente golpear ligeramente
para asentar el plomo fundido y vaciar poco a poco en una payonera

previamente calentada de 70 = 10 grados Celsius y dejar enfriar.

13



Se separa la escoria del plomo con un martillo y se golpea hasta obtener

un cubo libre de escoria.

2.2.3.4. Copelacion

Introducir las copelas en el horno-mufla cuando éste se encuentre de 850
+ 50 grados Celsius. Es importante que la temperatura de la copela esté por
arriba del punto de fusion del litargirio (884 °C), cerrar la puerta para que se

calienten 15 a 20 minutos.

Colocar los cubos de plomo sobre las copelas y cerrar la puerta, en este
punto los botones de plomo se fundeny cubren con una espuma obscura que
desaparece en 1 a 3 minutos; el plomo se hace brillante lo que indica que se
han descubierto los ensayos y que el plomo ha empezado a oxidarse.

Se abre la puerta de la mufla para que entre suficiente aire, la superficie
del plomo se vuelve de forma convexa y pasan de abajo pajitas de litargirio
fundido que al estar sobre la superficie del plomo le dan una apariencia

lustrosa. Entonces se dice que los ensayos se estan moviendo.

La temperatura del horno debe estar entre 820 a 850 grados Celsius (el
color rojo claro da una indicacién de la temperatura). A esta temperatura los
humos se desprenden lentamente y cristalizan en los bordes de las copelas

cristales de litargirio.

NOTA: esta temperatura es importante pues si se eleva hay pérdidas y si
se baja no se volatiliza todo el plomo y existe la posibilidad de que se congelen
los botones, esto Ultimo es mas probable si hay antimonio, cobalto, niquel, entre

otros. Hacia el final del proceso se cierra la puerta del Horno-Mufla para elevar

14



la temperatura de 900 + 100 grados Celsius y expulsar los ultimos restos de

plomo.

Enfriar gradualmente y procurar que los botones grandes de plata no se
enfrien bruscamente ya que puede haber proyecciones (galleo) y por lo tanto

pérdidas de plata.

Se desprende el boton de oro y plata (doré) con las pinzas de punta, en
este momento hacer presion para eliminar restos de la copela y cepillar el area

de contacto del boton con la copela.

Se coloca el botdén en un yunque pequefio o placa de metal y martillar para
obtener una lamina y facilitar la disolucion de la plata en el apartado. El boton
se coloca en un crisol de porcelana y se pesa en la balanza microanalitica con
sensibilidad delos 0,001 miligramos. Considerar este peso (P1) como peso del

dore (oro + plata).

Conservar las copelas para recuperar valores de oro y/o plata absorbidos.

° Observaciones

o Cuando se hacen varias copelaciones al mismo tiempo deben
meterse primero los botones mas grandes para que tengan el
mismo tiempo de proceso.

o Las copelas no deben moverse después de que se les ha
colocado el plomo. La temperatura se puede regular con el tiro,

enfriadores, puerta de la mufla, control automatico, y otros.

15



o Después de la copelacion, la copela se deja en la mufla unos

minutos segun el tamafio del botén.

o Cuando la temperatura final es baja, el boton se solidifica sin

brillantez reteniendo plomo.

o Si el botdn es de oro se necesita una temperatura final mucho mas

alta que cuando es de plata.

o Ademés de oro y plata, el boton también puede presentar un

contenido de platino, paladio, rodio, iridio, rutenio y osmio.

o Si el boton aparece opaco en la superficie superior hay indicacién
de presencia de telurio o algin elemento del grupo del platino.

o Los botones que contienen gran cantidad de platino aparecen
aplastados y no relampaguean. Son de color gris acero y de
superficie opaca.

2.2.3.4.1. Pérdidas en la copelacion

Siempre hay pérdidas en el proceso de copelacion, sobre todo
porque aqui se ingresa plomo en estado elemental al horno a una
temperatura de 950 grados Celsius, pero los principales factores por los

que hay pérdidas son:

La naturaleza y forma de la copela
La temperatura de copelaciéon

La proporcion del plomo a la plata

16



o La cantidad y caracter de impurezas

° El tiro a través de la mufla

Las pérdidas pueden ser debidas a:

o Proyecciones durante el enfriamiento (galleo)

o Absorcion del plomo (bullion) por la copela

o Oxidacién y absorcion de la plata con el litargirio

o Volatilizacion de la plata ya sea sola 0 acompafiada con otros metales
2.2.3.5. Apartado del oro de la plata

Calentar el acido nitrico sin llegar a ebullicién, vaciar de 7 a 8 mililitros en
el crisol de porcelana y calentar, sin llegar a ebullicion, hasta la completa

disolucion de la plata.

Decantar la solucion cuidadosamente y agregar de 7 a 8 mililitros de acido
nitrico, calentar durante unos 10 minutos (15 minutos si el contenido de oro es

alto).

Decantar la solucién y lavar tres veces con agua destilada y una con
NH4OH. Calentar el crisol a baja temperatura para secar el boton; calcinar el oro
en mechero o en mufla eléctrica hasta que el fondo del crisol esté al rojo

brillante.

Enfriar y pesar el botdbn de oro en una balanza microanalitica con

sensibilidad de 0,001 miligramos considerar este peso (P2) como peso de oro.
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2.2.3.6. Valores bajos de oro para leerse por

absorcién atbmica

Para botones muy pequefios que son dificiles de manejar con pinzas, se

hace digestion y se lee por Espectrometria de Absorcion Atémica (EAA).

Se disuelve el boton de oro con agua regia (3:1) preparada en el crisol del
apartado agregando una gota de acido nitrico y tres gotas de HCI. Calentar de
60 a 70 grados Celsius hasta disolucién completa y evaporar casi a sequedad.
Enfriar y diluir a 2 mililitros con 5 por ciento de &cido clorhidrico concentrado y

leer en espectrofotometro de absorcidén atdbmica.

2.3. Procedimiento para el manejo del equipo de absorcion atbmica

El equipo de absorcion atdmica con que cuenta el laboratorio, cuantifica la
concentracion de plomo en miligramos por litro y es necesario que lo que se va

a medir se encuentre en solucion.

2.3.1. Resumen del procedimiento

La determinacién de elementos quimicos en diferentes tipos de muestras,
se realiza bajo la técnica de absorcion atomica, siempre y cuando la muestra

sea preparada basandose en su origen y composicion.

El método de absorcion atomica se basa en la aspiracion de una muestra
liguida previamente preparada, la cual es atomizada y sometida a una
excitacion de atomos por contacto directo con una llama producida de la
combustion de acetileno-aire o acetileno-6xido nitroso, utilizando un haz de luz

emitido por una lampara de catodo hueco a una longitud de onda establecida,
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estas condiciones se encuentran establecidas en el manual del equipo y son

especificas para cada elemento.

Las intensidades del haz de luz se miden y cuantifican para la determinar
la concentracion del elemento en particular. Cada elemento utilizara su

respectiva lampara y condiciones especificas.

La ciencia de la espectroscopia atomica ha desarrollado tres técnicas para
uso analitico, la emision, la absorcién y la fluorescencia atomicas. El laboratorio
consta de un equipo de absorcién atémica marca Perkin Elmer, modelo 3110,
con el cual se aplica generalmente la técnica de llama o absorcion.

2.3.2. Procedimiento

El laboratorio del Ministerio de Energia y Minas cuenta con un equipo de
absorcion atébmica marca Perkin EImer modelo 3110 y dentro del manual interno
de trabajo se especifica el siguiente procedimiento:

o Conectar el extractor del equipo

o Activar el compresor de aire y esperar que la presion llegue a 65 Libras

por pulgada cuadrada.

Nota importante: es importante que se chequeen las lineas, valvulas y

manometro del cilindro del gas, para evitar posibles fugas.

19



Nota precaucion: mantener una presion de salida del cilindro del
acetileno entre 12 a 14,5 libras por pulgada cuadrada y nunca permita que esta
presion exceda los 15 libras por pulgada cuadrada ya que el acetileno puede

descomponerse y provocar explosion. Esta presion la indica el mandmetro en

la linea.

o Encender el regulador de voltaje

o Encender el equipo

o Buscar en el manual del equipo, las condiciones de operacion para el

elemento a determinar.

Nota: en el manual del usuario se encuentran todas las condiciones de

operacion que el equipo requiere para la determinacién de cada uno de los

elementos.

o Fijar las condiciones en el equipo segun el elemento que se vaya a
analizar.

o Realizar la calibracién del equipo

o Realizar las lecturas de las muestras
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3. DISENO METODOLOGICO

3.1. Variables

Las variables de operacién que se analizaran tomando en cuenta los
objetivos del presente trabajo, van enfocadas a tres puntos especificos, los

cuales son los siguientes:

o Concentracion de plomo en el dispositivo de seguridad que se tienen en

el laboratorio. (Lavador de gases)

o Concentracion de plomo en el ambiente de trabajo
o Verificacién de concentracién de plomo en los residuos sélidos
3.1.1. Concentracion de plomo en el dispositivo de seguridad

del laboratorio (lavador de gases)

El laboratorio del Ministerio de Energia y Minas cuenta con un lavador de
gases, al cual se le evalud su eficiencia en relacidn a la cantidad de plomo que
queda atrapada en él durante el andlisis de oro y plata por el método de ensayo
al fuego, y las variables analizadas son las siguientes:
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Tabla Il. Variables en el lavador de gases

Nombre |Dimensional |Constante |Variable |Caracteristica |Descripcién
Area del Area del
filtro en el m? X Controlable |ducto de la
ducto mufla
e prea e

. m X Controlable chimenea de
chimenea ;

. salida

de salida
Volumen Volumen del
del tanque m® X Controlable |tanque de
de agua agua
Volumen
del Volumen del
reservorio m? X Controlable reservorio
de de aspersion
aspersion
Concentra Plomo en el
cion de mg/L X No controlable |lavador de
plomo gases

Fuente elaboracion propia.

3.1.2. Concentracion de plomo en el ambiente de trabajo

El laboratorio para el analisis tiene las siguientes dimensiones:
6 metros de largo, 5,25 metros de ancho y 3,5 metros de alto conteniendo un

volumen de aire de 110,25 metros cubicos.

Por muestra de trabajo se agregan 70 gramos de fundente del cual el 60
por ciento es 6xido de plomo, o sea que se agregan 42 gramos de 6xido de
plomo y haciendo el célculo estequiométrico esto equivale a 39 gramos de

plomo por muestra.
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Suponiendo que se trabaja con 6 muestras, se tiene una carga de 234
gramos de plomo de estos 234 gramos de plomo se desea analizar cuantos
gramos de plomo se van al ambiente de trabajo en forma de vapor de plomo ya
gue se empiezan a formar vapores de plomo a temperaturas de 500 grados
Celsius y el horno trabaja en el andlisis a una temperatura de 900 grados

Celsius, el mayor peligro se genera especialmente cuando se abre el horno.

Se coloca filtros a diferentes distancias de la mufla y las variables en esta

parte de la investigacion seran:

Tabla lll. Variables en el ambiente de trabajo
Nombre Dimensional | Constante | Variable | Caracteristica | Descripcion
Area de fittos. en o
filtro m? X Controlable .
. ambiente
utilizado ;
de trabajo
Ubicacion Distancia a
. m X Controlable |partir de la
de los filtros
mufla
Concentraci Plomo en el
. mg/L X | No controlable |lavador de
on de plomo
gases

Fuente elaboracion propia.

Segun los datos anteriores se hace un analisis para determinar las
medidas de seguridad necesarias para el ambiente de trabajo y para el

ambiente exterior del laboratorio.
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3.1.3. Verificacion de concentracién de plomo en los residuos
solidos

Se verificard un analisis de los datos que se conocen acerca de la huella
que deja el plomo en cada parte del proceso para ello se determinard la
concentracion de plomo que hay en:

o Fase fundicién
o Vaso de fundicion
o Escoria

o Fase de copelacion
¢ Copela

Para la determinacion de plomo en la copela también se colocard una
muestra testigo en la cual se determinard si una copela al aplicarle el mismo

tratamiento no sufre ningdn cambio en el peso.

3.2. Delimitacion del campo de estudio

El Ministerio de Energia y Minas cuenta con un area de trabajo, donde hay
diferentes departamentos, areas de mantenimiento, cafeteria, clinica médica y
otros, los cuales se pueden observar en la figura 1. Pero el area de estudio se
identifica con el nimero 3 donde se encuentra el laboratorio de minerales en la

figura 1.
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Figura 1.

Plano del Ministerio de Energiay Minas
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El plano de los laboratorios de minerales de la figura 1, se muestra mas
detallado en la figura 2 y el area especifica de estudio sera la mostrada con el

namero 1 en la figura 2 y tiene un volumen de 110,25 metros cubicos.

Figura 2. Plano de los laboratorios
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Fuente: servicios varios, Ministerio de Energia y Minas.
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Esta &rea es donde se esta implementando el analisis de oro y plata por el
método de ensayo al fuego, se hard el estudio del plomo que se genera en
forma de vapor y que puede ser enviado al ambiente como contaminante o que

puede quedar dentro de esta area, lo cual representa un peligro para el analista.
3.3. Recursos humanos disponibles

Para el presente trabajo son la persona que realiza el estudio: Hugo Eligio
Argueta Juérez, Asesor: Ingeniero Quimico Byron Obed Rosales Salguero
colegiado No. 726 y Fredy Giron colaborador.
3.4. Recursos materiales disponibles

El laboratorio del Ministerio de Energia y Minas, cuenta con todos los
reactivos y materiales necesarios para el analisis de oro y plata por el método
de ensayo al fuego.

3.4.1. Reactivos
Los reactivos necesarios para el estudio a realizar tanto en el proceso de

fundicién como para el proceso de copelacién y en el andlisis por absorcion
atoOmica estan descritos en la tabla IV:
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Tabla IV. Reactivos para el método de ensayo al fuego

Litargirio (PbO), grado ensayo

Au <0.02 g/t, Ag<0.4gl.

Carbonato de sodio anhidro
(Na,CO3)

Grado industrial.

Tetraborato de sodio anhidro
(NazB407)

Grado industrial

Azucar, comercial (comuny
corriente)

Agente reductor

Nitrato de potasio (KNO3)

Agente desulfurante

Limadura de fierro 6 clavos de 3-
4"

Grado industrial

Silice ( SIO; ) pureza > 95%

Tamafo de grano 150 um (100
mallas)

Vidrio (X Na,O-CaO-SiO; )

Incoloro y con tamafio de (35
mallas)

Acido nitrico 1,4 g/mL.
Acido nitrico (1+7) 12,5 %
Acido nitrico (1+3) 25 %

Hidréxido de amonio

(1+9) 10 %

Acido clorhidrico

p=1,16 g/mL. a 1,19 g/mL.

Agua tipo |

De acuerdo con la norma ASTM
D1193-06

Resistividad minima de 18 MQ-cm
a25°C

Conductividad méaxima de 0,056
uS/cm a 25 °C

Estandar de Oro de 3y 5 ppm

Son preparadas a partir de una
solucion patrén de 1000 mg/L (ppm)
con la ecuacion C1V; = CyVy,

Va a depender de la concentracion
gue se necesita (C,), asi como del
volumen a preparar Vs,

Fundente

60 % en peso de monodxido de
plomo, 27 % en peso de carbonato
de sodio, 13 % de tetra borato de
sodio

Fuente: elaboracion propia.
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3.4.2. Instrumentos

Los instrumentos utilizados en el analisis de oro y plata por el método de
ensayo al fuego fueron proporcionados por el Ministerio de Energia y Minas, y

se mencionan a continuacion.

o Se requiere equipo ordinario de laboratorio incluyendo pipetas y
matraces volumétricos, pipetas serologicas y probetas graduadas cuando

no se requiera exactitud en el volumen.

o Accesorios para manipulacién de botones de dore, oro y plata; tales

como pinzas, cepillo, yunque, martillo, y otros.

o Plancha de calentamiento con capacidad de 40 a 100 grados Celsius.

o Balanza microanalitica para ensayo con sensibilidad de 0,001
miligramos.

o Balanza analitica con sensibilidad de 0,001 gramos

o Mufla con capacidad de operar de 600 a 1200 grados Celsius.

o Crisoles de barro ¢ arcilla con capacidad de 20 a30 gramos de muestra.

o Copelas.

o Crisol de porcelana No. 0.
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o Payoneras, pinzas para crisoles de barro, arcilla, martillos y equipo

ordinario para ensayo (fusion).

3.5. Técnica cualitativa o cuantitativa

La técnica que se utilizara en la presente investigacion es la técnica
cuantitativa ya que se determinara la cantidad de plomo en el ambiente exterior
al laboratorio y también en el ambiente interior del laboratorio. El equipo a
utilizar es un absorcion atbmica marca Perkin Elmer Modelo 3110 cuyo limite de
deteccién para el plomo es 0,04 miligramos por litro y el limite de cuantificacion

para el plomo es de 0,14 miligramos por litro.

3.6. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

La informacién serd recolectada en cada una de las etapas de andlisis de
estudio y ordenada en dos partes; la primera toda la informacién acerca de la
contaminacion que el analisis genera hacia el ambiente exterior y luego toda la
informacion acerca de la contaminacion de plomo en el ambiente interno de

trabajo.

3.6.1. Concentracion de plomo en el dispositivo de seguridad

gue se tiene en el laboratorio

El laboratorio cuenta con un lavador de gases para impedir que el plomo
sea enviado al medio ambiente se tomara muestra cada vez que se realice un
analisis de fundicién de muestras o de copelacion y se monitoreara la cantidad

de plomo retenida por el lavador de gases.
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Se monitoreara el lavador de gases durante 4 andlisis seguidos de oro y
plata, y en cada uno de ellos se tomara muestra para determinar la cantidad de

plomo retenido. Los puntos donde se tomara muestra son los siguientes:

Figura 3. Lavador de gases

CHIMENEA DE
SALIDA FINAL

RESERVORIO
DE ASPERSION

TANQUE DE
AGUA

DUCTO DE
LA MUFLA

Fuente: Ministerio de Energia y Minas.

Se tomara muestra de estos cuatro puntos para 4 analisis de oro y plata
teniéndose 16 andlisis en total los cuales se identificaran de la siguiente

manera.
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Tabla V. Concentracion de plomo en el lavador de gases

Ducto de la mufla D1.....D4
Reservorio de aspersion R1.....R4
Chimenea de salida C1.....C4
Tanque de Agua T1...T4

Fuente: elaboracion propia.

3.6.2. Concentracion de plomo en el ambiente de trabajo

Para ello se colocaran filtros en diferentes partes del ambiente de trabajo.
A distancias de 1, 2 y 3 metros en frente de la mufla y 1 metro de cada lado de
de la mufla en el momento de la fundiciéon y en el momento de la copelacién de

las muestras.

Figura 4. Distribucion de filtros en el ambiente de trabajo
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Fuente: elaboracion propia.
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Se realiza el analisis de fundicibn de muestra, se quitan los filtros y se
analiza la cantidad de plomo que cada filtro recolecta.

De igual forma se colocan filtros en las mismas posiciones para el analisis
de copelacion, se quitan los filtros y se analiza la cantidad de plomo que cada
filtro recolecta.

Los filtros se ordenan con el siguiente codigo

F101 = F1 que corresponde a la fila no. 1 frente a la mufla y al primer

filtro comenzando de derecha a izquierda

C2 04 = C2 corresponde a la columna no. 2 y el filtro no. 4 iniciando el
conteo de arriba hacia abajo

3.7. Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de la informacion
El presente estudio de andlisis de oro y plata por el método de ensayo al
fuego se divide en tres partes especificas, de cada una se obtendran los

siguientes datos.

3.7.1. Concentracion de plomo en el dispositivo de seguridad

gue se tiene en el laboratorio
Para cada analisis en cada uno de los dos procesos (fundicion y

copelacion) se tomé muestras de cada parte del lavador de gases que se

encuentra en la terraza del laboratorio y se le hicieron los analisis de plomo.
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Tabla VI. Datos a recolectar en el lavador de gases

Identificacion de muestra Concentracion de plomo
(ppm)

Fuente: elaboracion propia.

3.7.2. Concentracion de plomo en el ambiente de trabajo

Los datos que se tabulardn en el ambiente de trabajo por medio de filtros
gue se colocaran dentro del laboratorio y que luego se analizaran por el equipo

de absorcion atdbmica es parte de la investigacion son:

Tabla VII. Datos a recolectar en los filtros colocados en el area del

ambiente de trabajo

Identificacion | Distancia de la | Area del | Tiempo de | Concentracion
del filtro mufla filtro exposicion de plomo
aplicado

Fuente: elaboracion propia.

3.8. Analisis estadistico

El andlisis estadistico de los datos obtenidos de la concentracion de
plomo en cada etapa, se llevo a cabo por medio de un analisis de la variabilidad
en los resultados por medio de varianza utilizando un disefio de bloques
aleatorios con la distribucién de Fisher, esto debido a que se tratan mas de dos

niveles.
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3.8.1. Varianza

Se desea determinar cudl es la variacion de la concentracion de plomo,
tanto en el ambiente interno de trabajo como en el ambiente externo de trabajo
por la tanto la varianza es “la media de las desviaciones (x) al cuadrado

respecto a la media aritmética (x,) de una distribucién estadistica.”*?

2 — (- Xp)z
n—1
3.8.2. Desviacion estandar

“La desviacion estandar es la raiz cuadrada positiva de la varianza. Es

decir, la raiz cuadrada de la media de los cuadrados de las puntuaciones de
”13

desviacion.
S =4/s?
3.8.3. En el lavador de gases

En el lavador de gases se realizara un andlisis de regresion lineal para ver
el comportamiento de la concentracién de plomo conforme se van realizando
los analisis de oro y plata por el método de ensayo al fuego.

Se realizara la grafica de concentracion de plomo respecto de los analisis
realizados y se determinara la ecuacion de esta relacion y su coeficiente de

correlacion lineal.

JOHNSON, Robert. Estadistica elemental. p. 67.
13 a1
Ibid.
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La exactitud de la linea calculada por la funcion estimacion lineal depende
del grado de dispersion de los datos. Cuanto mas lineales sean los datos, mas
exacto sera el modelo de la estimacion lineal. Este método utiliza el método de
los minimos cuadrados para determinar el mejor ajuste para los datos. Si s6lo
tiene una variable X independiente, los céalculos para m y b se basan en las

férmulas siguientes:

=0y -y)
m=

(x—x)?

b=y —mx

Donde:

m =es la pendiente de la recta

b = punto de interseccion de la linea con el eje x
x = valor conocido concentracién de plomo

y = valor conocido nimero analisis

Y = es el promedio de los valores de y

X = es el promedio de los valores de x

3.8.4. En el ambiente de trabajo

Para el analisis de la concentracion de plomo, en el ambiente de trabajo,
se realizara un analisis de varianza entre filas y columnas de los filtros
colocados dentro del laboratorio por un analisis estadistico ANOVA. Para esto
se analizaran las variaciones entre los datos obtenidos de las tres filas y las dos

columnas.

Los datos se arreglaran como sigue:
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Tabla VIII.

filas de la concentracion de plomo en los filtros del

ambiente de trabajo

Disposicion de los datos para analisis de varianza entre

Tratamientos

Filas 01 02 03 Promedio
F1 F1,01 F1,02 F1,03 F1 prom.

F2 F2,01 F2,02 F2,03 F2 prom.

F3 F3,01 F3,02 F3,03 F3 prom.

Promedio 01 prom. | 02 prom. | 03 prom. Y

Fuente: elaboracion propia.
Tabla IX. Disposicion de los datos para analisis de varianza entre

columnas de la concentracion de plomo en los filtros del

ambiente de trabajo

Columnas
Tratamientos | Columna 1 Columna 2 Promedio
1 Cl1a Cl,2 01 prom.
2 C2,1 C2,2 02 prom.
3 C3,1 C3,2 03 prom.
4 C4,1 C4,2 04 prom.
Promedio C1 prom. C2 prom. Y

Fuente: elaboracion propia
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Donde:
Fi,j y Cij= total de las concentraciones de plomo bajo el ij-ésimo
tratamiento
y = promedio total de las concentraciones de plomo bajo el i,j-ésimo
tratamiento
Ya,b = datos obtenidos para cada concentracion de plomo bajo cada

tratamiento

Generalmente el procedimiento para un disefio de blogue aleatorio
consiste en seleccionar b bloques y en ejecutar una repeticion completa del
experimento en cada blogue, con un solo factor con a niveles. Las

observaciones pueden representarse por medio de un modelo estadistico lineal.

i=1,2,.,a
Yij = o+ i+ B + €
ji=1,2,..,b

Donde:
yij = observacién
M = media general
Ti = efecto del tratamiento iésimo
Bj = efecto del bloque jésimo

€ij = error aleatorio

Los efectos de bloque y tratamiento se definen como desviaciones
respecto a la media general. Como el interés es probar la igualdad de los

efectos del tratamiento, siendo:

Ho:11=12=...=1a=0

H1: 1i # 0 al menos una i
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Las operaciones para el andlisis de varianza se resumen en la siguiente

tabla, asi como las férmulas para el célculo de suma de cuadrados.

Tabla X. Andlisis de varianza para el experimento de bloque aleatorio
Fuente de Suma de Grados de Cuadrado F
variacion cuadrados libertad Medio calculada

. A 2
Tratamientos SSA k-1 S2 = i F, = S_l
— 1 SZ

SSA

Bloques SSB b-1 $2=—+o

b—-1

Error SSE k-1)(b-1) | S* = >k

° R N P VT EE)
Total SST bk-1

Fuente: WALPOLE, Ronald E. Probabilidad y estadistica para ingenieros. p.493.

La hipotesis nula de ningun efecto de tratamiento se prueba mediante la

p . . MS i .
razén de Fisher, que se define como: F= %donde MStratamientos es
E

la media cuadratica de los tratamientos y MSE es la media cuadrética del error.

Para el andlisis de plomo luego del tratamiento de las muestras estas se

leen en el equipo de absorcion atdbmica, donde se realiza primero una curva de

calibracion utilizando estandares de plomo conocidos para esta curva de

calibracion se determina el coeficiente de correlacion lineal.
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4. RESULTADOS

Los resultados obtenidos para alcanzar los objetivos planteados se
muestran a continuacion tomando en cuenta el disefio metodologico y el orden

de los objetivos de estudio.
4.1. Resultados en el lavador de gases

Se realiz6 el andlisis al lavador de gases que tiene el laboratorio en dos
procesos diferentes, el proceso de fundicién y el proceso de copelacion de
donde se obtuvieron los siguientes resultados.

4.1.1. Proceso de fundicion

En el proceso de fundicion, no se detectd contaminacion de plomo al

ambiente externo del laboratorio en ninguna de las areas evaluadas, como se

puede observar en las siguientes tablas.

Tabla XI. Concentracion de plomo en el ducto de salida de los gases

por el proceso de fundicidon

Identificacidén de la muestra Concentracion de plomo
(ppm)
D1 ND
D2 ND
Promedio ND

Fuente: elaboracion propia.
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Donde:

ND = no detectable

Tabla XIl.  Concentracion de plomo en el reservorio de aspersion por el

proceso de fundicion

Identificacién de la muestra Concentracion de plomo
(Ppm)
Ro ND
R1 ND
R2 ND
R3 ND

Donde:

Fuente: elaboracion propia.

ND = No Detectable

Figura 5. Concentracion de plomo en el reservorio de aspersion del

lavador de gases por el proceso de fundicion

Concentracion ppm

Concentracion de plomo en el reservorio de
aspersion del lavador de gases por el proceso
de fundiciéon

O e &
o . n -
1 2 3

Pruebas realizadas === pruebas realizadas

a

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIll.  Concentracién de plomo en el tanque de agua por el proceso
de fundicion

Identificacidén de la muestra Concentracion de plomo
(ppm)
Ro ND
R1 ND
R2 ND
R3 ND

Fuente: elaboracion propia.

Donde:
ND = No Detectable

Figura 6. Concentracion de plomo en el tanque de agua del lavador de

gases por el proceso de fundicién

Concentracion de plomo en el tanque de agua
del lavador de gases por el proceso de
fundicion
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Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIV. Concentracién de plomo en la chimenea de salida del
lavador de gases por el proceso de fundicion

Identificacién de la Concentracion de plomo (ppm)
muestra
C1 ND
C2 ND
C3 ND

Fuente: elaboracion propia.

Donde:
ND = No Detectable

4.1.2. Proceso de copelacion
En el proceso de copelacion, la contaminacion de plomo al ambiente
externo del laboratorio, fue mayor que la contaminacién de plomo por el

proceso de fundicidn como se puede observar en las siguientes tablas.

Tabla XV. Concentracién de plomo en el ducto de salida de los gases

por el proceso de copelacién

Identificacion de la muestra | Concentracion de plomo (ppm)
D3 5,25
D4 4,20
Promedio 4,72

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVI. Concentracion de plomo en el reservorio de aspersion por el

proceso de copelacion

Identificacion de la Concentracion de plomo
muestra (ppm)
Ro 0,00
R1 0,06
R2 0,10
R3 0,20

Fuente: elaboracion propia.

Figura 7. Concentracion de plomo en el reservorio de aspersion del

lavador de gases por el proceso de copelacion

CONCENTRACION DE PLOMO EN EL RESERVORIO DE ASPERCION
DEL LAVADOR DE GASES POR EL PROCESO DE COPELACION
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Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVII. Concentracion de plomo en el tanque de agua por el

proceso de copelacion

Identificacion de la muestra Concentracion de plomo
(ppm)
Ro 0,00
R1 0,07
R2 0,11
R3 0,19

Figura 8.
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Fuente: elaboracion propia.
Concentracion de plomo en el tanque de agua del lavador de

gases por el proceso de copelacién

CONCENTRACION DE PLOMO EN EL TANQUE DE AGUA DEL
LAVADOR DE GASES POR EL PROCESO DE COPELACION

y=0.0117x3 - 0.05x? + 0.1083x
R?=1
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Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XVIII. Concentracion de plomo en la chimenea de salida del

lavador de gases por el proceso de copelacion

Identificacion de la Concentracion de plomo
muestra (ppm)
C1 0,30
C2 0,42
C3 0,36
Promedio 0,36

Fuente: elaboracion propia.

4.1.3. Balance de masa en el lavador de gases

Durante el proceso de fundicién la cantidad de plomo que sale del ducto
de la chimenea es despreciable, en el tanque de agua y el reservorio de
aspersion no se detectd plomo, mientras que para el proceso de copelacién se

realiza el siguiente balance de masa.

El lavador de gases tiene un volumen de 66,72 litros.

En cada carga de 6 muestras que se realiza en la prueba de ensayo al

fuego la concentracion del agua aumenta 0,06 miligramos por litro de plomo.

Se puede decir que en el tanque quedan por cada carga:

0,06 miligramos por litro* 66,72 litros = 4,09 miligramos de plomo =92 %
En la chimenea salen 0,36 miligramos de plomo = 8 %

Total = 4,45 mg de plomo =100 %
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Figura 9. Balance de masa en el lavador de gases por el proceso de

copelacion

Lavador de gases
4,45 mg de Pb 4,09 mg de plomo 0,36 mg de Pb
100 % 92 % 8 %
Fuente: elaboracion propia.
4.2. Resultados en el ambiente interno de trabajo

Se realiz6 los andlisis en el ambiente interno de trabajo del laboratorio en
dos procesos diferentes, el proceso de fundicién y el proceso de copelacion de

donde se obtuvieron los siguientes resultados.

Tabla XIX. Concentracion de plomo por filas en el ambiente interno
de trabajo por el proceso de fundicién
Tratamientos
(concentracién de plomo en ppm)
Filas 01 02 03 Promedio
F1 0,02 0,04 0,01 0,023
F2 0,06 0,08 0,12 0,087
F3 0,06 0,03 0,05 0,047
Promedio | 0,047 0,050 0,060 0,052

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XX. Analisis de varianza de la concentracion de plomo por
filas en el ambiente interno de trabajo por el proceso

de fundicion

ANALISIS DE VARIANZA

Origen de Suma de Grados | Promedio Valor

las de delos F Probabilidad | critico
L cuadrados | .

variaciones libertad | cuadrados para F

Filas 0,0061556 2 0,003078 |4,9027| 0,083951 6,94427

Columnas | 0,0002889 2 0,000144 |0 2301| 0,804296 6,94427

Error 0,0025111 4 0,000628

Total 0,0089556 8

Fuente: andlisis estadistico.

Tabla XXI. Concentracion de plomo por columnas en el ambiente

interno de trabajo por el proceso de fundicién

Columnas

(Plomo en ppm)

Tratamientos Columnal Columna 2 Promedio
1 0,50 0,15 0,325

2 0,19 0,07 0,130

3 0,09 0,07 0,080

4 0,18 0,13 0,155
Promedio 0,24 0,10 0,173

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXII. Analisis de varianza de la concentracién de plomo
por columnas en el ambiente interno de trabajo por

el proceso de fundicion

ANALISIS DE VARIANZA

Origen de Suma de Grados | Promedio Valor
las de de los F Probabilidad critico
e cuadrados | ,.

variaciones libertad | cuadrados para F

Filas 0,06785 3 0,022617 2,028 0,288043 9,2766

Columnas 0,03645 1 0,036450 3,269 0,168318 10,1280

Error 0,03345 3 0,011150

Total 0,13775 7

Fuente: Analisis estadistico.

Tabla XXIII. Concentracion de plomo por filas en el ambiente

interno de trabajo por el proceso de copelacién

Tratamientos
(concentracién de plomo en ppm)
Filas 01 02 03 Promedio
F1 0,23 0,28 0,34 0,283
F2 0,37 0,44 0,34 0,383
F3 0,27 0,93 0,18 0,460
Promedio 0,29 0,55 0,29 0,376

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXIV. Analisis de varianza de la concentracion de plomo
por filas en el ambiente interno de trabajo por el

proceso de copelacion

ALISIS DE VARIANZA

Or_l?ae; e Cﬁ‘;g‘rzggs érggos Prgen}gilo F | Probabilidad cvrﬁ'.‘éé
variaciones libertad | cuadrados para F
Filas 0,047089 2 0,023544 |0 4489| 0,666966 | 694427
Columnas | 0,136956 2 0,068478 |1 3057| 0,366039 | 694427
Error 0,209778 4 0,052444

Total 0,393822 8

Fuente: analisis estadistico.

Tabla XXV. Concentracion de plomo por columnas en el
ambiente interno de trabajo por el proceso de

copelaciéon

Columnas

(Plomo en ppm)

Tratamientos Columnal Columna 2 Promedio
1 0,50 0,15 0,325

2 0,19 0,07 0,130

3 0,09 0,07 0,080

4 0,18 0,13 0,155
Promedio 0,24 0,11 0,173

Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XXVI.

Andlisis de varianza de la concentracién de plomo

por columnas en el ambiente interno de trabajo por

el proceso de copelacion

ANALISIS DE VARIANZA

Origen de Suma de Grados | Promedio Valor
las de delos F Probabilidad | critico
L cuadrados | .

variaciones libertad | cuadrados para F
Filas 0,00485 3 0,001617 | 0,858 0,548457 9,2766
Columnas 0,04205 1 0,042050 |22,327 0,017959 10,1280
Error 0,00565 3 0,001883
Total 0,05255 7

Fuente: analisis estadistico.

4.3. Verificacion de concentracion de plomo en los residuos sdlidos

Para esta verificacion se coloc6 una muestra testigo (vaso de fundicion y

una copela) determinando que el vaso de fundicibn no cambia de masa al

sacarlo del horno de fundicion mientras que la copela si pierde humedad, por lo

que se procedié antes de hacer las mediciones a quitarle la humedad a todas

las copelas.

Los porcentajes de la huella de plomo en cada parte del proceso de

determinacion de oro y plata por el método de ensayo al fuego son los

siguientes:
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Tabla XXVII. Porcentaje de plomo en cada parte del proceso de analisis

de oro y plata por el método de ensayo al fuego

% Pb % Pb perdidas por % Pb % Pb Perdidas
y y % Pb Total
Fundicion Fundicion Copelacion por Copelacion
39,21 0,99 58,79 1,01 100
Fuente: elaboracion propia.
Figura 10. Balance de plomo en el método de ensayo al fuego

Balance de pb en el método de
ensayo al fuego

m % Pb en Residuos por
fundicidn

m % Pb al ambiente por
Fundicidn

1 % Pb en Residuos por

39,21% copelacién

m % Pb Perdidas por
Copelacion

1,01%

Fuente: elaboracion propia.
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4.4, Balance de plomo como pérdidas al medio ambiente

Luego de recopilar la informacion anterior se procede a hacer un balance
de pérdidas de plomo en el medio ambiente, tomando en cuenta el ambiente

interno de trabajo, el ambiente exterior y el equipo utilizado durante el andlisis.

4.4.1. En el proceso de fundicion

Por cada carga de 6 analisis se estan agregando 234 gramos de plomo,
en el proceso de fundicién hay una pérdida del 0,99 por ciento que equivale a

2,32 gramos de plomo = 2 320 miligramos de plomo.

Se asume que en el ambiente de trabajo por el proceso de fundiciébn hay
un promedio de 0,052 miligramos por litro de plomo en las filas entonces:

0,052 miligramos por litro* 0,1 litros = 0,0052 miligramos de plomo.
0,0052 miligramos de plomo / 0,03 metros cuadrados= 0,173 miligramos
de plomo por metro cuadrado.

Donde:

0,03 metros cuadrados es el area del filtro utilizado para capturar el

plomo.

Usando el mismo procedimiento en las columnas habria:

0,577 miligramos de plomo por metro cuadrado.
En 1 metro cubico estaria ingresando 0,17 + 0,57 = 0,74 miligramos de

plomo.
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Figura 11. Concentracion de plomo por metro cubico en el proceso de
fundicién

0,74 mg de Pb

N

0,57 mg de Pb

ad ap Bw 2T'0

Fuente: elaboracion propia.

Si el ambiente de trabajo tiene 110 metros cubicos se tendia un total de

81,4 miligramos de plomo en el ambiente de trabajo por fundicion.

Se van al ambiente exterior 0 miligramos de plomo esto hace un total de
81,4 miligramos de plomo.

Si la pérdida por copelacién es de 2 320 miligramos de plomo

Faltan 2 320 miligramos - 81,4 miligramos = 2 238,6 miligramos de plomo
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En vista de lo anterior se procedi6é a medir las temperaturas en el ducto de
salida de gases del horno durante el proceso de fundicion dando los siguientes

datos:

Figura 12. Temperaturas en el ducto de salida del horno hacia el
lavador de gases por el proceso de fundicion

Lavador

25°C

C!

1,20 m @ «——| 30 °C
Mufla @

1,40 m

24 °C

o

50 °C

0,5m 1,25 m

Fuente: elaboracion propia.
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Debido a que en el punto C la temperatura disminuye casi igualando la
temperatura ambiente es probable que una parte del plomo quede atrapada en

esta parte del ducto.

Realizando el balance de pérdidas por fundicién finalmente queda:

Tabla XXVIII. Balance de Pb como pérdidas en el ambiente por el

proceso de fundicion

Ambiente Ambiente Ducto del
Total
Interno Externo horno
En miligramos 81,4 0 2 238,6 2 320
En porcentaje 3,51 0 96,49 100
Fuente: elaboracion propia.
Figura 13. Balance de Pb como pérdidas en el ambiente por el proceso

de fundicion

Balance de Pb como pérdidas en el medio
ambiente por el proceso de fundicion

96,49%

-

0,00%

3,51%
B Ambiente Interno B Ambiente Externo Ducto de salida del horno

Fuente: elaboracion propia.

57



4.4.2. En el proceso de copelacion

Los calculos realizados en el proceso de copelacion son los mismos

realizados en el proceso de fundicidn, en esta etapa se presentan solo las

tablas y gréficas de los resultados.

Figura 14. Concentracion de plomo por metro cubico en el proceso de
copelacion
0,57 mg de Pb 1,82 mg de Pb
H
N
(6]
3
(@]
o
@
o
O

Fuente: elaboracion propia.

1,82 miligramos por metro cubico equivalen a 200,2 miligramos de plomo

en el ambiente de trabajo.
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Si se van al ambiente exterior 4,45 miligramos de plomo esto hace un
total de 204,65 miligramos de plomo.

Si la pérdida por copelacion es de 2 360 miligramos de plomo.

Faltan 2 360 — 204,65 = 2 155,35 miligramos de plomo.

También se procedié a medir las temperaturas en el ducto de la mufla en

el proceso de copelacién dando los siguientes resultados:

Figura 15. Temperaturas en el ducto de salida del horno hacia el

lavador de gases por el proceso de copelacion

Lavador [

1,40 m 26 °C

25 °C

S

1,20 m «——| 30 °C
. Mufla @

50 °C

0,5m 1,25 m

Fuente: elaboracion propia.
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Debido a que en el punto C la temperatura disminuye casi igualando la
temperatura ambiente es probable que una parte de 6xido de plomo quede

atrapada en esta parte del ducto.

Realizando el balance de pérdidas por copelacion finalmente queda:

Tabla XXIX. Balance de Pb como pérdidas al ambiente por el proceso

de copelacién

Ambiente Ambiente Ducto del
Total
Interno Externo horno
Er.]. 200,2 4,45 2155,35 2360
miligramos
En porcentaje 8,48 0,19 91,33 100
Fuente: elaboracion propia.
Figura 16. Balance de Pb como pérdidas en el medio ambiente

por el proceso de copelacién

Balance de Pb como pérdidas en el medio

ambiente por el proceso de copelacion
91,33 %

0,19 %

8,48%
B Ambiente Interno W Ambiente Externo Ducto de salida del horno

Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

Se tuvo como uno de los objetivos, que evaluar el lavador de gases para

evitar la contaminacion de plomo al ambiente exterior del laboratorio.

En el balance general del lavador de gases se pudo observar que es muy
poca la cantidad de plomo que llega a este, especialmente en el proceso de

fundicion ya que sus valores no son detectados.

Esto se vio reflejado cuando se realizaron los andlisis de plomo en el
tanque de agua, en el reservorio de aspersion y en la chimenea de salida del

lavador de gases, ya que no se detecté plomo en estos analisis.

Cuando se realizé el balance de plomo en el lavador de gases por el
proceso de copelacion la cantidad de plomo que lleg6é a este fue mayor; sus
valores oscilaron entre 4,20 y 5,25 partes por millébn valores que son mucho
mayores que el limite de cuantificacion -0,12 partes por millon- del equipo de

absorciéon atbmica.

De estas cantidades que llegan al lavador de gases el 92 por ciento se
gueda en el agua del lavador y un 8 por ciento sale al ambiente exterior. Se
observa durante el analisis que cuando el lavador de gases estaba funcionando
salia una pequeia cantidad de niebla de agua por la chimenea de salida del
lavador de gases, la cual arrastra plomo que ya ha absorbido el agua y esto
podria minimizarse si se cambia el disefio del reservorio de aspersion, ya sea
modificando su tamafio y/o colocando deflectores para impedir el arrastre de

agua con plomo hacia la chimenea del lavador de gases.
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Otro de los objetivos fue determinar la concentracion de plomo en el
ambiente de trabajo donde se realiza el analisis de oro y plata por el método de

ensayo al fuego.

Se observa que por el proceso de fundicion la contaminacion en el

ambiente interno de trabajo es menor que en el proceso de copelacion.

En el proceso de fundicion los valores de concentracion de plomo varian,
la concentracion de plomo tiende a ser mayor en las columnas que en las filas y
al realizar el analisis estadistico entre las filas y entre columnas de los filtros
colocados, se comprobd por medio del factor de Fisher que las variaciones son
grandes y que estadisticamente se puede tomar este valor como un valor

promedio de la concentracion de plomo en todo el ambiente de trabajo.

Por las variaciones da la idea de una forma cualitativa de que hay
contaminacion de plomo en el ambiente de trabajo por el proceso de fundicién
de un aproximado de 0,74 miligramos de plomo por metro cubico y en el
proceso de copelacion de un aproximado de 1,82 miligramos de plomo por
metro cubico y que sobrepasan los limites de exposicion establecidos por la
OSHA, la NIOSH y la ACGIH que es de 0,05 miligramos por metro cubico.

Es posible que la contaminacién de plomo tienda a irse a los lados del
laboratorio por corrientes de aire que arrastran las particulas y las lleva hacia

las orillas.
Al analizar el proceso de copelacion la contaminacion es mayor, la

contaminacion de plomo tiende a irse al centro del cuarto del laboratorio en

este proceso se trabaja con el regulo que es plomo puro mientras que en el
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proceso de fundicion el plomo va mezclado con otros reactivos que hacen que

el plomo sea reducido a su estado elemental.

Al realizar el balance de plomo se asumidé que gran parte queda en la
tuberia del horno debido a que la temperatura en la tuberia desciende

rapidamente y el plomo puede precipitar en este lugar.

También se realizd una verificacion de la huella que deja el plomo durante
en todo el proceso de analisis de oro y plata por el método de ensayo al fuego y
se comparo con los resultados obtenidos en el trabajo de graduacion realizado
por el ingeniero Marvin Cano y se observaron diferencias en las pérdidas al
ambiente de 6xido de plomo, en los resultados del ingeniero Marvin Cano se
tuvieron pérdidas del 6 por ciento mientras que en el proceso se tuvieron
pérdidas del 2 por ciento aproximadamente, esto se debié a que los procesos y

los ambientes de trabajo eran diferentes.

El ingeniero Marvin Cano trabaj6é con cargas de 36 muestras mientras en
el proceso se trabajaron cargas con 6 muestras, en el proceso del ingeniero
Marvin Cano se agregaba 94,5 gramos de 6xido de plomo por muestra mientras

gue en el proceso se agreg6 42 gramos de 6xido de plomo.

Por ultimo al realizar el balance de masa de plomo que se pierde en el
ambiente se asume que en el proceso de fundicion la mayor parte de plomo
gueda en la tuberia de salida del horno que va al lavador de gases, esto se
debe a que los vapores de plomo en la fundicion salen lentamente ya que el
oxido estd mezclado con otros reactivos mientras que en el proceso de
copelacion el plomo esta elemental en el horno y las concentraciones de plomo

Son mayores.
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CONCLUSIONES

El lavador de gases instalado para el método de ensayo al fuego

absorbe el 92 por ciento del plomo que pasa por él.

El mayor riesgo de contaminacién de plomo para una persona se da

en el ambiente de trabajo durante el proceso de copelacion.

La contaminacién de plomo en el ambiente de trabajo, sobrepasa los

limites permitidos por normas internacionales.
El laboratorio del Ministerio de Energia y Minas no cuenta con la
seguridad necesaria para el analisis de oro y plata por el método de

ensayo al fuego.

La contaminacion de Pb en el ambiente de trabajo no es homogénea y

depende de corrientes de aire que puedan haber en el lugar.
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RECOMENDACIONES

Mejorar el disefio del lavador de gases agrandando el reservorio de
aspersion y/o colocar deflectores para impedir que salga el agua con

plomo de la chimenea del lavador de gases.

Colocar un extractor de gases sobre el horno que se usa para el
analisis de oro y plata por el método de ensayo al fuego lo
suficientemente potente, con filtro de carbén activado para que se

elimine los vapores de plomo en el ambiente interno de trabajo.

Hacer un estudio para la eliminacion de desechos —copelas, vasos de

fundicién y escoria- y que estos no dafien el medio ambiente.

Realizar una limpieza periddica con el equipo de seguridad necesario
del ducto que sale del horno hacia el lavador de gases para eliminar

residuos de plomo que alli queden.
Realizar el andlisis de oro y plata con el equipo de seguridad

necesario overol con manga larga, guantes largos recubiertos de

aluminio, mascarilla de gases y careta.
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Figura 17. Tabla de requisitos académicos
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Fuente: elaboracion propia.
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Fuente: elaboracion propia.
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Figuras de monitoreo de plomo en el medio ambiente

Figura 19. Monitoreo en el lavador de gases

Fuente: Ministerio de Energia y Minas
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Continuacion de la figura 19.

Fuente: Ministerio de Energia y minas

Figura 20. Monitoreo en el ambiente de trabajo

Fuente: Ministerio de Energia y Minas.
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Continuacion de la figura 20.

Fuente: Ministerio de Energia y minas.

Figura 21. Residuos del andlisis de oro por ensayo al fuego

A LY

Fuente: Ministerio de Energia y minas.
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