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ANÁLISIS DE SISTEMAS PARTICULADOS


Guías de Laboratorios
INTRODUCCIÓN

El conocimiento y manejo de los Sistemas Particulados, entendiendo como tales a una cantidad de material particulado disperso en una fase continua de otro material, es fundamental ya que están presentes, de una u otra forma, en los procesos principales de la Metalurgia Extractiva.

Los laboratorios que se entregan a continuación, permitirán al alumno aplicar los conocimientos entregados en clase, aprender el manejo de instrumental y equipos de laboratorio y desarrollar experiencias que le permitan ver los fenómenos involucrados en los procesos estudiados.   
LABORATORIO Nº 1: Caracterización 

1.-
Objetivos:

Los objetivos de este laboratorio son familiarizar al 
alumno con las técnicas más usuales de:

a) Manipulación de partículas sólidas en laboratorio.

b) Determinación de la densidad de un mineral.

c) Determinación de los parámetros que caracterizan la composición de una pulpa metalúrgica.

d) Determinación de la distribución granulométrica de una    muestra de mineral.

2.-
Equipo:

· Cortador de muestras Riffle

· Cortador rotatorio

· Balanza de precisión

· Estufa de secado

· Probeta graduada

· Filtro de vacío

· Papel filtro

· Sistemas de agitación

· Picnómetro

· Cámara de vacío

· Máquina tamizadora (Ro-Tap) y serie de tamices Tyler o ASTM.

· Accesorios

3.-
Procedimiento:

Etapa I 
Corte en seco
1.
Pesar la muestra (100% - 6#), P1.

2.
Dividir esta muestra en dos con el Riffle.

3.
Pesar las muestras obtenidas, P2.1 y P2.2.

4.
Dividir en dos la muestra P2.1, mediante corte por incrementos.

5.
Pesar las muestras obtenidas, P3.1 y P3.2.

6.
Dividir en dos las muestras P3.1 y P3.2, mediante corte por incrementos.

7.
Pesar las muestras obtenidas, P4.1, P4.2, P4.3 y P4.4.

8.
Las muestras P4.1 y P4.2 guardarlas para la Etapa III (análisis granulométrico).

9.
Las muestras P4.3 y P4.4 guardarlas para la Etapa II (determinación de la densidad del mineral). 

Nota:
El ayudante enseñará la división de muestras por roleo y cuarteo la que se comparará con el corte por incrementos.

Etapa II  

Determinación de la densidad del mineral
La densidad de un mineral se puede obtener experimentalmente mediante un picnómetro, mediante el desplazamiento de agua en una probeta o mediante lectura directa.

En esta etapa se utilizarán las muestras P4.3 y P4.4 obtenidas en la etapa anterior.

Preparación de las muestras
1.
La muestra P4.3 se reduce de tamaño hasta obtener 100% -65%, los equipos de reducción de tamaño se indicarán en el laboratorio.

2.
La muestra anterior 100% -65# se cortará mediante  riffle hasta obtener una muestra aprox. de 50 g, la que será utilizada en picnometría.

3.
El resto de este mineral (aprox. 200 g) será usado para medir la densidad del sólido por desplazamiento de agua.

4.
La muestra P4.4 se cortará en dos mediante riffle, las submuestra serán utilizadas para medir la densidad del sólido por desplazamiento de agua y por lectura directa.



Método del Picnómetro (Picnometría)
Se utiliza una pequeña botella con tapón de vidrio esmerilado que termina en un capilar o tapón con termómetro. En el caso del tapón que termina en capilar, será necesario disponer de un vaso (500 cc) con agua a la cual se le conoce su temperatura. Toda el agua que se use será tomada de este vaso y será menester medir periódicamente la temperatura. Procedimiento:
1.
Limpiar, secar y pesar la botella vacía con tapón (P1).
2.
Cortar aproximadamente 50 g de la muestra bajo 65# Ty. Se introducen unos pocos gramos de mineral, dentro de la botella (picnómetro) y se pesa con su tapón (P2).

3.
Se agrega agua hasta la mitad de la botella (interesa que el mineral quede cubierto por el líquido).

4.
Se introduce el picnómetro, sin tapón dentro de una cámara de vacío, con el fin de eliminar el aire atrapado por el mineral (tiempo aprox. 3 a 5 min.).

5.
Se completa el volumen con agua hasta que salga por el capilar y se pesa (P3).

6.
Se efectúa la última pesada (P4) después de vaciar la botella y volver a llenarla solamente con agua.

7. La densidad se determina mediante la relación:
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Donde:(m y (1 son la densidad del mineral y del agua respectivamente.

8.
La densidad del líquido (agua) es función de la temperatura y se obtendrá de tablas, determinando previamente la temperatura (promedio). Bibliografía: Perry, Manual de Ing. Química.
Densidad del Sólido por Desplazamiento de Agua
Pesar la muestra de mineral correspondiente. Medir un volumen de agua (200 cc) en una probeta de 500 cc. Luego vaciar el mineral lentamente, en la probeta con agua haciendo movimientos suaves que permitan desprender las burbujas de aire atrapadas en el mineral. Medir el nuevo volumen, sacar el volumen del mineral por diferencia.
Densidad por Lectura Directa (Densidad Aparente)

Pesar el mineral correspondiente, vaciarlo lentamente en un probeta seca, dándole golpes suaves para lograr un buen acomodo de las partículas. Leer el volumen ocupado. 

Etapa III

Análisis granulométrico

En esta etapa se utilizarán las muestras P4.1 y P4.2, previamente pesadas.

Serie de tamices a utilizar: 8, 12, 16, 20, 30, 40, 50, 70, 100, 150, 200.  
Tamizaje en Húmedo (deslame)

1.
Utilizar las muestras P4.1 y P4.2 previamente pesada.

2.
Limpiar los tamices en baño de ultrasonido.

3.
Cargar la muestra P4.1 (no más de 70g) sobre el tamiz, 200#, (colocar la malla 70 como protección).


4.
Proceder al tamizaje con agua a baja presión, recorriendo lenta y regularmente el tamiz.

5.
Suspender la operación cuando el agua escurra totalmente clara. Guardar el -200# (pulpa a filtrar).

6.
Descargar el sobretamaño (+ 200#) en una bandeja con ayuda de agua a baja presión. 
7.
Decantar el sobretamaño y eliminar el sobrenadante. Secar a baja temperatura y pesar.

8.
Filtrar, secar y pesar el -200#.


9.
Seguir el mismo procedimiento con la muestra P4.2.

Tamizaje en seco

1.
Limpiar los tamices en un baño de ultrasonido.

2.
Secar los tamices a baja temperatura.

3.
Disponer en la máquina Ro-Tap la serie de tamices con un fondo.

4.
Cargar el sobretamaño de la muestra P4.1 (+200#) en el tamiz superior.

5.
Tamizar durante 5 minutos.

6.
Descargar la serie del Ro-Tap, y tamizar manualmente en cada tamiz, durante un minuto.

7.
Pesar cada fracción bajotamaño (pasante).

8.
Pasar las fracciones bajotamaño en cada malla al sobretamaño de la malla siguiente.

9.
Determinar que porcentaje de la muestra inicial representa cada fracción de bajotamaño, obtenida mediante el tamizaje manual.

10.
Repetir los pasos (5) a (9) si alguno de los porcentajes determinados en (9) supera el 0,1%. En caso contrario, seguir con (11).

11.
Pesar las fracciones retenidas en cada malla con una precisión del 0,1%.

12.
Repetir todo lo anterior para el sobretamaño de la muestra P4.2.

4.-
Informe:

El informe será único y abarcará las dos etapas realizadas. Debe incluir un pequeño resumen, una introducción teórica de las materias relacionadas con este laboratorio, el procedimiento experimental empleado (acompañado de un diagrama de flujo de las etapas realizadas), los resultados experimentales, discusión y conclusiones, bibliografía y anexos (tablas, cálculos y análisis de errores).  
Los resultados experimentales que debe incluir como mínimo en cada etapa son los siguientes: 
Etapa I


· Entregar todos los pesos indicados, considerar errores asociados en las mediciones.

· Analizar por medio de las mediciones realizadas los procedimientos de laboratorio empleados.

Etapa II

· Determinar la densidad del mineral por todos los métodos utilizados.

· Analizar los métodos empleados, ventajas y desventajas.

· ¿Que valor daría como densidad del sólido?, ¿porqué?.

Etapa III

· Tablas completas y gráficos de las distribuciones granulométricas de cada muestra.

· Distribución granulométrica final (promedio ponderado de las fracciones retenidas de las dos muestras).

· Con la distribución granulométrica final, determinar los parámetros de los modelos de Gaudin Schuhmann y Rosin Rammler. Graficar en ambos casos, en el papel correspondiente, valores experimentales y teóricos. 

· Analizar los resultados obtenidos.

LABORATORIO Nº 2: Separación Sólido - Líquido

1.-
Objetivos:

Los objetivos de este laboratorio son familiarizar al alumno con las técnicas más usuales de separación sólido - líquido, utilizadas en el campo del procesamiento de minerales. Estas técnicas permiten obtener la información necesaria para diseñar equipos que se utilizan a escala industrial, ellas son:

· La sedimentación, utilizada para el diseño de espesadores. 

· La filtración, utilizada para el diseño de filtros.

2.-
Equipo:

· Probeta de sedimentación graduada

· Cronómetro

· Lámpara

· Medidor de pH

· Set de Filtración

· Bomba de vació

· Compresor

· Balanza de precisión

· Accesorios

Adicionalmente se requiere el uso de reactivos: NaOH- Floculante (solución Stock).

3.-
Procedimiento:

Etapa I

Sedimentación

1.-
Reducir el mineral disponible - 65#.

2.-
Calcular el peso de muestra requerida para obtener una dilución 3:1 (Cp = 25%). Este cálculo dependerá del volumen de la probeta a utilizar (1 o 2 litros).

3.-
Cortar la muestra hasta obtener una submuestra del peso requerido.

4.-
Limpiar la probeta, secarla y pegar una huincha de papel milimetrado de 0 hasta su altura total. Identificar la probeta con los datos del grupo y pesarla.

5.-
Preparar la solución stock (solución floculante) como se indica más adelante.

6.-
Vaciar el mineral en la probeta y luego agregar el agua necesaria para tener un dilución 3:1 (Cp = 25%), que se utilizará en la primera parte del test. Posteriormente, se extraerá líquido de tal manera de ir obteniendo soluciones intermedias entre la alimentación y la descarga. El líquido extraído deberá guardarse para ser usado en el punto 10. (sólo para el caso sin floculante). 

Diluciones a utilizar expresadas en porcentajes de sólidos en peso (Cp): 25%, 30%, 35%, 40% y 50%. 

7.-
Con cada una de las diluciones designadas realizar una prueba de sedimentación, procediendo a agitar la probeta tapada mediante 10 inmersiones sucesivas, evitando derramar el líquido.

8.-
Colocar la probeta en una mesa que no esté sujeta a vibraciones y, paralelamente con esta operación, hacer funcionar el cronómetro.

9.-
Iluminar el nivel superior y medir en la huincha milimetrada la altura de la interfase líquido claro-pulpa en función del tiempo.

Los tiempos a utilizar dependerán de la experiencia realizada y del mineral utilizado. En el caso de no utilizar floculante se sugiere los siguientes tiempos: 30", 1', 1,5', 2', 3', 4', 5', 6', 7', 8', 10', 12', 15', 20', 25', 30' 45', 60',.....etc..,  para cada una de las diluciones. El término de cada prueba es variable y dependerá de la llegada a la parte asintótica de la curva altura vs. tiempo. Al menos dos puntos deben encontrarse en esta región de la curva.

En el caso de utilizar floculante estos tiempos se acortan y deberán determinarse en el momento de la experiencia, se sugiere los siguientes: 15", 30", 45", 1', 1,25', 1,5'........etc. 

 10.-
Reproducir la dilución 3:1 con el líquido extraído en el punto 6 y repetir el test hasta t=24 h.


11.-
Los puntos (6) a (10) se realizan sin solución floculante. Para el caso de solución flocolante se utilizarán muestras frescas del mineral (de igual masa) para cada Cp. Utilizar solución floculante fresca para cada prueba.


 
12.-
Anotar para cada prueba la equivalencia de las alturas medidas en cm en el tiempo, en medidas de volumen en el tiempo.

13.-
Determinar en cada prueba el Cp de descarga, considere para esto el volumen compactado de mineral al final de la prueba.

Preparación de la Solución Floculante
La solución floculante se debe prepara al menos dos horas antes de ser utilizada. Para preparar una solución al 0,1%:

· Coloque 500 ml de agua en un vaso de precipitado de 1000 ml.

· Agitar hasta crear un vórtice.

· Añadir 0.50 gramos ya pesados del floculante al borde del vórtice de manera que se produzca una dispersión uniforme y sin grumos. 

· Continué agitando hasta que todo el floculante esté disuelto (aprox 60 a 90 min.).

Diluya la solución floculante al 0,1% en 20 ml de agua antes de añadirla a la pulpa.

El floculante a utilizar se entregará a los alumnos y la dosis recomendada es de 50 g/t. Determine la cantidad de solución requerida.

Etapa II

Filtración

1.-
Prepare de 6 a 8 litros de pulpa a las siguientes concentraciones de sólido: 50, 55 y 60%. Use para ello el mineral - 65 # disponible de las etapas anteriores.

2.-
Instale el set de filtración como lo indica la figura adjunta.

3.-
Compruebe que la tela del filtro esté bien colocada y no tenga fisuras. Usualmente (no se realizará en este laboratorio) se comprueba que la tela sea la adecuada, para esto realizan pruebas y se verifica que no pase sólido junto con la solución filtrada.

4.-
Para cada Cp realizar los pasos siguientes:

4.1-
Determine el tiempo de formación del queque más adecuado en cada caso (es decir que obtenga un queque de un espesor adecuado y que se mantenga en la hoja de filtración), para esto realice pruebas variando el tiempo de formación, tome como base 30 s. Una vez determinado este tiempo de formación base utilice otros cuatro tiempos a parte del tiempo base, se sugiere tiempos cada 15 segundos (uno o dos tiempos menores que el base y dos o tres mayores que el base).

4.2-
Cerrar la válvula del filtro y encender la bomba de vacío regulada con la válvula de by-pas hasta obtener un máximo de 25 mm de Hg. (en la práctica se utiliza 20 mm de Hg).

4.3-
Agitar la pulpa para mantener una suspensión homogénea. Introducir el disco hasta aprox. la mitad de la profundidad de la pulpa.

 
4.4-
Simultáneamente al punto 4.3 echar andar el cronómetro y abrir la válvula de conexión al vacío, no dejar de mover el disco para asegurarse que la captación sea homogénea.

4.5-
Ejecutar el punto 4.4 hasta que se complete el tiempo de formación del queque pre-establecido, anotar el tiempo de formación y el vacío.

4.6-
Al finalizar el período de formación del queque retire el disco de la pulpa y mantenga el vacío abierto. Ubique el disco en posición hacia arriba y elevado de manera que el líquido dentro del sistema de tubería pase al receptor, moviéndolo para que el filtrado alcance la salida. Mida el tiempo hasta que no pase más líquido o el queque se agriete, este tiempo corresponde al tiempo de secado.

4.7-
Durante cada una de estas operaciones registre toda la información pertinente: nivel de vacío, temperatura de la pulpa y del ambiente, características del líquido filtrado.

4.8-
Para descargar el queque desconecte el vacío, suelte el queque del anillo con la ayuda de una espátula. Conectar el disco a una línea de aire comprimido aplicando una presión de aprox. 2 lb/pie2.

5.-
Al final de la prueba mida y registre el volumen filtrado, el peso del queque húmedo, espesor y características de la descarga.

6.-
Seque el queque en la estufa y registre el peso del queque seco (frío). 

7.-
No considere la etapa de lavado.
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donde:

Vel. de Filtración
=
lb/h/pie2
W


=
peso queque seco [lb/pie2]

Tiempo del ciclo
=
tiempo de formación + tiempo de secado + Tiempo de lavado [min]
SUF


=
factor de escala 0.8
4.-
Informe:

El informe será único y abarcará las dos etapas realizadas. Debe incluir un pequeño resumen, una introducción teórica de las materias relacionadas con este laboratorio, el procedimiento experimental empleado, los resultados experimentales, discusión y conclusiones, bibliografía y anexos (tablas, cálculos y análisis de errores).  
Los resultados experimentales, que debe incluir como mínimo, en cada etapa son los siguientes: 
Etapa I

-
Entregar los datos que correspondan en forma gráfica (gráficos altura vs tiempo de sedimentación, velocidad vs concentración etc.)

-
Aplicar las metodologías de Coe y Clevenger y Whilhelm y Naide, a fin de determinar el área unitaria. 

-
Con los resultados obtenidos en cada método, diseñar un espesador para 36.000 t/d.

-
Compare los resultados de ambos métodos, ¿que método a su juicio entrega un área unitaria más confiable?. Compare con datos industriales.

Etapa II

-
Entregar la humedad del queque, el volumen del líquido filtrado, peso del sólido seco, espesor del queque.

-
Determinar la capacidad de filtración.
-
Seleccione y dimensione el filtro más adecuado, considerando una alimentación de 100 t/d del mineral utilizado en el laboratorio (Cp = 55%). 







_1013432948.unknown

_1026806089

