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1 Iniciacién y Tarea

El Instituto Federal de Geociencias y Recursos Naturales (BGR) de Hannover esta llevando a
cabo investigaciones sobre la lixiviacion de oro a partir de relaves que contienen pirita en el marco
del proyecto MinSus TC. Para ello, 7 muestras de estériles con diferentes grados de molienda de
aproximadamente 500 g de masa debian lixiviarse mediante lixiviacion con cianuro con los
parametros especificados por el cliente. Una muestra debia tostarse previamente para

descomponer la pirita presente y optimizar asi el proceso de lixiviacion.

Las investigaciones sobre la lixiviacion con cianuro de los estériles sobre Au se realizan sobre el

material preparado del AG.

Los trabajos se realizaron de acuerdo con la oferta n® 3006422 de fecha 28/02/2022 y el pedido
n°: 205-4500133420 de fecha 08/03/2022.

Los residuos de lixiviacion se lavaron después de la lixiviacion y se pueden devolver al cliente o

estan disponibles para realizar mas pruebas si es necesario.

2 Descripcion del servicio
Se ofrecieron los siguientes servicios:
Primera parte:
2.1 Toma de submuestras representativas de los materiales de partida para el analisis de Au

2.2 Determinacién del contenido de oro antes y después de la lixiviacién (Actlabs) segun el
método 1A2- ICP Au Fire Assay - ICP-OES 30 en el rango 2 - 30.000 ppb.

2.3 Lixiviacion a rodillo abierto de las muestras segun los parametros especificados por el

cliente hasta 42 horas y muestreo en los intervalos de tiempo correspondientes.

2.4 Analisis del contenido de cianuro-y Au en la solucion de lixiviacion - El cianuro se analiza
a partir de la solucién segun el método de referencia: DIN EN ISO 14403-2: 2012-10
(EUROFINS)

Analisis de Au segun el método de referencia DIN EN ISO 17294-2: 2005-02 (EUROFINS)
Segunda parte:

2.5 Homogeneizacién/eliminacién de una submuestra representativa y determinacion del

contenido de S antes y después del tostado (método de referencia: DIN 51085: 2015-01).
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2.7 Lixiviacion a rodillo abierto de la muestra segun los parametros especificados por el

cliente hasta 42 horas y muestreo en los intervalos de tiempo correspondientes de

conformidad con la Parte 1.

2.8 Analisis del contenido de cianuro- y Au en la solucion de lixiviacion - el cianuro se analiza
a partir de la solucién segun el método de referencia: DIN EN ISO 14403-2: 2012-10
(EUROFINS)

Analisis de Au segun el método de referencia DIN EN ISO 17294-2: 2005-02 (EUROFINS)

2.9 Lavado de sélidos tras la lixiviacion, secado y homogeneizacién para su posterior analisis
(Actlabs)

2.10 Evaluacion e informes

3 Resultados
3.1 Cantidades de muestra y parametros de lixiviacion que deben fijarse

El cliente exigio6 la adicion de 2,2 g de CN- por 500 g de material de muestra (corresponde a 4,15 g
de NaCN/ 500 g de sdlido). La cantidad de CN se ajusté en funcidon de la masa de muestra
disponible para la lixiviacion. La densidad total del material de relaves se determiné en 3,15 g/cm3
. Tras el recocido de la muestra MLR M3 (RL), la densidad descendié a 2,67 g/cm? . La densidad
de la suspension se especificé en 1,20 g/cm? . Con respecto a la densidad de la suspension, se
afiadié la cantidad correspondiente de agua. De acuerdo con la cantidad especificada de CN, se
obtuvo una concentracion de CN de 1,42 g/l o 1,6 g/l (muestra tostada), que es el valor inicial para

el consumo de CN (Tabla 1).

Tabla 1: Composicion totalde los parametros masa, densidad, volumen y adiciéon de NaCN
Cola Encore Conc. Suspension Agua
Muestra
Masa [Densidad| Vol. | CN [NaCN| CN |Densida| Masa Vol. Masa
d

No. Designacion gl | [g/lem?] [[em’]| [g] | [g] | [g/M |[glcm’]| I[d] [cm?] [a]
1.1 | M3_KM5_500 404,3 3,15 1283 1,78 | 3,35 | 1,42 1,20 1655,7 | 1379,8 | 1251,4
2.1 | M3_KM10_500 307,7 3,15 97,7 | 1,35 | 2,55 | 1,42 1,20 1260,1 | 1050,1 952,4
3.1 | M3_KM20_500 334,1 3,15 |106,1| 147 | 2,77 | 1,42 1,20 1368,2 | 1140,2 | 1034,1

4.1 | MLR_M3 SSM 10s 442,9 315 |140,6| 1,95 | 3,67 | 142 1,20 1813,8 | 1511,5| 1370,9

5.1 | MLR_M3 SSM 20s 4731 315 |150,2| 2,08 | 3,92 | 142 1,20 1937,5 | 1614,5| 14644

6.1 | MLR M3_L 470,4 3,15 | 149,3| 2,07 | 3,90 | 1,42 1,20 1926,4 | 1605,3 | 1456,0

7.1 | MLR M3_RL (800°C) | 355,4 2,67 133,11 1,66 | 2,95 | 1,60 1,20 1333,7 | 1111,5 978,3
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3.2 Preparacion de la muestra MLR_M3 (recocido)

La muestra MLR_M3 estaba disponible por duplicado. Una muestra se recocié a 800°C (MLR
M3_R). La temperatura de 520 a 580°C descrita en la oferta no pudo llevarse a cabo, ya que

tendria que realizarse en un horno especial de lecho fluidizado con un suministro adicional de

oxigeno. En su lugar, se utilizé el método clasico de tostacion de minerales sulfurosos (TUBAF
2022).

W

i

Figura 1. Recocido de la muestra MLR_M3; a) antes del recocido en el horno de mufla; b)
después del recocido en el horno de mufla a 800°C, c/d) comparacion de colores de
la muestra inicial M3_L (c) y de la muestra recocida M3_R (d) antes de la lixiviacion
(denominada M3_RL después de la lixiviacion).

El recocido hizo que la muestra perdiera un 16,5 % de su masa (Tabla 2). A 2,67 g/lcm? |, la

densidad determinada fue inferior a la de la muestra inicial a 3,15 g/cm? (densidad determinada

determinando el aumento de masa y volumen mediante una probeta (80 ml de agua) + 20 g de
muestra). Se supone que la hematites (re203) resultante no es compacta, sino que tiene una
densidad menor debido a los microporos, que son perceptibles en los ensayos. Al mismo tiempo

Sin embargo, la lixiviacién "parecia" mas rapida.

Tabla 2: Masas y contenidos de azufre tras recocido vy lixiviacion de la muestra MLR_M3

T e No. Masa [g] Masa Contenid Cuota S
No. [%] odeS [%]
[%]
MLR_M3_L (EUROFINS) 6.1 491,9 100 20,2 100
MLR_M3_R recocido (HRFA) 7.1 410,6 83,5 3,3 16,3
MLR_M3_RL lixiviado (EUROFINS)| 7.1 0,96 4,8

También se analiz6 el contenido de azufre de los productos iniciales y posteriores mediante XRF
portatil, que arroj6é resultados casi idénticos a los analisis EUROFINS. Segun estos analisis, el
83,7% del azufre se elimina en forma de diéxido de azufre (reduccién del 100% de S al 16,3

% S). Parte de este azufre permanece como sulfato facilmente soluble en la muestra recocida (11,6 % S).
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sulfato de azufre y reduccion de 16,3 % S a 4,8 % S), que también entra en la solucién de

lixiviacion con cianuro durante la posterior lixiviacion con CN. Queda un contenido residual de
azufre del 4,8 % en el sélido, que posiblemente esté unido a pirita sin reaccionar (poco probable,
véanse las fotos de la reaccion térmica, Figura 1) o a fases de sulfato insolubles en agua, como

barita, anglesita, .....

3.3 Procedimiento de lixiviacion y Muestreo

El cliente facilitd las siguientes cantidades de muestra. De ellas, se tomaron aproximadamente 50
y 40 g respectivamente para su analisis en Actlabs antes y después de la lixiviaciéon, de modo que
se dispuso de las siguientes masas para la lixiviacion (Tabla 3). Por razones técnicas, sélo se

pudieron tomar submuestras en 5 pasos después de 2, 4, 16, 27 y 42 horas.

Cuadro 3: Cantidades de muestras disponibles, analisis y cantidades residuales de la lixiviacion

de AG Actlabs Lixiviaci LIXI-VIaCIOI‘I Pérdida por| Actlabs | Mues
Muestra . . . residuo s -
Original Analytics | 6n con o lixiviacion| Analytic | tra
105°C .
NaCN s resid
ual
No. Designacion [d] [d] [a] [a] [%] [a] [a]
1.1 | M3_KM5_500 4543 50,0 404,3 399,9 1,1 41,2 358,7
2.1 | M3_KM10_500 358,3 50,6 307,7 302,4 1,7 41,6 260,8
3.1 | M3_KM20_500 382,8 48,7 334,1 328,2 1,8 40,2 288,0
41 | MLR_M3 SSM 10s 493,0 50,1 4429 435,5 1,7 41,3 394,2
51 | MLR_M3 SSM 20s 523,2 50,1 473,1 465,3 1,6 41,0 4243
6.1 | MLR M3_L 532,3 61,9 470,4 463,7 14 40,8 4229
7.1 | MLR M3_RL (800°C) 557,3 Recocido 355,4 343,6 3,3 47,1 296,5

Figura 2: Lixiviacion a rodillo abierto de los residuos en bidones de cuello ancho de 10 litros cada
uno sobre dos soportes de molino de bolas a 40 revoluciones/minuto.

Los valores iniciales de pH de los residuos (lodo en agua desionizada) se situaban entre 8,2 y 8,5.

Tras anadir el NaCN, el valor de pH de la solucion subié hasta aproximadamente 10,4.
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Se utilizé HCI diluido para ajustar el valor de pH a aproximadamente 9; durante el periodo de

lixiviacion, el valor de pH descendid continuamente de 9 a 8,4 y a 8,8. Después de cada

muestreo, el valor de pH se reajusté a pH 9 con unas gotas de NaOH 1 M.

Tras el recocido, la muestra tostada tenia un valor inicial de pH de 4,6 (como lodo acuoso), lo que,
en relacion con la oxidacion del sulfuro, indica la formacion de acido sulfurico o sulfuroso. El valor

de pH se elevé a 6 con NaOH y luego se ajusté a pH 9 tras la adicion de NaCN.

Una vez finalizada la lixiviacion, se llevd a cabo una separacion soélido-liquido, se separé el sélido
lo mas cuantitativamente posible, se lavo y se secd a 105°C. Las pérdidas de lixiviacién (muestra
sélida inicial a muestra lixiviada) ascienden a 1,1 a 1,8 % para las lixiviaciones de pirita y a 3,3 %
para la muestra tostada (Tabla 3). En esta ultima se aprecian los sulfatos solubles aun presentes,

que no se eliminaron como diéxido de azufre durante la tostacion.

3.4 Analisis quimicos de sélidos (Actlabs)

Tanto las muestras iniciales como las muestras lixiviadas se enviaron al laboratorio de materias
primas certificado Actlabs para obtener analisis fiables de Au en las muestras solidas. Tras
molerlas hasta alcanzar una finura analitica, las muestras se analizaron utilizando el Codigo 1A2-
ICP Au Fire Assay - ICP-OES 30 en el rango 2 - 30.000 ppb. Se obtuvieron los siguientes
resultados (Tabla 4).

Tabla 4: Contenido en Au de las muestras iniciales, contenido en Au residual de las muestras
lixiviadas y resultados de la lixiviacién

Sélido Solidos )
Muestra Original - Salario | aspirados - Exito de la lixiviacion| Contenido residual
inicial Residuos de Au
caminando
antiguo
No. Designacion Au [ppb] [%]
1.1 | M3_KM5_500 2360 844 64,2 35,8
2.1 | M3_KM10_500 2480 672 72,9 271
3.1 | M3_KM20_500 2250 728 67,6 324
41 | MLR_M3 SSM 10s 3200 791 75,3 24,7
51 | MLR_M3 SSM 20s 2650 824 68,9 31,1
6.1 | MLRM3_L 2980 824 72,3 27,7
7.1 | MLR M3_RL (800°C) 2910 788 72,9 27,1

La tabla 4 muestra que las concentraciones iniciales de Au de los estériles estaban todas entre
2,25y 3,20 ppm Au. Sin embargo, tras el periodo de lixiviacion de 42 h, todavia hay presentes en
los solidos entre 0,67 y 0,85 ppm de Au. Esto corresponde a una recuperacién del 64 al 75 % o a

un contenido residual de Au del 25 al 36 %.
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3.5 Analisis quimicos de sustancias disueltas - Contenidos de Au-CN (EUROFINS)

Se tomaron muestras después de 2, 4, 16, 27 y 42 h de lixiviacion. En cada caso, se extrajeron
unos 30 ml de solucion tras una breve sedimentacion, se filtraron por membrana de 0,45 pm y se
enviaron a Eurofins para su andlisis en busca de Au y CN- . Se obtuvieron los siguientes
resultados de lixiviacion del oro:

Tabla 5: Concentraciones de Au obtenidas en la solucion en funcién del tiempo (en mg/l)

Tiempo M3_KM5 | M3_KM10 | M3_KM20 | M3_SSM10s | M3_SSM20s | MLR_M3_L | MLR_M3_RL
[h] 1.1 2.1 3.1 4.1 5.1 6.1 71
2 0,34 0,49 0,46 0,50 0,45 0,48 0,55
4 0,40 0,51 0,50 0,55 0,53 0,55 072
16 0,41 0,54 0,53 0,58 0,58 0,60 0,83
27 0,44 0,56 0,55 0,59 0,58 0,61 0,84
42 0,45 0,57 0,56 0,61 0,60 0,63 0,85

Segun la Tabla 5, el Au se lixivia sucesivamente con el aumento del tiempo de lixiviaciéon, con un
48 - 62 % del Au lixiviable disuelto en las 2 primeras horas (basado en el sélido). Durante el

periodo de lixiviacion, los contenidos de CN- disminuyen sucesivamente (Tabla 6).

Cuadro 6: Evolucion del contenido de CN en la solucion a lo largo del tiempo (en mg/l)

Tiempo M3_KM5 | M3_KM10 | M3_KM20 | M3_SSM10s | M3_SSM20s | MLR_M3_L | MLR_M3_RL

[h] 1.1 2.1 3.1 4.1 5.1 6.1 71
1420 1420 1420 1420 1420 1420 1600
1170 1150 1110 1150 940 950 1180
820 840 750 810 760 960 1050

16 310 440 280 340 430 310 500

27 240 190 190 170 160 160 360

42 130 140 130 150 130 120 240

El mayor porcentaje de CN- se consumié en las dos primeras horas (Tabla 7).

Cuadro 7: Evolucién del consumo de CN en la solucién a lo largo del tiempo (cifras en %)

Tiempo M3_KM5 | M3_KM10 | M3_KM20 | M3_SSM10s | M3_SSM20s | MLR_M3_L | MLR_M3_RL
[h] 1.1 2.1 3.1 4.1 5.1 6.1 7.1
0 0 0 0 0 0 0
17,6 19,0 218 19,0 338 33,1 16,9
42,3 40,8 472 43,0 46,5 32,4 26,1
16 78,2 69,0 80,3 76,1 69,7 782 64,8
27 83,1 86,6 86,6 88,0 88,7 88,7 74,6
42 90,8 90,1 90,8 89,4 90,8 915 83,1

Al cabo de 42 horas, casi el 90 % del CN- se ha consumido o descompuesto.
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4 Evaluacion y debate

4.1 Evolucion temporal de la concentraciéon de Au y de la produccién

El siguiente grafico muestra la evolucion del contenido de Au y la cantidad de Au liberado a lo
largo del tiempo de lixiviacion (Figura 3). Lo primero que hay que senalar aqui es que la principal
cantidad de Au pasa a la solucién en las primeras 2 h del tiempo de lixiviacion para todas las

muestras.

En cuanto a los éxitos de lixiviacion entre KM5, -10, -20, hay que sefalar que, aunque se observa
una mejora en la lixiviacion entre el molino de bolas de 5 minutos y las variantes de 10 y 20
minutos, esto puede no serrepresentativo, ya que se analizé un mayor rendimiento de Au tras 10
minutos de molienda de bolas en comparacion con 20 minutos. La misma tendencia puede
observarse con las muestras del molino de discos SSM10s y SSM20s. No es posible afirmar si

aqui intervienen procesos fisicos secundarios en funcion del tiempo de molienda.

Se determinaron las siguientes concentraciones y aplicaciones de Au en funcion del tiempo.
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Figura 3: Concentraciones de Au en funcion del tiempo y lixiviacion del Au en la solucion de
lixiviacion (en relacién con las concentraciones inicial y final de Au en los sélidos)

Una mayor concentracion de Au disuelto de la muestra recocida MLR_M3_RL en comparaciéon
con la muestra no recocida M3 L da la impresion de que la transformacion de la pirita en
hematites provoco la exposicién de los granos de Au y una lixiviacion mas completa. Sin embargo,
una comparacion de los resultados de la lixiviacion muestra que se extrajo casi exactamente el
mismo Au de ambas muestras. Esta diferencia se debié a la menor densidad de la muestra

recocida y a una menor masa de agua afadida en porcentaje para alcanzar la tasa de lixiviacion

requerida.
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Debe observarse una densidad de suspension de 1,20 g/cm3 . Por tanto, cabe suponer que el

comportamiento de lixiviacion de ambas muestras es el mismo.

4.2 Evolucién de las concentraciones de °N - a lo largo del tiempo

En cuanto a la evolucion temporal de las concentraciones de CN-, se observa el mismo curso en
todas las muestras. La cantidad principal de CN- se consume en las primeras 4 h en relacién con

el tiempo total. Durante las 42 horas de lixiviacion, se consume el 90% del CN .-
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Figura 4: Evolucién en funcion del tiempo de las concentraciones de CN en la solucion de lixiviacion

4.3 Comparacién de las concentraciones de Au y °V -

La comparacion del consumo de CN- y la concentracion de Au en la Figura 5 muestra muy
claramente que la mayor parte del Au soluble en las condiciones establecidas CN- se eliminé al
cabo de sélo 2 horas. Esto puede observarse en la misma progresion de consumo de CN y

aumento de la concentracion de Au para todas las muestras.

Un pequeio aumento del Au después de las 2 horas se asocia a un consumo
desproporcionadamente alto de CN- . Es posible que otros elementos/compuestos reaccionen con
el CN- o que éste sea oxidado por la lixiviacion a rodillo abierto. Esto ultimo tiene la ventaja de que
el potencial toxico del cianuro se reduce con un mayor tiempo de lixiviaciéon y se simplifican los

pasos posteriores para extraer o concentrar el Au.
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Figura 5: Comparacién del consumo de CN-y la concentracion de Au en la solucién de lixiviacion

Todas las muestras muestran la misma progresion de consumo de CN- a lo largo del tiempo, con

solo un 10 % del CN- utilizado todavia presente tras 42 h de lixiviacion.

4.4 Comparacion de la recuperacion de Au (balances)

Para comprobar el éxito de la lixiviacion, se compararon los contenidos de Au de las muestras
iniciales y los contenidos de Au de la muestra lixiviada (sélidos, ensayo al fuego, Actlabs). Se
puede determinar que entre el 64,2 % y el 72,9 % del Au debe haber pasado a solucién en el

periodo de lixiviacion de 42 h (calculado a partir de los analisis de solidos).

La recuperacién de Au en la solucion de lixiviacion se analizé mediante ICP-MS por EUROFINS y
las cantidades de solucion correspondientes. Sin embargo, soélo se recupero entre el 53 y el 68 %
del Au (figura 6).

Esta evaluacion se llevd a cabo con respecto a la autocomprobacion de los resultados de dos
métodos de analisis diferentes. Debido al muestreo multiple de la solucion de muestra, las
pérdidas por evaporacion, los errores analiticos y las correcciones multiples del valor de pH, no
pueden descartarse las fuentes de error correspondientes, que provocan las diferencias
correspondientes entre los métodos. Dado que los analisis de solidos Actlabs con entrada-salida
contienen menos fuentes de error cuando las muestras se preparan cuantitativamente

(verificacion de balances de masa), debe darse preferencia a estos datos en términos de

precision.
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Figura 6: Comparacion de los balances en la recuperacion de Au con respecto a los resultados de
analisis en Actlabs (sélidos) y los balances de solucion por EUROFINS)

Con respecto a la molienda con molino de bolas o molino de discos vibratorios, se reconocen
tendencias en las solubilidades, pero éstas no son coherentes entre los dos métodos de analisis
(EUROFINS frente a Actlabs). Los diferentes tiempos de molienda del molino de bolas con KM5, -
10, -20 minutos muestran la tendencia de una mayor solubilidad del Au con el aumento del tiempo
de molienda. Esta tendencia también se observa con los SSM10s y SSM20s. Estas tendencias no

son evidentes cuando se comparan los analisis de sélidos.

5 Resumeny recomendaciones

En el estado actual de los residuos, aproximadamente el 50 % del oro estaria disuelto o
recuperable tras un maximo de 4 h con los parametros establecidos. El tiempo de lixiviacion
adicional solo aumenta marginalmente el rendimiento de Au y también provoca un mayor

consumo de CN .-
Los resultados de la lixiviacién de Au permiten extraer las siguientes conclusiones:

En muy poco tiempo (2-4 h) y con el correspondiente consumo de CN-, se detectan fases de Au
lixiviables expuestas. Si se trata de granos individuales en el material de relave o de granos de Au
expuestos en la superficie de fractura fresca de la pirita a escala de uym sélo puede considerarse

especulativamente aqui.
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El Au que no puede ser lixiviado después de 42 h puede estar todavia cubierto o atrapado en los

granos de pirita como fases que contienen Au o anclado en el entramado de la pirita. Si este
ultimo fuera el caso, habria que disolver toda la pirita para conseguir una lixiviacion completa. Una

molienda mas fina y la posterior lixiviacién podrian tener éxito.

La prueba de tostacion dio lugar a una transformacion de fase de pirita a hematites. Este proceso
esta generalmente establecido en la industria para hacer lixiviable el Au refractario de la pirita. En

nuestro caso, esto no parece haber tenido lugar.

Para determinar si el Au no lixiviable anteriormente aun podria recuperarse, se podrian ofrecer las

siguientes pruebas:

1. Molienda de los residuos a < 10 ym (molino micrométrico de la TU Bergakademie Freiberg,
Inst. f. Mineralogie) con posterior lixiviacién con cianuro (lixiviacion agitada a pequefa

escala).
2. Tratamiento de estériles residuales con agua regia para movilizar el Au refractario
(lixiviacion agitada a pequefia escala).

3. Preparacién de granos individuales de pirita de la MLR_M3 sin tratar, la MLR_M3_L
tratada y la MLR_M3_RL tratada en portamuestras SEM para el examen de las superficies

con el microscopio electrénico de barrido (envio a BGR-Hannover).

Las pruebas deben realizarse en la muestra MLR_M3, ya que es en la que se han obtenido la

mayoria de los resultados hasta la fecha.

El trabajo se llevaria a cabo a pequefia escala en el material de estéril disponible del contratista.
Para la preparacion de granos individuales de pirita en comparacién en el SEM, el contratista aun

necesitaria una pequefa cantidad del material de partida MLR_M3 en la cantidad de aprox. 5 g.
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