verifican la exactitud de la meto-

dologia empleada.

Del estudio realizado se deriva ,

que se debe exigir emn el caso de
" ntilizar moto-tamboras, gque no se
apliquen cordones de soldadura en
el tambor, y que ademds, no se le.

gquite el casco protector de goma.

El trabajo evidencia la necesidad
de aplicar la metodologia empleada
durante la explotacidn y proyec-

cién de nuevas instalaciones.

Los resultados, muestran la necesi

dad de utilizar bandas de 400 mm

para los transportadores, motores
con potencia en correspondencia con
la necesaria para el egqguipo accio-
nado y protecciones eléctricas ade

cuadas.

La aplicacién de 1los sistemas de

mantenimiento vy reparaciones au-
menta considerablemente la wvida
itil de los eqﬁiﬁos y disminuye las
pérdidas de energfia. Se hace nece-
sario hacer é&stos mds sistem&ticos
cuando los equipos trabajan en con
diciones muy diffciles (humedad ,

suciedad, agentes quimicos, etc).
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APLICACION DEL MICROANALISIS ESPECTRAL LASER

AL ESTUDIO

DE LOS PRECIPITADOS DE SULFURO DE N1 + Co

Lic. Allan Pierre C. , Instituto Superior Minero Metaldrgico

RESUMEN

Se presenta un estudio de la variacién de
concentracidon en las impurezas fundamenta-
les de Las capas de los precipitados anor-
males de sulfuro de Ni + Co (balines), for=-
mados en la autoclave de precipitacidn . de
sulfuros de la planta niquelifera de Moa ,
con ayuda del microanalizador laser LMA-10
Ademds se muestran aspectos especificos
del manejo del microanalizador en lLa evapo
racién y excitacién de este tipo de mate-
riales.
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ABSTRACT

An study of the composition variability of
the fundamentals impurities in layers . of
the abnormal Ni + Co sulphur precipitates,
forming in the autoclave of the Moa nique-
Liferus plant, with help of an laser mi-
croanalizer LMA-10 is suggest.



La formacidén de diferentes tipos de
precipitados indeseables durante
una de las operaciones finales de
la produccidn de concentrado de sul
furo de Ni + Co; con la ayuda - de
st a temperatura y presién eleva -
dos, ha sido estudiada por diferen-

tes autores. Encontrdndose que es-

tos precipitados, son de dos tipos

fundamentales: costras que se for-
man en las paredes del reactor Y
cuerpos s8lidos en forma de esfera

de didmetro de 1 - 4 cm (balines) .

Estos cuerpos poseen igual composi-
cién guimica y estructura cristali-
na que la fase sélida principal pro
ducto de la rgpccidn (pulpa) [ 8 1.
Ademds la exi;tencia de tres formas
diferentes de preécipitados, balines,

costras y pulpa , estd provocada

por la diferente naturaleza de los
centros de cristalizacidén ya sea ho
mogénea o heterogénea. La existen -
cia de zonas en el reactor donde la
solucidn se mueve muy lentamente

provoca el surgimiento de cristales
grandes gue se convierten en cen-
tros potenciales de formacidén de ba
lines gue se quedan en el fondo del
reactor y no pueagh ser movidos por
los flujos verticales de 1la solu-

cidén hasta el nivel superior.

El estudio posterior de las caracte
risticas g;anulométricas ha mostra-
do que los concentrados con conteni
do pequefio de Cu son microcristali-
nos, y los de alto contenido de Cu
macrocristalinos, de aqui se deduce
que en realidad sélo el Cu se preci
pita por el mecanismo homogéneo Y

las particulas dispersas fqimadas

por CuS absorben el H,S y las canti
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dades principales de Ni, Co y 2n se
precipitan sobre estas, seguin el me

canismo heterogéneo [ 71 .

La comparacién del contenido de Cu
en los concentrados y la costra con
firma la idea mencionada sobre el
mwcanismo de formacidén del concen -
trado y de la costra:
precipitan del licor, del cual pri-
mero se precipité una parte conside
rable del Cu, pero el concentrado
se precipita sobre las pafticulas
de sulfuro de cobre y por eso es
1,5-2 veces mds rico en Cu gque la

costra.

A causa de la solubilidad bastante
alta del sulfuro de hierro sélo el
paso lento del proceso de cristali

zacién del sulfuro de Ni+Co permi-

te gue un mayor numero de 1iones
+ .2+
Fe? ocupen el lugar de Ni
+ i
co?” en la estructura cristalina

creciente, por lo cual la presen -
cia de un alto contenido de hierro
significa un proceso mds lento de

cristalizacidn.

Las posibilidades del conocido prin
cipio del microanalisis espectral
con ldser [ 2 1 , consistente en en
focar un rayo ldser con vista a eva
porar y excitar pequefias cantidades
de sustancias para su ulterior ané—
lisis con registro fotogré&fico, per
mite hacer un estudio de la distri-
bucifn de los elementos qufimicos en

microtramos de una seccidn pulida
de la muestra u objeto analizado.

Esta técnica nos permitird hacer un
estudio de la distribucidn del Cu ¥y
el Fe gue son dos de las impurezas

fundamentales en los concentrados

de sulfuro de Ni + Co y por ende

los dos se -

. capas alternas del balin sea

aquellos con posibilidades mayores

de excitacidén mediante el l4ser.

Es ude esperar que en cumplimiento
Qe;las hipétesis de los trabajos an
tes mencionados exista un alto con-
tenido de Cu en el centroc de los ba
lines producto del proceso de cris-
talizacién heterogénea propuesto
por Sobol, y se debe esperar tam-
bién gque el contenido de Fe en las
mayor
que en su centro, lo cual denotaria
un lento proceso de crecimiento del

cristal [ 8 1 .

Parte Experimental

La preparacifn de las muestras se
realizé mediante un corte transver-

sal de 2-3 cm de didmetro a varios

.

balines, y puliendo mecdnicamente

con polvo de esmeril hasta conse-
guir un acabado supafficial adecua-
do, cuidando que el corte y el pu-
lido se hicieran de manera tal que
permitieran la mejor observacidén de
la estructura de capas del balin vy

de su centro de cristalizacidén.

‘Para obtengr datos sobre la distri-

bucién de los elementos de interés
en los microtramos de la seccién pu
lida de los balines se usé el mi-
croscopio ldser para microan&lisis
espectral LMA-10 de la VEB Carl
Zeiss Jena gque se caracéeriza.por la
reproduccidn de la energfa y'potén—
cia de salida del 14ser, asf como
la integracién de un "Q swicht" pa-
sivo y la posibilidad de disparar
la chispa auxiliar desde fuera y re
tardarla respecto al impulso l&ser
[ 3 1. pPara la fotograffa de los es

pectrogramas se us$ el espectrégra-
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pectrogramas se usé el espectrégra-
fo con prisma de cuarzo Q-24, como
6ptica enfocadora un
£f = 80 mm ,

ra de entreda fue de 20 um y altura

condensador
el ancho de la hendidu-
de las lineas de 3 mm , ademis se

usaron placas espectrales ORWO

WU-3 y el reveladox KODAK D-19.

En la eleccién de los pardmetros
del l4ser se trabéjd teniendo en
cuenta los datos de explotacidén del
equipo suministrados por el fabri -
cante [ 1 ], Como ya hemos sefialado
gracias a la posibilidad de encendi
do externo se puede elegir la ten-
si8n de excitacién independientemen
te de la separacién entre los eléc-
trodos, en nuestro caso con una ten

sién de sélo 3,5 kV se producirfa

la descarga de la chispa auxiliar .,
el encendido exterho_nos permite au
mentar esta tensién hasta 5,5 kv ,
ya gue en la medida gue aumenta la
tensién crecen considerablemente
las intensidades de las lfneas de
los espectrogramas, una de las razo
nes de este aumento es que la ten-
sién entra con U? como factor en el
cdlculo de la energfa de excitacién
Ademds se logr$ un aumento adicio -
nal en la intensidad de los espec-
trogramas retardando el tiempo del
encendido externo de descarga fren-
te al encendido de la l&mpara de
destellos, los mejores resultados
se obtuvieron retardando el tiempo

alrededor de 700 us.

La introduccidén de un accesorio " Q
swicht" significa una ampliacién de
las posibilidades de aplicacién en
fdcil

por ejemplo los sulfu-

el caso de las muestras de

evaporacidén,



". Q

swicht" presentan muchas veces cré-

ros, los que en el régimen sin
teres profundos y no medibles [ 5 ]
En el régimen a con "Q swicht® la
posibilidad de variar el espesor de
la capa conlleva a las relaciones

didmetro/ profundidad deseada, los
crdteres tipicos logradeos con el
uso de un objetivo caﬁadriéptico
40 x 0,50 y escaldn de ia cub ta 2
arrojan un didmetro promedio de

170 m y una profundidad de 75 m

_. Fig. 1 Crater tipico (100 %) _.

Ademds como pardmetros adiciona

les se usé el diafragma gque corres-
ponde un diametro de 40 mm en el
plano-objeto, en la batéria de con-
densadores se trabéjd con 1 200 ﬁF v
una tg@nsidén de 1 kV estabilizada en

la lampara de destello.

Con estag condiciones instrumenta-

les se realizaron una serie de dis-
paros ldser a lo largo del perfil
longitudinal de la seccidén pulida,

excitando las zonas de interés

(fig. 2).

Como funcidén indicadora de la con-

centracién de los elementos a anali
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Fig. 2

Perfil longit 3inal (50 %)

se usd S = S -.5 | S
anal ref .

tomdndose como elemento de referen-

Zar

cia el nit. el va que su concentra-

cién mayc  taria y estable hace gue

la intens de sus ~ineas se alte

ren poco po. .0s cambios de concen-
tracién que pueden ocurrir, siendo
en todo caso la magnitud medida una
funcidén relativa respecto a la con-
centracidn de Ni.
muestran los pares de lineas homélg

1l

gas escogidas.

La fotometrfa se realizd con un mi-
crodensitémetro MD-100, obteniéndose
ennegrecimientos medibles para las
l1fneas escogidas. Se obtuvieron las
curvas cualitativas del comporta-
miento del contenido de los elemen-
tos de interé&s en el perfil longitu
dinal del balfn, la calibracién ne-
cesaria para determinar los valores
cuantitativos en &ste caso no esta-

ba justificada [ 6 1.

En todos los balines analizados se
obtuvo un comportamiento similar de
la relacidén Cu-Fe. En la figura 3

se puede apreciar como varia el con

En la tabla 1 se

TABLA 1

Linea

Intensidad Pot. exit. lin. Pot. exit. elem.
{nmn) (eV) (ev)

Cu 324,7 2 000 R 3,82 )

Ni 345,8 50 3,80 Ti63

Fe 259,9 1 000 4,77 7,86

Ni 301,2 125 4,54 7,63
tenido de Cu y Fe en el perfil lon- forma lenta como se sefiala en [ 8 1
gitudinal escogido dentro de la sec no asi{ el comportamiento del conte-
cién pulida de uno de¢ los balines nido de Cu que no guarda relacién
Hay aumento en la 3efal del ?e al con la hipétesis planteada en [ 7 1]
aumentar la distaneia desde el cen- _ acerca del mecanismo de cristaliza-
tro del balin, resultado este espe- cién heterogénea a partir de los
rado como consecuencia de ocurrir cristales de sulfuro de cobre, pre-
el crecimiento de los cristales de cipitados de forma espontdnea.
AS

CENTRO PERIFERIA
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Fig. 3 Vvariacién del
contenido de Fe y Cu



CONCLUSIONES sos de cristalizacidén es lento, as{

Se muestran las posibilidades del mismo también se comprueba que el
microscopio l&ser para microanfli- contenido de Cu no aumenta desde 1la
sis espectral LMA-10 en determina- periferia hacia el centro del balin
ciones cualitativas en muestras de lo que parece indicar que en la for
sulfuro de Ni + Co macién de los balines no opera el

mecanismo de cristalizacidén hetero-
Se comprueba que el contenido de Fe

génea sobre los centros de cristali
aumenta del centro a la  periferia zacién de SCu.

del balin reforzando 1la hipdtesis

que el crecimiento de estos proce -
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