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RESUMEN

La recuperacion de minerales valiosos en flotacion depende de muchos factores. Dentro de ellos
se encuentra el tamafio de particula, donde los finos (< 20 [um]) no pueden ser colectados
eficientemente debido a que estos presentan una baja probabilidad de colision (P¢) con burbujas
de tamafio estandar (~1.0 [mm]). Esta condicion es un problema no resuelto en las plantas de
flotacion e implica una pérdida irreversible de material valioso descartado en los relaves. En
este contexto, se desarrollo y validé una nueva tecnologia para la recuperacion de particulas
finas en el proceso de flotacion, basada en el uso de microesferas de vidrio huecas
hidrofobizadas (MVHH) como medio de transporte selectivo de particulas finas hidrofébicas.

Para ello, se desarroll6 un nuevo modelo de P. con factor inercial, i.e., un modelo que considera
los efectos inerciales de las particulas mediante la inclusion del nimero de Stokes. Empleando
el nuevo modelo, se determind que, para el caso de los finos, P. puede ser incrementada
mediante el uso de un medio de transporte de particulas con un tamafio de 30-50 [um] y una
densidad de 400-2000 [kg/m?]; caracteristicas fisicas que coinciden con un producto comercial
conocido como “microesfera de vidrio hueca”. El estudio anterior no requirio del analisis de la
probabilidad de adhesion (P.), la que es ~100% para el caso de particulas finas hidrofébicas.

Dado que las microesferas de vidrio son hidrofilicas (i.e., Pa es ~0%), se desarroll6 un método
para la hidrofobizacion de dichas microesferas, permitiendo que particulas hidrofobicas se
adhieran a su superficie. Mediante pruebas con grafito (13[pum]) disperso en agua, se observo
que las MVHH pueden colectar particulas finas hidrofébicas.

Se realizaron dos experimentos para determinar el impacto de las MVHH en la flotacion de
particulas finas. El primero consistié en pruebas cinéticas de flotacion en columna de 2 [L]
utilizando grafito fino (100% -400#, Pso de 13 [um]). Los resultados experimentales mostraron
que el uso de MVHH provocéd un aumento promedio de 1.3 veces en el valor de la constante
cinética de flotacion (k, ajustada por un modelo cinético de primer orden). Ademas, se demostro
tedricamente que el efecto anterior es una consecuencia de un incremento en Pe.

El segundo experimento consistio en pruebas estandar de flotacion en una celda mecénica
EDEMET de 2.7 [L], utilizando mineral de cobre finamente molido (ley de cabeza de 1.1 % de
Cu, Pgo de 14 [um]). Los resultados de las pruebas (realizadas en triplicado) evidenciaron que
la adicion de MVHH produjo un incremento de 1.4 veces en el valor de la constante cinética de
flotacion, mientras que la recuperacion maxima incremento6 de 64 + 3% (sin MVHH) a 90 = 4%
(con MVHH). Ademas, se observo que el uso de MVHH desplaz6 la curva ley-recuperacion y
en la curva de selectividad de minerales. En particular, el trade-off 6ptimo de la operacion
increment6 de 84% a 93% en recuperacion y de 15% a 26% en ley acumulada de Cu en el
concentrado. Finalmente, la flotacion asistida por MVHH no requiri6 adicién de espumante.

De este trabajo emergen tres contribuciones: (i) un nuevo modelo de P que considera los efectos
inerciales de las particulas, (ii) una metodologia para la hidrofobizacién de microesferas de
vidrio huecas, (ii1) la validacion experimental de una nueva tecnologia para la recuperacion de
particulas finas, basada en utilizar MVHH para incrementar el tamafio aparente de particula
mediante la formacién de un agregado particula-MVHH.
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ABSTRACT

The recovery of valuable minerals in the flotation process depends on many factors, being one
of them the particle size. Fine particles (< 20 [um]) cannot be collected efficiently due to a low
probability of collision (P¢) with air bubbles of standard size (~1.0 [mm]). This condition is an
unsolved problem in flotation plants, and it implies irreversible valuable mineral losses
(discarded in the process tailings). In this context, a new technology to recover fine particles in
the flotation process was developed and validated. The technology is based on using
hydrophobized glass bubbles (HGB) as selective transport media of fine, hydrophobic particles.

To achieve this goal, a new inertial-factor model of P. was developed, i.e., a model that considers
the particle inertial effects by including the Stokes number. Based on the new model, it was
determined that P. for fine particles can be increased using a particle transport media of 30-
50 [um] and 400-2000 [kg/m?] of size and density, respectively. These properties match those
of a commercial product known as “glass bubbles”. The previous study did not consider the
probability of adhesion (P.), which is ~100% for fine, hydrophobic particles.

Since glass bubbles are hydrophilic (i.e., Pa is ~0%), a methodology to hydrophobize this
product was developed, allowing the adhesion of hydrophobic particles to the glass bubble
surface. By means of an experiment using graphite (13 [um]) dispersed in water, it was observed
that HGB can collect hydrophobic, fine particles.

Two experiments were conducted to evaluate the effect of HGB on the flotation response of fine
particles. The first one consisted of kinetics flotation tests in a 2 [L] laboratory flotation column,
using fine graphite (100% -400#, Pso of 13 [um]). The experimental results showed that adding
HGB increased the flotation kinetics constant 1.3 times in average (considering a first order
kinetics model fitted to experimental data). In addition, it was theoretically demonstrated that
the previous effect was related to an increase in Pe.

The second experiment consisted of standard batch flotation tests in a 2.7 [L] EDEMET
mechanical flotation cell, using a finely ground copper ore (1.1% of Cu grade, Pgo of 14 [pm)]).
The experiments were conducted in triplicate. The results provided experimental evidence that
adding HGB increased the flotation kinetics constant in 1.4 times, while the maximum attainable
recovery rose from 64 + 3% (without HGB) up to 90 + 4% (with HGB). Furthermore, the
experimental results showed that using HGB shifted the grade-recovery curve and the mineral
selectivity curve. In particular, the optimal trade-off of the operation increased from 84% up to
93% in recovery and from 15% to 26% in the concentrate cumulative grade of Cu. Finally, the
flotation assisted by HGB did not require frother addition.

From this work, three contribution to knowledge emerge: (i) a new model of Pc, which does
consider particle inertial effects, (i1) a methodology to hydrophobize glass bubbles, and (iii) the
experimental validation of a new technology to recover fine particles, based on using HGB to
promote a particle size enlargement through generating a particle-HGB aggregate.
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CAPITULO 1: Introduccién y planteamiento del problema

La flotacién es un proceso fisicoquimico de separacion empleado para la recuperacion selectiva
de particulas desde una pulpa o suspension. El proceso se basa en el uso de un enjambre de
burbujas de aire que colectan particulas hidrofébicas de minerales u otros sistemas (e.g., pulpa
de papel reciclado, microgotas de sustancias organicas, entre otros) (Davenport, et al., 2002;
Napier-Munn & Wills, 2006).

La adhesion de particulas hidrofobicas a la superficie de burbujas genera un agregado particula-
burbuja, el cual asciende a la superficie por levitacion (Yianatos, 2005). Esto permite que las
particulas colectadas por las burbujas formen una espuma estable desde la cual pueden ser
recuperadas, mientras que las particulas hidrofilicas permanecen en la pulpa. Por lo tanto, el
proceso de flotacion utiliza las diferencias en las propiedades superficiales de minerales valiosos
y material no deseado (también conocido como ganga) (Fuerstenau, et al., 2007). En general,
dichas diferencias se acentian mediante el uso de reactivos quimicos llamados colectores, los
que hacen que la superficie de ciertos minerales se vuelva hidrofobica (Rao & Leja, 2004).
Adicionalmente, se utilizan espumantes para evitar la coalescencia de burbujas e incrementar la
estabilidad de la espuma (Harris, 1976; Finch & Zhang, 2014).

El proceso de recuperacion de materiales por flotacion comprende dos mecanismos principales:

o True Flotation (flotacion verdadera): Adhesion selectiva de particulas a la superficie de
burbujas.

o [Entrainment (arrastre): Arrastre hidraulico de material particulado en forma no selectiva
(i.e., tanto ganga como valioso) acarreadas por agua hacia la espuma.

La separacion por true flotation es un proceso selectivo a las propiedades superficiales de las
especies, y corresponde al mecanismo deseado para la recuperacion de materiales valiosos
(Napier-Munn & Wills, 2006). Por otro lado, entrainment es un mecanismo no selectivo de
recuperacion, el que tiene un impacto perjudicial en el desempefio del proceso de flotacion dado
que reduce la calidad del concentrado (Smith & Warren, 1989; Ross, 1990; Kratch, et al., 2016).

El mecanismo de recuperacion y la eficiencia del proceso de flotacion dependen de multiples
factores, dentro de los cuales los tamafios relativos de burbuja y particula son variables criticas
pues determinan las probabilidades de colision y adhesion (Trahar, 1981). En particular, los
efectos del tamafio de particula en flotacion han sido estudiados desde los resultados pioneros
de Gaudin, et al. (1931). En la actualidad, se ha determinado que existe un estrecho rango de
tamafio de particula que permite maximizar la recuperacion del proceso, el cual se encuentra
aproximadamente entre 20 a 150 [um] (Trahar, 1981; Nguyen & Evans, 2004; Jameson, 2010).
A pesar de que los limites del rango anterior varian con las propiedades de cada especie



mineralogica (Jowett, 1980; Leistner, et al., 2017), se ha demostrado que tanto particulas finas
como gruesas no pueden ser recuperadas eficientemente mediante flotacion (Figura 1.1).
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Figura 1.1: Recuperacion promedio en funcion del tamario de particula para algunas plantas de flotacion
(adaptado de Lynch, et al., 1981).

La ineficiencia en la coleccion de particulas finas (en general, menores a 20 [um]) se debe a que
existe una baja probabilidad de colision particula-burbuja (Trahar, 1981). Estas particulas, al
poseer una baja fuerza inercial, son deflectadas por la turbulencia generada por el enjambre de
burbujas ascendentes. Por lo tanto, los finos tienden a ser desviados y a seguir las lineas de flujo
generadas alrededor de las burbujas en vez de colisionar con ellas (Leistner, et al., 2017). Més
bien, el principal mecanismo de recuperacion de particulas finas es el entrainment, el cual, al
ser un mecanismo no selectivo, promueve el transporte de ganga hacia el concentrado (Smith &
Warren, 1989). En consecuencia, la flotacion de finos es un proceso que resulta en rendimientos
bajos, marcados por una pobre recuperacion y bajas leyes de concentrado (Trahar & Warren,
1976, Sivamohan, 1990; Leistner, et al., 2016).

Para el caso de las particulas gruesas (en general, mayores a 150 [um]), la eficiencia de coleccion
también es baja dada la reduccion en la estabilidad del agregado particula-burbuja, la pérdida
de la suspension, el menor tiempo de contacto particula-burbuja y la falta de liberacion
(Jameson, 2012; Leistner, et al., 2017). A pesar de lo anterior, las limitaciones en la flotacién
de gruesos pueden ser resueltas mediante reduccion de tamaiio (Napier-Munn & Wills, 2006).

Sin embargo, la reduccion de tamafio genera un aumento inevitable de la fraccion de finos, cuya
recuperacion, en la actualidad, es un problema no resuelto (Ahmadi, et al., 2014). Como
consecuencia, las plantas de flotacion presentan pérdidas de material valioso descartado de
forma irreversible en los relaves del proceso (Mankosa, et al., 2016).

Lo anterior cobra mayor relevancia en el contexto actual de la industria minera, donde se observa
un avance desde operaciones a rajo abierto hacia mineria subterranea debido a la explotacion de
recursos minerales sostenida en el tiempo. Esto conlleva dificultades técnico-econdmicas
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asociadas al procesamiento de minerales de baja ley y mineralogia compleja, i.e., diseminados,
heterogéneos y de tamafio de grano fino (Baum, 2013; Bradshaw, 2014). Como consecuencia,
se demanda una molienda mas fina para lograr que los minerales valiosos alcancen el grado de
liberacion necesario y suficiente para la separacion (Pease, et al., 2006; Jameson, 2010). Por la
misma razén, reprocesar relaves emerge como fuente alternativa de recursos minerales y
metales. Sin embargo, esto también requiere un grado de reduccion de tamano adicional para
liberar los materiales de interés, lo que incrementa la fraccion de finos (Alcalde, et al., 2018).

Por tanto, a pesar de que la flotacion de particulas finas presenta importantes limitaciones, la
generacion de dichos finos es necesaria para cumplir con los desafios de la industria minera
actual y futura. Esto justifica el desarrollo de tecnologias que permitan obtener una recuperacion
mas eficiente y selectiva de particulas finas.

Varias alternativas han sido propuestas como solucion al problema anterior, tales como el
control del arrastre hidraulico mediante espumante, uso de microburbujas, innovaciones en el
disefio de celdas de flotacion y técnicas de aglomeracion selectiva de particulas. Sin embargo,
estas tecnologias presentan inconvenientes:

1. La seleccién de espumante permite mejorar la selectividad del proceso mediante un
control en el grado de entrainment (Kratch, et al., 2016), pero no mejora la probabilidad
de colision particula-burbuja para el caso de particulas finas.

2. La flotacion con microburbujas no demuestra diferencias significativas en la
recuperacion selectiva de material fino (Rodrigues & Rubio, 2007). Ademas, estas
producen una mayor recuperacion de agua (Schwarz & Grano, 2005), lo cual aumenta
el grado de entrainment (Laplante, et al., 1989; Wang, 2016).

3. Ningin disefio de celda de flotacion ha demostrado un buen desempefio en la
recuperacion de material fino (Espinosa, et al., 1988; Atkinson, et al., 1993).

4. Las técnicas de aglomeracion no alcanzan los niveles de selectividad requeridos en
procesamiento de minerales (Miettinen, et al., 2010). Ademas, algunas de ellas no han
sido validadas utilizando particulas menores a 20 [um]. (Honaker, et al., 2016).

En conclusidn, hasta la fecha, no se ha logrado desarrollar una tecnologia que permita realizar
una separacion selectiva de particulas finas. Este problema comprende componentes cientificas,
tecnologicas y econdmicas; donde el escenario actual y los desafios de la industria minera
demandan una solucidon que permita incrementar la recuperacion de finos de forma selectiva.

En este contexto, un producto comercial conocido como microesferas de vidrio huecas (Shelby,
et al., 2007; Amos & Yalchin, 2015) y métodos de modificacién de propiedades superficiales
basados en reacciones quimicas (Ballard, et al., 1961; Iler, 1979; Hunter, et al., 2009) aparecen
como potenciales alternativas para producir un medio de transporte selectivo de particulas finas,
el cual permita obtener una recuperacion eficiente de estas en el proceso de flotacion.



El objetivo de esta investigacion es desarrollar y validar una nueva tecnologia basada en el uso
de microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas (MVHH) como medio de transporte selectivo
para la recuperacion de particulas finas en flotacion. Para lograr este objetivo se requiere revisar
y modelar el fenomeno de colision particula-burbuja, junto con desarrollar una metodologia para
la hidrofobizacion de la superficie de la silice. Adicionalmente, es necesario validar el nuevo
desarrollo mediante pruebas estandar de flotacion usando diferentes materiales y bajo distintas
condiciones de operacion.

1.1. Hipotesis de la Tesis

La mayoria de los trabajos de investigacion en flotacion de particulas finas se han enfocado en
solucionar el problema mediante mejoras en las condiciones hidrodinamicas del proceso. Sin
embargo, este trabajo propone una solucion distinta, basada emplear un material que asista la
flotacion de finos en un proceso de condiciones hidrodindmicas convencionales. En este
contexto, la hipotesis que orienta el desarrollo de esta investigacion es:

“El uso de microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas como medio de transporte permite
mejorar la cinética de flotacion y la selectividad de recuperacion de particulas finas, menores a
20 [um]”.

1.2. Objetivos de la Tesis

El objetivo general es desarrollar y validar experimentalmente una tecnologia basada en el uso
de microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas (MVHH) para incrementar la selectividad y
recuperacion de particulas finas en flotacion. Esto requiere del cumplimiento de los siguientes
objetivos especificos:

1. Modelar la hidrodindmica asociada a la colision de burbujas con particulas y determinar
el efecto de sus propiedades fisicas en la probabilidad de colision particula-burbuja,
estableciendo condiciones mas apropiadas para la recuperacion de finos.

2. Desarrollar y validar una metodologia para hidrofobizar la superficie de la microesfera
de vidrio hueca, permitiendo que esta se adhiera eficazmente a particulas hidrofobicas.

3. Evaluar experimentalmente el efecto de las MVHH sobre la cinética de flotacion de
grafito como material completamente liberado y de hidrofobicidad conocida, lo que
permita validar el uso la tecnologia en un ambiente de condiciones controladas

4. Evaluar experimentalmente el impacto de las MVHH en pruebas estandar de cinética de
flotacion utilizando mineral de una planta concentradora, las que permitan validar el uso
de la nueva tecnologia en un entorno relevante.



1.3. Alcances de la Tesis

La presente tesis, en vez de modificar la hidrodindmica de un proceso de flotacion tradicional,
busca mejorar la recuperacion de finos mediante una nueva tecnologia basada en el uso de
MVHH como medio de transporte de particulas finas, las cuales pueden ser anadidas a un equipo
de flotacion convencional. Esto distingue el presente trabajo de investigaciones previas.

La ineficiencia en la coleccidon de particulas finas se debe a condiciones hidrodindmicas que
generan una baja probabilidad de colision. Por lo tanto, el presente trabajo abarca la revision de
modelos que describen el fenomeno de colision particula-burbuja, focalizando el analisis en la
flotacion de finos. Adicionalmente, este trabajo plantea el desarrollo y validacién de un nuevo
modelo para predecir la probabilidad de colision, el que, a diferencia de otros modelos presentes
en la literatura, incorpore los efectos inerciales de las particulas. Se apunta a que el modelo
permita estimar el efecto de diversas variables en la eficiencia del fendémeno de colision, tales
como tamafio de particula, tamafio de burbuja, densidad de particula, entre otras. Mediante el
uso del nuevo modelo, se pretende demostrar por qué la microesfera de vidrio hueca es una
alternativa factible como medio de transporte de particulas finas desde un punto de vista
hidrodindmico. El estudio anterior no considera el analisis de la probabilidad de adhesion.

Posteriormente, se requiere desarrollar una metodologia que permita hidrofobizar la superficie
de la microesfera de vidrio, con el fin de que esta sea capaz de colectar particulas hidrofobicas.
Esta metodologia se basara en la reaccion quimica de esterificacion de la silice con alcoholes
(Iler, 1979; Hunter, et al., 2009). Dicha reaccion ocurre entre un grupo silanol (Si-OH) presente
en la superficie de la silice y el grupo hidroxilo un alcohol (R-OH), produciendo una superficie
de silice alcoxilada (Si-O-R) (Ossenkamp, et al., 2001). El desarrollo de la metodologia se
limitaré al uso de un solo alcohol: 1-butanol. Como producto se obtendra una nueva tecnologia,
denominada “microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas” (MVHH).

Se realizard una prueba de concepto para verificar si las MVHH son capaces de colectar
particulas finas hidrofobicas. Se evaluardn tres escenarios: (i) Linea base (sin uso de
microesferas de vidrio), (ii) uso de microesferas de vidrio huecas sin hidrofobizar y (iii) uso de
MVHH. La prueba consistira en agitar tubos de ensayo con una dispersion de grafito fino (Pso
de 15 [um] o menos) en agua, a la cual se le anadirdn microesferas dependiendo del caso. Se
usard grafito dado que es un material hidrofébico por naturaleza (Adamson & Gast, 1997; Shin,
et al., 2010). Los resultados se observaran luego de un determinado tiempo de reposo.

La validacion de la nueva tecnologia considerard dos experimentos. El primero de ellos
consistira en pruebas cinéticas de flotacion utilizando grafito fino (Pso de 15 [pm] o menos) en
una celda columnar de laboratorio, evaluado los mismos escenarios que en la prueba de
concepto. La obtencion de datos se realizara mediante una técnica basada en el procesamiento
de imagenes, la cual es descrita en profundidad en el Capitulo 5. Se utilizara grafito pues su
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color negro caracteristico lo hace un material apropiado para la técnica de medicion. Ademas,
su uso representa la recuperacion de un material con un 100% de liberacion. De esta forma, se
pretende validar la tecnologia en un ambiente de condiciones controladas.

El segundo experimento consistira en pruebas cinéticas de flotacién en celda mecanica de
laboratorio, utilizando mineral finamente molido (Pgo de 15 [um] o menos) proveniente de una
planta concentradora. Se consideraran los tres escenarios sefialados en la prueba de concepto,
siguiendo la metodologia tradicional para pruebas cinéticas de flotacién batch descrita en la
literatura (Napier-Munn & Wills, 2006; Runge, 2010). Se realizara una reconciliacion de datos
para obtener un conjunto consistente de resultados. La evaluacién del impacto de las MVHH
sobre la flotacion del mineral se realizard basado en tres criterios (Anexo A.1):

1. Desempefio metaltirgico (i.e., el compromiso entre recuperacion y ley), cuantificado
mediante la curva ley-recuperacion.

2. Selectividad (i.e., la recuperacion preferencial de material valioso por sobre la de ganga),
cuantificado mediante la curva de separacion y la curva de selectividad de minerales.

3. Cinética de flotacion (i.e., la recuperacion de material valioso en el tiempo), cuantificado
mediante la constante cinética de flotacion y la recuperacion maxima del proceso.

Con esto se pretende validar el uso de MVHH como tecnologia para mejorar la recuperacion de
particulas finas en un entorno relevante (i.e., condiciones mas ajustadas a la realidad).

1.4. Estructura de la Tesis
La tesis se organiza en siete capitulos y cuatro anexos, segun la siguiente estructura:

Capitulo 1. Introduccion: Se presenta una introduccion al proceso de flotacion y a las
limitaciones en la recuperacion de material fino. Ademads, se plantean los objetivos y alcances
de la tesis.

Capitulo 2. Revision critica de la literatura de tecnologias para la recuperacion de finos:
Se entrega una revision de la literatura respecto a las limitaciones en la flotacion de finos y a las
tecnologias vigentes para su recuperacion.

Capitulo 3. Modelacion de la probabilidad de colision particula-burbuja: Desarrollo y
validacion de un nuevo modelo de probabilidad de colision particula-burbuja que considera los
efectos inerciales de las particulas. Este nuevo modelo se utiliza para determinar propiedades
fisicas de un medio de transporte selectivo que pueda mejorar la recuperacion de particulas finas
en el proceso de flotacion. Como resultado, las microesferas de vidrio huecas son identificadas
como alternativa factible para dicho medio de transporte.



Capitulo 4. Desarrollo de metodologia para la hidrofobizacion de las microesferas de
vidrio: Desarrollo y validacion experimental de una metodologia para la hidrofobizacion de la
superficie de microesferas de vidrio huecas, lo cual genera un nuevo producto denominado
“microesfera de vidrio hueca hidrofobizada” (MVHH). Se presenta evidencia experimental para
demostrar que las MVHH son capaces de colectar particulas finas hidrofobicas.

Capitulo 5. Validacion experimental del uso de MVHH en la flotacion de grafito:
Evaluacién del efecto de las MVHH sobre la cinética de flotacién de particulas finas e
hidrofébicas completamente liberadas, con el fin de validar el uso de esta nueva tecnologia en
un ambiente de condiciones controladas.

Capitulo 6. Validacion experimental del uso de MVHH en la flotacion de un mineral de
cobre y discusion de resultados: Evaluacion del impacto de las MVHH sobre la flotacion de
un mineral de planta concentradora, mediante el andlisis de los siguientes indicadores
metaltrgicos: cinética de flotacion, curva ley-recuperacion, curva de separacion y curva de
selectividad de minerales. Se presenta informacion experimental que valida el uso de MVHH
como tecnologia para mejorar la recuperacion selectiva de finos en el proceso de flotacion.

Capitulo 7. Conclusiones: Se resumen las conclusiones y contribuciones al conocimiento de la
tesis. Ademas, se sugieren recomendaciones para investigaciones futuras.

Anexo A. Informacion de calculos: Se presentan célculos, tablas, graficos y ecuaciones como
informacion que sustenta el cuerpo de la tesis.

Anexo B. Modelacion en software Comsol: Se proporciona una descripcion del modelo CFD
de probabilidad de colisién implementado en el software Comsol Multiphysics.

Anexo C. Especificacion de materiales y equipos: Se entregan las especificaciones técnicas
de las microesferas de vidrio huecas y de los sistemas de flotacion empleados para los
experimentos. También se presenta el cddigo implementado en el software Matlab para la
técnica de medicion basada en intensidad de luz, esta tltima utilizada en las pruebas de flotacion
batch con grafito.

Anexo D. Tablas de resultados experimentales: Se proporcionan los valores de las mediciones
obtenidas en los diferentes experimentos realizados en el contexto de esta tesis.

Habiendo establecido el marco de trabajo de esta tesis, se presenta a continuacion el Capitulo 2;
el cual se entrega una revision critica de la literatura respecto a las limitaciones en la flotacion
de particulas finas. De esta forma, se proporciona un resumen del estado del arte actual en la
materia, asi como la justificacion del problema y de los objetivos planteados en el Capitulo 1.



CAPITULO 2: Impacto del tamaiio de particula en flotacién y alternativas
para la recuperacion de particulas finas

Los efectos del tamafio de particula en flotacion y las limitaciones en la recuperacion de finos
han sido sistematicamente documentadas en los ultimos 75 afios (Gaudin, et al., 1942; Morris,
1952; Trahar & Warren, 1976; Sivamohan, 1990; Nguyen, et al., 2006; Leistner, et al., 2016),
lo que ha generado bastante informacion experimental de laboratorio y de planta. Los estudios
se han focalizado en la comprension de la hidrodindmica del proceso y de los parametros que
afectan la recuperacion de particulas finas (Derjaguin & Dukhin, 1961; Trahar, 1981; Dobby &
Finch, 1987; Ahmed & Jameson, 1989; Miettinen, et al., 2010).

Por otra parte, varios trabajos cientificos han apuntado a la modelacién de la probabilidad de
colision particula-burbuja, subproceso que resulta ser de baja eficiencia para el caso de
particulas finas y que ha sido identificado como la principal causa que limita la recuperacion de
estas (Sutherland, 1948; Gaudin, 1957, Flint & Howart, 1971; Weber & Paddock, 1983; Yoon
& Luttrell, 1989; Schulze, 1989; Nguyen & Kmet, 1992; Dai, et al., 2000; Yoon, 2000).

A partir de lo anterior, se han desarrollado varias alternativas tecnologicas que apuntan a
modificar las condiciones hidrodindmicas del proceso de flotacion y, de esta forma, favorecer
la recuperacion de particulas finas (Leistner, et al., 2017). Dentro de ellas, se encuentran:

1. Control del arrastre hidraulico mediante espumante (Segovia, 2013; Kratch, et al., 2016)

2. Uso de microburbujas de aire (Ahmed & Jameson, 1985; Yoon & Luttrell, 1986). Estas
pueden ser generadas mediante distintas técnicas tales como flotacion con aire disuelto
(Dissolved Air Flotation, DAF) (Matis & Gallios, 1986; Matis, et al., 1993; Rodrigues
& Rubio, 2007), electroflotacion (Matis & Backhurst, 1984), entre otras.

3. Disefio de celdas con diferentes condiciones de mezclado, e.g., la celda Jameson
(Jameson, 1999; Cowburn, et al., 2006).

4. Aglomeracion selectiva de particulas (Miettinen, et al., 2010), tal como el uso de
particulas magnéticas hidrofobicas (Honaker, et al., 2016).

A pesar de los aportes cientificos y tecnoldgicos generados hasta la fecha, la flotacion de
particulas finas sigue siendo un problema no resuelto y uno de los grandes desafios en el area
de procesamiento de minerales (Ahmadi, et al., 2014). Por lo tanto, el desarrollo de una
tecnologia para la flotacion de finos requiere de una comprension profunda de las condiciones
que determinan dicho proceso, junto con una revision del estado del arte.



2.1. Antecedentes de la pérdida de particulas finas en flotacion

Existe una gran cantidad de evidencia experimental acerca de los efectos del tamafio de particula
en flotacion (Gaudin, et al., 1942; Jowett, 1980; Trahar, 1981). Generalmente, la informacion
es presentada como curvas de recuperacion en funcion del tamaiio de particula. La Figura 2.1
ilustra un ejemplo de estas curvas.
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Figura 2.1: Recuperacion acumulada de plomo en funcion del tamario de particula, obtenida en el circuito de flotacion
rougher de Broken Hill South Ltd (adaptado de Trahar, 1981).

Trahar (1981) sefial6 que las curvas de recuperacion — tamaio de particula poseen una forma
caracteristica, la cual puede ser dividida en tres secciones. En el caso de la Figura 2.1, la region
bajo 10 [um] comprende la zona de particulas finas, la cuales son dificiles de recuperar por
flotacion. La seccion entre 10 y 100 [um] corresponde a la region intermedia, en donde se
alcanzan las mayores recuperaciones. Finalmente, sobre los 100 [um] se encuentra la region de
gruesos, en donde la recuperacion cae abruptamente. Vale la pena mencionar que los limites
entre regiones son variables, dependiendo de las propiedades y mineralogia del mineral a
concentrar (Jowett, 1980; Leistner, et al., 2017).

Resultados como los de la Figura 2.1 son observados para diferentes especies mineraldgicas,
tanto a nivel de laboratorio como a escala industrial. La Figura 2.2 (A) ilustra curvas de
recuperacion en funcion del tamafio de particula para galena (PbS), esfalerita (ZnS), pirita (FeS»)
y pentlandita ((Fe,Ni)9Sg) Por otro lado, la Figura 2.2 (B) presenta curvas de recuperacion de
zinc (esfalerita) versus tamafio de particula para pruebas de flotacion batch de laboratorio y para
dos plantas de procesamiento de minerales. En todos los casos es posible identificar las tres
regiones: fina, intermedia y gruesa; con una recuperacion maxima en la region intermedia.
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Figura 2.2: Comparacion de curvas de recuperacion en funcion del tamario de particula, para diferentes especies
mineralogicas (A) (adaptado de Jowett, 1980) y para la flotacion de zinc en diferentes escalas de operacion (B).

Focalizando el analisis en la region fina, la Figura 2.2 (A) evidencia que el tamafio de particula
que define dicha region depende del tipo de mineral tratado y de sus propiedades (e.g., densidad,
forma, textura, entre otras). Para galena (PbS) y esfalerita (ZnS), la recuperacion decae para
tamafios de particula menores a 10 [um]. En el caso de la pirita (FeS), el efecto anterior se
observa para tamafios menores a 30 [um]. Finalmente, la pentlandita ((Fe,Ni)9Sg) muestra una
region fina para tamafios de particula menores a 20 [um]. Cabe destacar que este tltimo mineral
exhibe una regién intermedia mucho maés acotada en comparacion al resto de las especies
mineralogicas representadas.

Por otra parte, la Figura 2.2 (B) muestra que la recuperacion de esfalerita fina es menor a escala
industrial que a escala de laboratorio. Esto se atribuye a que las condiciones experimentales de
laboratorio son generalmente mas ideales que las condiciones observadas en operacion
industrial (Napier-Munn & Wills, 2006). Lo anterior cobra relevancia al considerar que la escala
industrial corresponde a la situacion comercial, de la cual se extrae valor econémico finalmente.

Adicionalmente, para un conjunto dado de condiciones, la forma de estas curvas tiende a ser
estable (Trahar, 1981). La Figura 2.3 ilustra la recuperacion de calcopirita en pruebas de
flotacion batch para distintos porcentajes de solidos, leyes de cabeza y tamano de particula en
la alimentacion. Se observa que la forma de la curva es independiente para variaciones
moderadas en las variables anteriores (Trahar, 1981). Por lo tanto, como dichas variaciones no

mejoran la recuperacion de particulas finas ni gruesas, se requiere de otro tipo de alternativa
para dar solucion a este problema.
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Figura 2.3: Resultados de recuperacion de calcopirita en pruebas flotacion batch en funcion del tamaiio de particula, para
distintas condiciones de operacion (adaptado de Trahar, 1981).

Otro factor para considerar en el presente analisis es el tipo de celda de flotacion. En este
contexto, los resultados previos (Figuras 2.1, 2.2 y 2.3) se han obtenido en celdas mecénicas de
flotacion. La Figura 2.4 muestra la recuperacion de tres especies mineralogicas en funcion del
tamafio de particula, obtenidas en pruebas piloto de flotacion en columna utilizando mineral
proveniente de Mount Isa Mine Ltd. (Espinosa, et al., 1988).

100
80
= —e— Galena (PbS)
£ e
g .
£ —B— Esfalerita (ZnS)
S 40
3
=2 —i— Calcopirita (CuFeS,)
20
0

1 10 100 1000
Tamafo de particula [pum]

Figura 2.4: Recuperacion en funcion del tamario de particula para tres especies mineralogicas, obtenidas en pruebas de
flotacion columnar a escala piloto (adaptado de Espinosa, et al., 1988).

En comparacion a resultados obtenidos en celda mecanica, la Figura 2.4 muestra que la
tecnologia de flotacion columnar genera curvas de recuperacion — tamano de particula
desplazadas levemente hacia la zona de finos y con una region intermedia mas acotada. En
efecto, se ha demostrado que las columnas de flotacion presentan un mejor rendimiento que las
celdas mecénicas en la concentracion de material fino (Finch & Dobby, 1990; Napier-Munn &
Wills, 2006). No obstante, tal como se ilustra en la Figura 2.4, esta tecnologia también muestra
una caida abrupta en la recuperacion para tamafos de particula menores a ~10 [pum].
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En base a resultados como los anteriores, se ha determinado que existe un estrecho rango de
tamafio de particula que optimiza la recuperacion por flotacion, el que se extiende desde 20 a
150 [um] aproximadamente (Jowett, 1980; Trahar, 1981; Jameson, 2010; Norori, et al., 2017;
Leistner, et al., 2017). Sobre y bajo dicho rango se encuentran las regiones gruesas y finas
respectivamente, las cuales presentan limitaciones de distinta naturaleza en su recuperacion.
Para comprender dichas limitaciones, es necesario describir el proceso de flotacion en término
de los subprocesos que determinan la coleccion de particulas por parte de burbujas (Crawford
& Ralston, 1988; Hewitt, et al., 1995; Nguyen, et al., 1998).

Varios autores sugieren un enfoque probabilistico para describir la eficiencia del proceso de
flotacion (Dobby & Finch, 1987; Ahmed & Jameson, 1989; Dai, et al., 1998; Pyke, et al., 2003).
Este enfoque plantea que la eficiencia en la coleccion de particulas estd determinada por tres
subprocesos: colision, adhesion y separacion entre particulas y burbujas. En consecuencia, la
eficiencia o probabilidad de coleccion viene dada por una secuencia de probabilidades asociadas
a cada uno de los tres subprocesos (Trahar, 1981; Yoon, 2000), la cual es presentada en la
ecuacion (2.1):

Pf =PCPa(1_Pd) (2.1)

La colisién particula-burbuja es dominada por las condiciones hidrodindmicas del proceso
(Yoon & Luttrell, 1989). Por otra parte, la adhesion es controlada por el comportamiento en la
interfase (fuerzas superficiales) entre particulas y burbujas (Duan, et al., 2003; Chipfunhu, et
al., 2011). Finalmente, la separacion es determinada por ambas, hidrodinamica y propiedades
superficiales (Jameson, 2010).

La baja recuperacion de particulas gruesas se atribuye a la reduccion en la estabilidad del
agregado particula-burbuja en regiones de gran turbulencia, lo cual se traduce en un incremento
en la probabilidad de separacion (detachment, Pq) (Gontijo, et al., 2007; Jameson, 2010; Fosu,
et al., 2015; Hohmuench, et al., 2018). Por otro lado, los gruesos promueven un aumento
significativo en la densidad aparente de dicho agregado, lo que reduce la capacidad de
mantenerlo en suspension (Jameson, 2012). Ademas, el incremento en el tamafio de particula
puede resultar en mayores tiempos de induccidon y en menores tiempo de contacto particula-
burbuja (Feng & Aldrich, 1999). Finalmente, las particulas mas gruesas presentan un menor
grado de liberacion y, por consecuencia, menor superficie expuesta y menor recubrimiento de
colector (Sutherland, 1989; Farrokhpay & Fornasiero, 2017).

Por otra parte, la baja recuperacion de finos se atribuye a condiciones hidrodindmicas del
proceso que provocan una reduccion de la probabilidad de colision particula-burbuja en la
medida en que el tamafo de particula decrece (Reay & Ratcliff, 1973; Fuerstenau, 1980;
Sivamohan, 1990; Schubert, 2008). Dado que las particulas finas poseen poca masa y, por lo

12



tanto, poca fuerza inercial, estas son deflectadas por fuerzas de arrastre hidraulico generadas por
las burbujas ascendentes. Por consecuencia, los finos tienden a seguir las lineas de flujo
(streamlines) alrededor de las burbujas en vez de colisionar con ellas (Yoon & Luttrell, 1989;
Dai, et al., 2000; Leistner, et al., 2017). Esta limitacion no se presenta para particulas gruesas,
las que si son capaces desviarse de las lineas de flujo dado que poseen una mayor fuerza inercial.

En otras palabras, los finos no poseen la fuerza inercial suficiente para penetrar las lineas de
flujo y, por consecuencia, no logran entrar en contacto con la superficie de la burbuja; mientras
que los gruesos, al poseer mayor fuerza inercial, si pueden penetrar dichas lineas de flujo vy,
eventualmente, entrar en contacto con la fase gaseosa (Yoon & Luttrell, 1989). La Figura 2.5
muestra un esquema que ayuda a visualizar el fendémeno descrito. Cabe mencionar que esta
representacion corresponde a un sistema de flotacion a contracorriente (aplicable a una columna
de flotacion), donde la burbuja asciende y la particula desciende en ausencia de turbulencia.

Linea de Flujo
< !

(Streamline)
Burbuja Aproximacion a unaparticula ~ Aproximacion a una particula
ascendiendo gruesa: Pequefia deflexion fina: Gran deflexion

Figura 2.5:Comparacion de la deflexion de particulas gruesas y finas frente a una burbuja ascendente en un sistema
contracorriente.

La baja probabilidad de colision para el caso de los finos (cuya modelacion es revisada en mayor
detalle en el Capitulo 3) genera un impacto directo en la cinética de flotacion (Ahmed &
Jameson, 1989). Esta relacion puede ser descrita por la ecuacion (2.2) (Trahar, 1981):

k « D{,‘ (2.2)

La Figura 2.6 ilustra resultados de constante cinética de flotacion (k) en funcion del tamaiio de
particula (Dp) para algunas especies mineralogicas (Trahar, 1981), los que evidencian una
relacion lineal entre dichas variables. Esta relacion se puede describir mediante la ecuacion (2.3),
donde A (pendiente de la recta) corresponde a una constante que representaria las caracteristicas
de cada especie en particular. Se realiz6 un ajuste por minimos cuadrados para estimar los
valores de la constante A de cada especie, los que se reportan en la misma Figura 2.6.
k=A-D

b (2.3)
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Figura 2.6: Variacion de la constante cinética de flotacion con el tamario de particula, obtenidas en pruebas de flotacion
batch de diversos sulfuros con exceso de colector (adaptado de Trahar, 1981).

Basado en los resultados de la Figura 2.6 y en el modelo de constante cinética de flotacion
descrito por la ecuacion (2.4) (Gorain, et al., 1998), se puede especular una relacion entre el
tamafio de particula (Dp) y la probabilidad de captura (Py). Para esto, se debe considerar que los
resultados de cada especie mineraldgica corresponden a una misma prueba de flotacion, la cual
fue analizada por clase de tamafo (Trahar, 1981). Por consecuencia, los parametros Sy, (flujo de
area superficial de burbuja por unidad de area de reactor) y Rr (factor de recuperacion de
espuma) son constantes para cada especie. Lo anterior implicaria que la reduccion en k se asocia
a una disminucion en Pr segiin la ecuacion (2.4), la que se atribuye a su vez a una disminucion
en Dy segun la ecuacion (2.3). Por consecuencia, Pr deberia ser proporcional al factor A-D,
(ecuacion (2.5)).

k:PbeRf (2.4)
Pr < A-D, (2.5)

Donde Pr viene dado por la ecuacion (2.1). Adicionalmente, la Figura 2.6 especifica que los
experimentos fueron realizados con un exceso de colector, por lo que las probabilidades de
adhesion (Pa) y separacion (Pq) se aproximarian a 1 y 0, respectivamente (Trahar, 1981). Por
consecuencia, los resultados de la Figura 2.6 representarian el efecto de D, sobre k, donde la
disminucién en este ultimo parametro se asociaria esencialmente a una reduccion en la
probabilidad de colision (P.). Cabe destacar que este analisis no hace referencia al grado de
liberacion (i.e., fraccion de mineral presente como particulas libres) (Napier-Munn & Wills,
2006), el que debiese considerarse en investigaciones futuras.

No obstante, otros autores sefialan que el factor n en la ecuacion (2.2) debiese ser un numero

entre 1.5 a 2 (Jameson, et al., 1977), y que, bajo un tamafo de particula critico, k es
independiente de D, (Gaudin, et al., 1942). En resumen, existe suficiente informacion para
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concluir que k disminuye con D, (Welsby, et al., 2010; Muganda, et al., 2011). Sin embargo, la
forma de la relacion entre las variables no se ha establecido con claridad.

La baja probabilidad de colision entre burbujas y particulas finas reduce las chances de recuperar
estas ultimas de forma selectiva (true flotation). Estas particulas son mas bien susceptibles a ser
recuperadas por entrainment (Wang, et al., 2015); el que genera un impacto negativo en la
selectividad del proceso al ser un mecanismo que promueve la recuperacion tanto de valioso
como de ganga indistintamente (Savassi, et al., 1998; Yianatos, et al., 2009)

En resumen, el tamafio de particula posee un gran impacto en la eficiencia de la flotacion, donde
particulas gruesas como finas presentan limitaciones en su recuperacion. Los problemas
asociados a las particulas gruesas pueden ser resueltos de forma sencilla mediante reduccion de
tamafio, pues esta disminuye la probabilidad de separacion particula-burbuja y aumenta el grado
de liberacion del material valioso (Napier-Munn & Wills, 2006; Farrokhpay & Fornasiero,
2017). No obstante, la flotacion de finos sigue siendo un problema no resuelto en la actualidad,
marcado por bajos rendimientos en cuanto a recuperacion y por bajas leyes reportadas al
concentrado (Trahar & Warren, 1976; Jowett, 1980; Sivamohan, 1990; Leistner, et al., 2016).

Lo anterior se acentia en el contexto actual y futuro de la industria minera. Con el paso del
tiempo, los recursos minerales provienen de yacimientos mas profundos, con mineralogias mas
complejas y leyes mas bajas (Baum, 2013; Bradshaw, 2014; Ntlhabane, et al., 2018). Esto
demanda una molienda mas fina para lograr la liberacion de las especies de valor econdémico
(Pease, et al., 2006; Jameson, 2010). Por lo tanto, la generacion de finos responde al desafio de
extraer valor econdmico de minerales que, cada vez, son mas dificiles de procesar, y esta
condicion cobrard mayor relevancia en el futuro.

Para los fines de la esta tesis, y dadas las complejidades asociadas a la recuperacion de particulas
finas, las alternativas tecnoldgicas propuestas para la recuperacion de dichas particulas merecen
una revision mas detallada.

2.2. Alternativas tecnologicas para la recuperacion de material fino

Se han propuesto diversas alternativas tecnologicas para mejorar la recuperacion de finos en
flotacion, las que apuntan basicamente a incrementar la eficiencia de colision particula-burbuja
a través de mejoras en las condiciones hidrodinamicas del proceso (Miettinen, et al., 2010;
Leistner, et al., 2017). Estas pueden ser clasificadas en cuatro grupos: (i) control de arrastre
hidraulico mediante espumante, (ii) Uso de microburbujas, (iii) celdas de flotacion con
diferentes condiciones hidrodindmicas, y (iv) aglomeracion selectiva de particulas.
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2.2.1. Control del arrastre hidraulico mediante espumante

El tipo y estructura molecular de los espumantes afectan distintas variables del proceso de
flotacion tales como tamafio de burbuja, estabilidad de espuma, recuperacion de agua, entre
otras (Pugh, 2000; Cho & Laskowski, 2002; Melo & Laskowski, 2007; Moyo, et al., 2007; Finch
& Zhang, 2014). Por lo tanto, este reactivo genera un efecto en el desempefio metalurgico del
proceso (Klimpel & Isherwood, 1991; Gupta, et al., 2007). En este contexto, existen indicios
experimentales de que la seleccion de espumante puede provocar un desplazamiento en la curva
ley-recuperacion, lo que varia con el tamaio de particula del mineral (Segovia, 2013).

Para ilustrar un caso de recuperacion de finos, la Figura 2.7 muestra resultados de curvas de ley-
recuperacion obtenidas por Kratch, et al. (2016) en pruebas de flotacion batch con dos
espumantes diferentes: octanol y polietilenglicol con un peso molecular medio de 300 [g/mol]
(PEG300). En los experimentos se utilizd un mineral sintético compuesto por concentrado de
calcopirita y cuarzo, ambos con un tamafo de particula fino (Figura 2.7). Se puede observar que
el uso de PEG300 provoc6 un desplazamiento de la curva ley-recuperacion y, por consecuencia,
un incremento en la selectividad (seccidon 1.3) respecto del escenario evaluado con octanol.

100 Mineral sintético:
* 8% concentrado de calcopirita con una ley
< 80 de 29.3% de Cu (Psp< 10 [um])
3 e 92% de cuarzo (Psy = 10 [pum])
3 60 Celda mecénica de flotacion de 5.1 [L]
5 Agitacion: 540 [rpm]
§ 40 Jg 1 0.56 [em/s]
= Porcentaje de solidos: 18 [%].
&% 20 —e—PEG300 Colector: Aeron 343 (Cytec), 30 [g/ton]
—8— Octanol Concentracion de espumante: 0.5 [mmol/L]
0 (190 [ppm] de PEG300y 80 [ppm] de Octanol)
12 14 16 18 20 22 24 PHIOS

Ley acumulada de Cu en el concentrado [%]

Figura 2.7: Efecto del tipo de espumante en la curva ley-recuperacion de un mineral sintético (adaptado de Kratch,

etal., 2016).

Kratch, et al. (2016) atribuye los resultados de la Figura 2.7 al efecto que tendria el tipo de
espumante sobre el control del grado de entrainment (Moyo, et al., 2007; McFadzean, et al.,
2016). Por lo tanto, la seleccion de este reactivo ayudaria a mejorar la selectividad de la flotacion
de finos, favoreciendo la recuperacion de particulas valiosas por sobre las de ganga.

No obstante, la alternativa anterior atin no ha sido evaluada con minerales reales procesados en

la alimentaciéon de circuitos de flotacion. Ademas, desde un punto de vista conceptual, esta
propuesta no mejora la eficiencia de colision entre particulas finas y burbujas, por lo que parte
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importante del mineral valioso seguiria siendo descartado por los relaves del proceso. En tal
caso, un aumento en la recuperacion de la fraccion fina se lograria mediante un incremento en
el arrastre hidraulico (i.e., entrainment), lo cual no es selectivo (Smith & Warren, 1989).

En conclusion, la seleccion del espumante podria mejorar la selectividad (seccion 1.3) en la

medida que el grado de entrainment se reduzca, pero no lograria incrementar la cinética de
flotacion de particulas finas.

Otra alternativa para mejorar la flotacion de particulas finas extensamente discutida en la
literatura es el uso de microburbujas, la cual se describe y analiza a continuacion.

2.2.2. Uso de microburbujas

La alternativa de utilizar microburbujas (en general, <100[um]) para recuperar finos se basa en
el concepto de que debe existir una relacion entre el tamafo de particula y el tamafio de burbuja
(Dp/Dy) que optimice el desempefio del proceso de flotacion (Yoon, 2000; Han, et al., 2007).

La Figura 2.8 muestra una comparacion de distribuciones de tamafio de particula y burbuja
observadas tipicamente en una flotacion rougher de sulfuros de cobre en celda mecénica de

flotacion, mientras que la Figura 2.9 ilustra la misma comparacion para una flotacion cleaner
de zinc en columna.

30 30
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8 5 g 5
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Tamafo de particula [um] Tamafo de burbuja [pum]
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Figura 2.8: Comparacion de distribuciones de tamario de particula (4) (adaptado de Runge, et al., 2013) y de tamario de
burbuja (B) (adaptado de Vinnett, et al., 2012) tipicas de una flotacion rougher de sulfuros de cobre en celda mecdnica.
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Figura 2.9: Comparacion de distribuciones de tamario de particula (4) (adaptado de Pérez, et al., 2014) y de tamario de
burbuja (B) (adaptado de Nesset, 2006) tipicas de una flotacion cleaner de zinc en columna.

Las distribuciones de tamafio de burbuja recién expuestas muestran un D3> de 1.3 y 2.76 [mm]
para celda mecénica y columna de flotacion, respectivamente. No obstante, estos valores varian
entre 0.8 a 2 [mm] para celdas mecanicas y entre 1.0 a 3.0 [mm] para columnas de flotacion
(Vera, 1999; Deglon, et al., 2000; Yianatos, 2005; Napier-Munn & Wills, 2006; Vinnett, et al.,
2012). En el caso de las columnas, se debe considerar ademds que el tamafio de burbuja varia a
lo largo del equipo producto del cambio en la presion estatica, y que la forma de la distribucion
de tamafio de burbuja depende del tipo de inyector (Nesset, 2006; Lopez, et al., 2012).

Considerando lo anterior y las distribuciones de tamafo de particula mostradas en las Figuras
2.8 y 2.9, se pueden establecer las siguientes relaciones:

e En celdas mecanicas de flotacion, la razon Dy/Dy varia entre 1/5 y 1/13.
e En columnas de flotacion, la razon D,/Dy varia entre 1/25 y 1/75.

En ambos casos, D corresponde al Pgo de la alimentacion y Dy al D32 de la distribucion de
tamafio de burbuja. Bajo este razonamiento, la baja recuperacion de finos se atribuye a una razon
Dp/Dyp no adecuada (Leistner, et al., 2017), la que podria mejorarse con el uso de burbujas mas
pequetias que las producidas en procesos convencionales de flotacién (Yoon, 2000).

En este contexto, existe informacion experimental que evidencia un incremento en la eficiencia
de colision entre particulas finas y burbujas al reducir el tamafio de estas Gltimas (Anfruns &
Kitchener, 1977; Hewitt, et al., 1995; Dai, et al., 1999), y que el uso de microburbujas
(<100[um]) incrementa la cinética de flotacion de particulas finas (Reay & Ratcliff, 1975;
Ahmed & Jameson, 1985; Yoon & Luttrell, 1986).

Sin embargo, el uso de microburbujas presenta inconvenientes. En primer lugar, estas son

altamente susceptibles a coalescencia, provocando que su tiempo de vida media en el proceso
sea muy corto (Rodrigues & Rubio, 2003; 2007). Por tanto, mantener un enjambre de burbujas
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de pequeno tamafio resulta dificil y poco practico. Por otra parte, las microburbujas con
particulas adheridas poseen una baja velocidad de ascenso en comparacion a burbujas de tamafio
estandar (~1.0 [mm]), provocando un incremento sustancial en el tiempo de residencia requerido
por la operacion (Miettinen, et al., 2010) y un cambio en el orden de la cinética de flotacion
(Levenspiel, 1999). Finalmente, se ha observado que el uso de microburbujas produce una
mayor recuperacion de agua (Schwarz & Grano, 2005; Rodrigues & Rubio, 2007), lo cual
incrementa el arrastre de ganga al concentrado por entrainment (Engelbrecht & Woodburn,
1975; Laplante, et al., 1989; Wang, 2016).

Algunas tecnologias para reducir el tamafio de burbujas y producir microburbujas son:

1. DAF (Dissolved Air Flotation): Esta alternativa se basa en la ley de Henry, donde la
solubilidad del aire en agua es proporcional a la presion parcial del aire a temperatura
constante. Por lo tanto, el aire puede ser disuelto en agua aplicando una gran presion,
tipicamente entre 3 a 6 [atm] (Rodrigues & Rubio, 2007). Luego, la solucion se vuelve
sobresaturada producto de una expansion, lo que hace que el aire precipite en forma de
microburbujas (Matis, 1995).

Mediante DAF es posible generar burbujas con un tamafio medio entre 30 a 100 [um]
(Rubio, et al., 2002), lo cual, en el caso de recuperar finos, permitiria obtener una razén
Dy/Dy més cercana a valores observados en procesos convencionales de flotacion.

Sin embargo, el suministro de aire en DAF es muy bajo debido a la pequena cantidad de
aire que se puede disolver en agua, incluso a altas presiones (Battino, et al., 1984).
Mientras el flujo de aire en tecnologias convencionales de flotacion es del orden de 10
[m’/ m® de pulpa], en DAF sélo se alcanzan 0.007 [m?*/ m® de pulpa] (Matis, 1995).
Ademas, las microburbujas tienden a ser arrastradas hidraulicamente por el liquido
descendente, impidiendo que estas alcancen la zona de espuma. Por este motivo, DAF
requiere una carga circulante que varia entre un 15% a un 120% (Metcalf & Eddy, Inc,
1995). Finalmente, el uso de microburbujas aumenta la recuperacion de agua, generando
un incremento en el grado de entrainment y, por tanto, una reduccion en la selectividad
del proceso (Trahar & Warren, 1976; Smith & Warren, 1989; Liu & Wannas, 2004).
Esta tltima razon hace que la flotacion DAF sea preferentemente aplicada en areas como
el tratamiento de aguas, donde la selectividad no es requerida (Rubio, et al., 2002).

En el contexto de procesamiento de minerales, la Figura 2.10 muestra los resultados de
una evaluacion experimental del uso de la tecnologia DAF para la recuperacion de
particulas finas de un mineral de cobre, realizada en el marco del Proyecto “Flotacion de
finos y ultrafinos Codelco Chuquicamata IM2”. Estos resultados (entregados como
curvas de Ley-Recuperacion) evidencian que el uso de flotacion DAF, bajo las
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condiciones de experimentacion evaluadas, no generd diferencias significativas en la
recuperacion de particulas finas de sulfuros de cobre respecto de una flotacion estandar.
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Figura 2.10: Comparacion de curvas de Ley-Recuperacion para pruebas de flotacion estandar (STD) y flotacion
con aire disuelto (DAF) (adaptado de Rodrigues & Rubio, 2007).

Aunque los autores no detallan una explicacion del resultado observado en la Figura
2.10, se presume que existid una coalescencia de microburbujas durante el experimento.
Por consecuencia, la distribucion de tamano de burbuja (inicialmente fina) pudo haberse
transformado en una distribucion de tamafio tradicional, lo cual explicaria la ausencia de
diferencias en la Figura 2.10.

2. Electroflotacion: Consiste en la produccion de pequenias burbujas de hidrogeno y
oxigeno mediante la electrolisis del agua. La electroflotacion ha sido mayormente
empleada en el tratamiento de aguas para la reduccidon de solidos suspendidos, fosfatos
y metales disueltos (Romanov, 1998).

Sin embargo, ademas de los problemas ya detallados que se asocian al uso de
microburbujas, este proceso hace que muchos minerales sulfurados sufran cambios
fisicoquimicos tales como oxidacion en su superficie (Glembotskii, et al., 1975). Esto
provoca un impacto en la flotabilidad de dichos minerales, reduciendo su recuperacion.

3. Meétodos mecénicos: Estos métodos incluyen el disefio de rotores y estatores que generen
mayores esfuerzos de corte y, por consecuencia, produzcan burbujas mas pequefias; o el
uso de materiales microporosos (Miettinen, et al., 2010). Estas tecnologias presentan los
problemas asociados al uso de burbujas pequeias, descritos anteriormente.

En conclusion, el uso de microburbujas en la flotacion de particulas finas permite obtener una

razén Dy/Dy més proxima a valores que optimizan la eficiencia del proceso. No obstante, esta
alternativa presenta una serie de inconvenientes que hacen que su aplicacion sea poco practica.
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Dados los inconvenientes asociados al uso de microburbujas, una nueva alternativa
corresponderia a modificar las condiciones hidrodindmicas o el régimen de mezclado del
sistema, lo cual se puede lograr mediante cambios en el tipo de celda de flotacion utilizada y en
su disefio.

2.2.3. Celdas de flotacion con diferentes condiciones hidrodinamicas

Existe una gran variedad de méaquinas de flotacion disponibles en el mercado, donde muchos
disefios han sido desarrollados y descartados en el pasado (Napier-Munn & Wills, 2006). En
esta seccion, se entrega un breve analisis acerca de la efectividad en la recuperacion de particulas
finas conseguida con algunos disenos de celdas de flotacion.

Para este analisis, la flotacion de finos en celdas mecanicas sera empleada como linea base. En
general, el uso de celdas mecénicas resulta inefectiva para la concentracion de particulas finas,
dado que esta tecnologia produce elevados niveles de entrainment (Johnson, et al., 1974;
Espinosa, et al., 1988; Han, et al., 2014). Por este motivo, la recuperacion de particulas finas en
celdas mecanicas presenta baja selectividad (seccion 1.3).

1. Columna de Flotacion: La Figura 2.11 ilustra una configuracion tipica de una columna
de flotacion. Estas se diferencian de las celdas mecénicas en cuatro aspectos
fundamentales: (i) ausencia de agitacion mecdnica, (ii) sistema de generacion de
burbujas (iii) presencia de agua de lavado, y (iv) geometria (relacion altura/didmetro mas
elevada) (Finch & Dobby, 1990; Yianatos, et al., 2009; Napier-Munn & Wills, 2006).
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Figura 2.11: Esquema de una columna de flotacion (sistema contracorriente) (adaptado de Yianatos, 2005).

En general, las columnas de flotacion generan distribuciones de tamafio de burbuja mas
gruesas que las observadas en celdas mecanicas debido a la ausencia de sistemas que
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produzcan elevados esfuerzos de corte, e.g., rotores y estatores (Vera, 1999; Lopez, et
al., 2012). Esto produce mayores razones D,/Dy, lo que debiese reducir la eficiencia de
colision (seccidon 2.2.2). No obstante, se ha observado que las columnas producen una
recuperacion mas eficiente de particulas finas, especialmente en términos de selectividad
(seccion 1.3) (Finch & Dobby, 1990; Napier-Munn & Wills, 2006).

Lo anterior se atribuye a la capacidad de las columnas de suprimir el entrainment debido
a las mayores profundidades de espuma y la presencia de agua de lavado (Finch &
Dobby, 1990). De esta forma, se pueden permitir mayores tiempos de flotacion (i.e.,
mayores tiempos de residencia) para recuperar particulas de cinética de flotacion lenta
(e.g., finos) sin una reduccion excesiva en la ley del concentrado (Espinosa, et al., 1988).

A pesar de que la tecnologia de flotacion columnar mejora la selectividad en la
recuperacion de finos, atin existe un limite de tamafo de particula (~10 [um]) bajo el
cual se obtienen importantes pérdidas de minerales valiosos al utilizar esta tecnologia
(Espinosa, et al., 1988).

Celda Jameson: La Figura 2.12 muestra un esquema de una celda Jameson. En esta
tecnologia, la pulpa es alimentada por un tubo vertical a gran velocidad, produciendo un
vacio que permite la succion de aire. De esta forma, se genera un contacto intensivo entre
particulas y burbujas en tiempo muy corto (5 a 10 [s]) y con alta concentracion de gas
(Atkinson, et al., 1993; Jameson, 1999). Este principio es similar al observado en el
mezclador en linea estatico desarrollado por Yoon, et al. (1989) y en la celda EKOF
(Yianatos, 2005)

Posteriormente, la mezcla es descargada a un estanque, donde ocurre la separacion entre
pulpa y burbujas (con particulas adheridas). En adicion, se incorpora agua de lavado para
reducir el nivel de entrainment (Harbort, et al., 2003).
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Figura 2.12: Esquema de una celda Jameson de flotacion (adaptado de Yianatos, 2005).
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Producto del intenso mezclado, la celda Jameson genera burbujas més finas que celdas
de flotaciéon mecanicas, con un D3, entre 0.36 a 0.95 [mm] (medido en el estanque)
(Atkinson, et al., 1993). Por tanto, esta tecnologia permitiria alcanzar razones D,/Dy en
un rango mas adecuado para el caso de particulas finas, incrementando la eficiencia de
colision (Yoon & Luttrell, 1989). Considerando lo anterior, y dados los principios de
operacion de la celda Jameson, esta ha sido exitosamente aplicada en la recuperacion de
carbon (Osborne & Euston, 2015), especialmente para tamafos de particula menores a
150 [um] (Evans, et al., 1995; Mohanty & Honakeri, 1999; Cowburn, et al., 2006).

No obstante, la celda Jameson, al igual que las columnas de flotacién, no ha logrado
demostrar incrementos importantes en la recuperacion de material fino en minerales
sulfurados. En este contexto, Atkinson, et al (1993) realiz6 experimentos de flotacion de
un mineral de cobre finamente molido (Pso = 30 [um]) en celda Jameson, obteniendo
una recuperacion maxima de un 40%. Por lo tanto, esta tecnologia present6é importantes
pérdidas de particulas finas bajo las condiciones de experimentacion evaluadas.

En conclusion, se han desarrollado diferentes disefios de celdas de flotacion, los que generan
distintas condiciones hidrodindmicas y de mezclado. No obstante, dichos disefios no han logrado
solucionar la problematica asociada a la pérdida de finos en el proceso de flotacion.

En vista de lo anterior y del anélisis entregado en la seccion 2.2.2, la razon Dy/Dy, para particulas
finas podria incrementarse mediante un aumento en el tamano aparente de particula, lo cual
debiese promover una mejor eficiencia de colision particula-burbuja. Esta opcion es analizada
en la siguiente seccion.

2.2.4. Aglomeracion selectiva de particulas

La cinética de flotacion de finos mejora considerablemente con el incremento del tamafio de
particula (Trahar, 1981; Ralston & Dukhin, 1999; Pyke, et al., 2003). Por tanto, las técnicas de
aglomeracion selectiva buscan formar agregados de particulas de mayor tamafio y masa, las que
pueden ser clasificadas en tres grupos dependiendo del mecanismo mediante el cual se forman
los agregados: (i) coagulacion, (ii) floculacion selectiva y (iii) agregacion hidrofobica.

1. Coagulacion: Se logra mediante la adicion de un electrolito que disminuya la repulsion
entre particulas cargadas eléctricamente en su superficie, lo que permite que estas
particulas se aglomeren (Bratby, 2006). Este principio se ilustra en la Figura 2.13.La
coagulacion es una técnica ampliamente utilizada en el tratamiento de aguas residuales,
donde no se necesita una gran selectividad (Henderson, et al., 2010; Lin, et al., 2018).
Sin embargo, los electrolitos causan heterocoagulacion, por lo que no es posible obtener
la selectividad requerida en procesamiento de minerales (Miettinen, et al., 2010).
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Figura 2.13: Representacion esquemdtica del proceso de coagulacion (adaptado de Bratby, 2000).

2. Floculacion selectiva: Los floculos son formados mediante la accion de un agente
quimico (floculante), que generalmente corresponde a un polimero de cadena larga.
Estos polimeros son adsorbidos en la superficie del mineral y, posteriormente, las
particulas se aglutinan formando floculos (Figura 2.14) (Gregory & O'Melia, 1989).

@ © O 0
OOO"M"%
@ O ®®

Particulas dispersas Adicion de floculante Floculacion

Figura 2.14: Representacion esquemadtica del proceso de floculacion (adaptado de Bratby, 2006).

A pesar de que esta técnica fue prometedora en el pasado (Attia, 1977; Song, et al.,
2001), el uso de floculantes genera atrapamiento de ganga dentro de los floculos,
provocando una reduccion en la selectividad de la separacion (Rubio, et al., 2003). Lo
anterior impide que esta tecnologia pueda ser implementada a escala industrial.

3. Aglomeracién hidrofobica: Estos métodos consisten en formar agregados de particulas
finas de mayor tamano mediante un incremento selectivo en la hidrofobicidad de dichas
particulas, o bien, mediante el uso de un medio de transporte que permita colectarlas.
Dentro de estas tecnologias se destaca el uso de particulas magnéticas hidrofobicas
(PMH). Estas pueden capturar particulas hidrofobas, formando agregados de mayor
tamafio que se recuperan por flotacion. Posteriormente, las PMH pueden ser recicladas
mediante separadores magnéticos de baja intensidad (Honaker & Tao, 2009).

Sin embargo, no se ha logrado demostrar una mejora significativa en la recuperacion de
material fino mediante el uso de esta tecnologia. Esta observacion queda evidenciada en
la Figura 2.15, la que muestra resultados de incremento en la recuperacion de carbon por
clase de tamafio al incorporar PMH, obtenidos por Honaker et al. (2016) en pruebas de
flotacion batch. En las pruebas se utilizaron PMH con un Pso de 150 [um], afiadidas en
un 10% en peso respecto a la masa de carbon seco.
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40 Flotacion Batch de Carbon Pittsburgh N°8

= 2 30 Celda mecanica de flotacion de 4.3 [L]
5 E Agitacion: 1200 [rpm]
% g 20 Jg 1 0.55 [env/s]
<§ % 10 I Colector: Fuel Oil N°2, 0.5 [g/ton]
e Espumante: Mezcla de poliglicoles, 10 [ppm]
m EH B

10% PMH
-25 -45+25 -75+45 -150+75 +150

Tamafio de particula [um]

Figura 2.15: Aumento en la recuperacion por clase de tamario al utilizar un 10% en peso de PMH (adaptado de
Honaker, et al., 2016).

Para analizar la informacion de Figura 2.15, se debe considerar que el carbon posee una
densidad comparativamente menor que la de minerales metalicos (entre 800 a 1800
[kg/m?]) (Xie, 2015). Por este motivo, se prefiere flotar carbon a tamafios de particula
mas gruesos, donde 50 [um] es considerado como un tamafio fino en general (Sohby &
Tao, 2013). En vista lo anterior, la Figura 2.15 muestra que el uso de PMH solo provocé
un aumento de ~5% en la recuperacion de las fracciones finas (-25 [um] y -45 +25 [um]
en este caso). No obstante, la tecnologia (adicion de PMH) mejor6 significativamente la
recuperacion de gruesos (+150 [um]), la que incrementa en ~35%.

Por otro lado, la Figura 2.16 reporta los resultados de cinética de flotacion de la fraccion
-25 [um], obtenidos en el mismo experimento de flotacion batch de carbon con PMH
descrito anteriormente.

_ 100 R =885 % (1 —exp (—1.04t)) Flotacion Batch de Carbon Pittsburgh N°8
= 80 Celda mecanica de flotacion de 4.3 [L]
:§ 60 . Tamafio de particula: -25 [um]
5 0 : ?(‘)r;/PfJH I, : 055 [cms]
B ° Agitaciéon: 1200 [rpm]
~ 20 Colector: Fuel Oil N°2, 0.5 [g/ton]
0 R =86.1+ (1 —exp(~0.930) Espumante: Mezcla de poliglicoles, 10 [ppm]

0 0.5 1 1.5 2 2.5 3 3.5
Tiempo [min]
Figura 2.16: Cinética de flotacion de particulas de carbon -25[um], sin PMH y con un 10% en peso de PMH
(adaptado de Honaker, et al., 2016).

Se ajustd un modelo cinético de primer orden (ecuacién (2.6)) (Garcia Zuadiga, 1935) a
los datos representados en la Figura 2.16. Los resultados de dicho ajuste (reportados en
la misma Figura 2.16) muestran que el uso de PMH gener6 un incremento del 12% en el
valor de la constante cinética de flotacion (k) y del 3% en el valor de la recuperacion
maxima (Rx). Por lo tanto, la adiciéon de PMH promovié una cinética de flotacion mas
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rapida. No obstante, al no existir un aumento significativo en R, sélo se termind
recuperando la misma cantidad de carbon en un menor tiempo.

R = Ry, * (1 — exp(—kt)) (2.6)

En resumen, las alternativas descritas en esta seccion no solucionan la problematica de flotacion
de finos. Sin embargo, existen dos conceptos que se pueden rescatar de este andlisis: (i) A modo
general, la aglomeracion de particulas finas permitiria alcanzar una razén Dy/Dy, mas apropiada
para el proceso de flotacion, generando agregados de particulas que puedan ser recuperados por
enjambres de burbujas con distribuciones de tamafio convencionales, y (ii) en particular, se
rescata la idea en la que se basa el uso de PMH. Esta idea corresponde a emplear un medio de
transporte de particulas finas, el que pueda asistir su recuperacion en el proceso de flotacion.

2.3. Conclusiones

Basado en los antecedentes entregados en este capitulo, es posible obtener ciertas conclusiones
utiles para el desarrollo de una tecnologia que permita realizar una recuperacion eficiente y
selectiva de particulas finas en flotacion:

1. La principal causa del problema de flotacion de finos es la baja probabilidad de colision
particula-burbuja (Trahar, 1981). Por lo tanto, una tecnologia para recuperacion eficiente
de finos deberia incrementar dicha probabilidad.

2. Existe una razon Optima entre los tamafios de particula y burbuja (Dp/Dyp) que debiese
mejorar la eficiencia de colision y, por tanto, promover un mejor desempeiio del proceso
de flotacion de finos. Esta razon depende del ambiente hidrodindmico del sistema de
flotacion (i.e., tipo de celda de flotacion).

3. La probabilidad de colision particula-burbuja para finos puede ser incrementada usando
microburbujas (Yoon, 1993; 2000).

4. Otra alternativa para aumentar la probabilidad de colision particula-burbuja
corresponderia al incremento en el tamafio aparente de particula (Leistner, et al., 2017).

5. Se descarta el uso de microburbujas pues generan elevados niveles de entrainment
(Wang, 2016) y aumentan el tiempo de residencia requerido en sistemas de flotacion
(Miettinen, et al., 2010). Por otro lado, la aglomeracién de particulas mediante reactivos
como floculantes o coagulantes no ha demostrado la selectividad suficiente que se
requiere en procesamiento de minerales (Rubio, et al., 2003).
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6. Por otra parte, se han propuesto disefios de celdas de flotacion con diferentes condiciones
hidrodindmicas (e.g., columnas y celdas Jameson) para mejorar la recuperacion de finos.
No obstante, estos disefios atin presentan un limite de tamafio de particula (~ 10 [um])
bajo el cual se producen pérdidas significativas de material valioso.

7. Basado en el concepto de PMH (Honaker, et al., 2016), se especula que la recuperacion
de finos se puede lograr utilizando un medio de transporte selectivo de particulas, i.e.,
un material capaz de colectar particulas de materiales valiosos, formando agregados de
particulas de mayor tamano que puedan ser recuperados en procesos de flotacion
convencionales.

Dado que los estudios previos y las tecnologias propuestas atin no han proporcionado una
solucion para recuperar particulas finas de forma selectiva, se requiere una revision de los
modelos de probabilidad de colision (parametro que ha sido identificado como principal causa
que limita la recuperacion de finos) y, eventualmente, un ajuste de dichos modelos que permita
describir la fenomenologia de la colision particula-burbuja adecuadamente. Con esta
informacion se podra establecer qué se necesita para desarrollar una tecnologia para la
recuperacion eficiente y selectiva de particulas finas en flotacion.

Para esto, en el siguiente capitulo se presenta una revision de los modelos de probabilidad de
colision particula-burbuja presentes en la literatura y se plantea el desarrollo de un nuevo modelo
de probabilidad de colision, el que apunta a realizar una descripcidon mas apropiada de la
fenomenologia del proceso.
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CAPITULO 3: Desarrollo de un modelo fenomenolégico de colision
particula - burbuja

Orientado por la hipotesis de la tesis, este trabajo apunta a desarrollar una nueva tecnologia para
mejorar la recuperacion de particulas finas en flotacion. En el Capitulo 2, se identifico que la
probabilidad de colision particula-burbuja (P.) es la principal causa que explica las limitaciones
en la recuperacion de finos. Por lo tanto, un estudio y modelacion de P. entregaria informacion
relevante en cuanto a las condiciones y variables que determinan dichas limitaciones.

El fendmeno de colision particula-burbuja ha sido sistematicamente estudiado en los ultimos 70
afios, generando una serie de modelos de P (Sutherland, 1948; Gaudin, 1957; Flint & Howart,
1971; Weber & Paddock, 1983; Yoon & Luttrell, 1989; Schulze, 1989; Nguyen & Kmet, 1992;
Dai, et al., 2000; Yoon, 2000). Este ultimo parametro es de relevancia dado que determina la
constante cinética de flotacion (Trahar, 1981; Gorain, et al., 1997; 1999).

Basicamente, los modelos han tratado de identificar las variables que determinan P
considerando los aspectos hidrodinamicos del proceso (Yoon, 1993). Sin embargo, muchos
estos modelos se han formulado bajo el supuesto de despreciar la inercia de las particulas, lo
que implicaria que estas no se desviarian de las lineas de flujo del liquido bajo ninguna condicion
(Dai, et al., 2000). El supuesto anterior no siempre es valido, generando estimaciones de P que
no representan la realidad del proceso.

Debido a lo anterior, en este capitulo se entrega una revision de modelos de Pc, los que son
contrastados con valores obtenidos mediante una modelacién fluidodindmica en el software
Comsol que si considerd la inercia de particulas. Posteriormente, con el fin de generar una
herramienta que permita una mejor estimacion de P, se desarrolla y valida un nuevo modelo de
probabilidad de colision, el cual considera los efectos inerciales del proceso mediante la
incorporacion del nimero adimensional de Stokes (Raju & Meiburg, 1995) a la estructura del
modelo. La validacion de este nuevo modelo se realizod con informacion experimental reportada
por Yoon & Luttrell en pruebas de flotacion con carbon (1989).

Por otra parte, basado en el anélisis de PMH (seccion 2.2.4), se introduce el concepto de medio
de transporte de particulas. En términos generales, este medio de transporte corresponde a un
material que pueda colectar particulas finas de minerales valiosos selectivamente (seccion 1.3).
Mediante esta técnica, se generarian agregados de particulas de mayor tamaiio (Figura 3.1), los
cuales, al ser sometidos a procesos de flotacion convencional, permitirian lograr un incremento
en la razon Dp/Dy (entendiendo en este caso que D, es el tamafio del agregado, i.e., particula
mas medio de transporte). Como consecuencia, se obtendria una mayor probabilidad de colision,
por lo que la recuperacion de estos agregados debiese ser mas eficiente que la de particulas finas.
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Figura 3.1: Representacion de un medio de transporte de particulas finas (tamaiios solo ilustrativos).

Combinando los resultados de la modelacion de P y el concepto de medio de transporte de
particulas, se realiza una evaluacion de las propiedades requeridas por dicho medio de transporte
para mejorar la recuperacion de particulas finas, tales como tamafo y densidad.

De esta forma, se logro identificar que las microesferas de vidrio huecas corresponden a una
tecnologia que se puede utilizar potencialmente como medio de transporte de particulas finas y,
asi, mejorar la recuperacion de estas ultimas en el proceso de flotacion.

3.1. Revision de modelos de probabilidad de colision particula - burbuja

La modelacién de la probabilidad de colision particula-burbuja (P.) se ha realizado desde dos
enfoques principalmente:

1. Modelos para condiciones no turbulentas, los que pueden ser aplicables a columnas de
flotacion con una elevada razén altura/diametro (Yoon, 2000).

2. Modelos basados en turbulencia, los cuales son mas apropiados para condiciones de alta
agitacion (e.g., en celdas mecanicas de flotacion) (Schubert & Bischofberger, 1979;
Yoon, 1993).

La aplicacion de modelos que consideran turbulencia es complicada pues atin no se tiene
suficiente entendimiento del fendmeno (Bird, et al., 2002). Ademas, por lo general, se requieren
herramientas computacionales avanzadas que asistan la resolucion de dichos modelos
(Ghiaasiaan, 2011). Por las razones anteriores, la revision y andlisis de modelos se limitaré a los
de primer tipo, i.e., modelos para condiciones no turbulentas.

Los modelos para condiciones no turbulentas consideran una particula suspendida y una burbuja
aislada, la cual asciende en el liquido. Esencialmente, la modelacion consiste en describir la
trayectoria de la particula respecto de la burbuja. Esta trayectoria se ve afectada principalmente
por dos tipos de fuerza:

e Fuerzas de arrastre, las que producen un barrido de la particula alrededor de la burbuja.
Estas fuerzas se relacionan directamente con el patrén de flujo del liquido, generado por
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la burbuja ascendente. Dicho patrén se representa mediante una serie infinita de lineas
de flujo o streamlines (Figura 3.2 (A)), las que son tangentes al vector de velocidad del
fluido en todo punto e instante. El arreglo espacial de las streamlines depende de las
propiedades del fluido y la geometria del obstaculo puesto en el campo de flujo (Yoon
& Luttrell, 1989).

e Fuerzas inerciales, que tienden a conducir a la particula hacia la superficie de la burbuja
(Dai, et al., 2000). Estas fuerzas corresponden a la gravedad y el empuje, las que
dependen de la densidad y tamafo de la particula.

La Figura 3.2 (B) representa graficamente el fendmeno de colision particula-burbuja, donde la
trayectoria de la particula ha sido resaltada mediante una linea roja que pasa por el centro de
esta.

Trayectoria
dela

Esfera rigida particula

Particula
descendente

L BT R 3 ‘f'"l T.‘.ﬁ"j‘j:‘:

aadbdidiLd

Burbuja ascendente
(A) (B)
Figura 3.2: Ejemplo de lineas de flujo (4) (De Paula, 2013) y representacion del fenomeno de colision particula-burbuja (B)
(adaptado de Yoon & Luttrell, 1989).

Basado en el esquema de la Figura 3.2 (B), ndtese que existe una trayectoria inica que pasa a
una distancia rp del borde la burbuja en su ecuador y a una distancia ro del eje central cuando la
particula esta infinitamente alejada de la burbuja. Por lo tanto, de todas las particulas ubicadas
en el recorrido de ascenso de la burbuja (delimitado por el area proyectada de esta), sélo aquellas
cuyo centro se encuentre dentro del radio limite ro lograran colisionar con la burbuja, mientras
que aquellas particulas fuera de tal limite seran barridas por la burbuja (Yoon & Luttrell, 1989).
La probabilidad de colisién queda definida entonces por la ecuacion (3.1).
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A 2
p=Lo_ (r_°> 6.1)
Tp

De esta forma, el problema se reduce a resolver simultdineamente la ecuacion de Navier-Stokes
(Bird, et al., 2002) y la ecuacién que define la trayectoria de una particula en un fluido (Hahn &
Sohn, 1990) (Anexo A.2, ecuaciones (A.7) y (A.8)). La modelacion recién descrita ha sido
resuelta por varios autores, bajo diferentes condiciones y utilizando distintos métodos, los cuales
no son revisados en esta tesis. En general, se ha logrado determinar que la probabilidad de
colision (P.) puede ser expresada mediante la ecuacion (3.2) (Yoon, 1993), donde los factores
m y n dependen de las condiciones hidrodindmicas del proceso (Yoon, 2000). La Tabla 3.1
entrega las expresiones de m y n para distintos modelos presentes en la literatura.

D n
P =m (—p> (3.2)
c Db

Tabla 3.1: Modelos de probabilidad de colision particula-burbuja para distintas condiciones de flujo.

Modelo Condicion de Flujo m n
. Régimen de Stokes 3
1 Z
Gaudin (1957) (Rey<<0.1) > 2
Yoon & Luttrell Régimen Intermedio 3  4Re)7? 2
(1989) (0.1<Rep<500) 2 15
3
Weber & Paddock Régimen Intermedio (1_6) Re, )
(1983) (0.1<Rep<500) 1+ 0.249Re)°
Potencial
therl 1948 1
Sutherland (1948) (Rey muy alto) 3

A pesar de los esfuerzos realizados para generar herramientas matematicas como las anteriores,
los modelos desarrollados hasta la fecha no producen predicciones adecuadas de P, dado que
estos presentan importantes deficiencias en su formulacién. En particular, los modelos
presentados en la Tabla 3.1 presentan los siguientes inconvenientes:

e Los modelos de régimen de Stokes y régimen Potencial han sido formulados para
condiciones de flujo no representativas de un proceso de flotacion convencional, en
donde el nimero de Reynolds varia entre 0.2 y 300 (Yoon & Luttrell, 1989). En general,
el modelo de Stokes subestima de la probabilidad de colision para tamafios de burbuja
mayores a 100 [um], mientras que el modelo Potencial sobreestima la probabilidad de
colision en todo el espectro de tamafios de burbuja y particula (Dai, et al., 2000).
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e Todos los modelos reportados en la Tabla 3.1 han sido formulados bajo el supuesto de
que las particulas poseen un tamafo suficientemente pequefio como para despreciar su
fuerza inercial (Sutherland, 1948; Gaudin, 1957; Weber & Paddock, 1983; Yoon &
Luttrell, 1989). De esta forma, se asume que la trayectoria de las particulas siempre sigue
las streamlines, sin desviarse de ellas. Por lo tanto, estos modelos ignoran los efectos de
las fuerzas inerciales, lo que provoca distorsiones en la estimacién de la P

Para comprobar las deficiencias mencionadas anteriormente, se realizé una evaluacion de los
modelos detallados en la Tabla 3.1. Esta evaluacidon consistiéo en la implementacion de un
modelo CFD (Computational Fluid Dynamics) en el software Comsol Multhiphysics, el que fue
empleado para simular el fendomeno de colision particula-burbuja, obtener valores de
probabilidad de colisién bajo diversas condiciones y comparar tales valores con aquellos
estimados mediante los modelos de la Tabla 3.1.

Se realizaron simulaciones con y sin efectos inerciales para evaluar el impacto de estos en la
probabilidad de colision particula-burbuja. Las simulaciones se llevaron a cabo con distintas
combinaciones de tamafio de particula y burbuja. Ademas, variando la densidad de particula,
fue posible cuantificar el impacto de los efectos inerciales en la probabilidad de colision. Los
escenarios simulados se detallan en el Anexo B, Tabla B.1.

Comsol permite resolver el modelo de colision particula-burbuja mediante el método de
elementos finitos. De esta forma, se logr6 obtener el perfil de velocidad del fluido (Figura 3.3)
y la trayectoria de las particulas (Figura 3.4) para los distintos escenarios simulados.

Perfil de velocidad del liquido [m/s]

1800
Velocidad [nm/s]

1400 0.04 Condiciones de simulacion:
—_ 0.32
D, =11 [um]
g 1000 0.24
N Dy = 0.4 [mm]
0.16
600 pp = 1500 [kg/m’]
0.08
200 0
-500 0 500 1000
r [pm]

Figura 3.3: Ejemplo de perfil de velocidad de liquido obtenido en simulacion CFD en software Comsol Multiphysics.
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Trayectoria de particula

1800 —
Velocidad [m/s]
1400 [— 0.04 Condiciones de simulacion:
= 0.32
g D, =11 [pm]
£, 1000[— 024
N Dy = 0.4 [mm]
0.16
= 1500 [kg/m?
600 — . Pp [kg/m’]
0.08
0
200 — I I I
-500 0 500 1000
r [um]

Figura 3.4: Ejemplo de trayectoria de particula obtenida en simulacion CFD en software Comsol Multiphysics.

Para cada escenario simulado, se identifico la trayectoria de particula que cumplia con las
condiciones representadas en la Figura 3.2 (B). Posteriormente, P. se calcul6 segun la ecuacion
(3.1). Los resultados obtenidos (Anexo D.1, Tabla D.1) se presentan graficamente en la Figura
3.5, junto con la comparacién de los valores de P. predichos por los modelos de la Tabla 3.1.

(A) D, =11 [pm] (B) D, =31 [um]
100 100,
[} l [0} 1
< <
< k=
< <
.= =
= 0.1 =01
) 2
< <
=) S
e s e
& 001 — & 0.01
0 02 04 06 08 1 12 14 1.6 0 02 04 06 08 1 12 14 16
Tamafio de burbuja [mm] Tamafio de burbuja [mm]
(©) Dp=40[um] e Simulaciéon CFD sin inercia
— 100
X = Simulacion CFD con inercia (p, = 1500 [kg/m’])
=
g 10 4 Simulacién CFD con inercia (p, =4500 [kg/m?])
o)
% 1 — Modelo Yoon & Luttrell
<
5 """ Modelo Weber & Paddock
= 0.1
S —— Modelo Stokes
o
A 001

0 02 04 06 08 1 12 14 16 =~ Modelo Potencial
Tamafio de burbuja [mm]

Figura 3.5: Resultados de simulaciones CFD y comparacion con modelos de probabilidad de colision particula-burbuja.
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La Figura 3.5 muestra que los modelos de Stokes y Potencial no logran una buena prediccion
de Pc. En general, el modelo de Stokes entrega una subestimacion de P¢, mientras que el modelo
Potencial la sobreestima. Esto verifica el hecho de que los modelos recién mencionados han
sido formulados bajo condiciones no representativas de un proceso de flotacion estandar.

Por otro lado, los modelos de Weber & Paddock y Yoon & Luttrell predicen P. adecuadamente
para tamainos de burbuja menores a 0.5 [mm] cuando los efectos inerciales son despreciados,
pero la prediccion se desvia para tamafios de burbuja mayores, produciendo una sobreestimacion
de Pc. Sin embargo, al considerar la inercia de las particulas, los valores de P. calculados con
los modelos anteriores se desvian considerablemente de aquellos obtenidos mediante simulacion
CFD. En términos relativos, tales desviaciones alcanzan de hasta un 40% para p,= 1500 [kg/m?]
y 75% para pp= 4500 [kg/m?]. Esto corrobora las observaciones realizadas por Dai et al. (2000),
quien apunt6 que despreciar la inercia de particulas genera un error en la estimacion de P..

Adicionalmente, los resultados de la Figura 3.5 evidencian que el aumento en la densidad de
particula genera un incremento en la probabilidad de colision. Este resultado es consistente con
la teoria, pues una mayor densidad otorga una mayor fuerza inercial a la particula, lo que
promueve una mayor desviacion de las streamlines. Como consecuencia, se obtiene en una
mayor probabilidad de colision particula-burbuja (Dai, et al., 2000).

El analisis anterior demuestra que la inercia de las particulas no debe ser despreciada para la
estimacion de probabilidad de colision particula-burbuja. De esta forma, se concluye que los
modelos reportados en esta seccion (Tabla 3.1) no son apropiados para predecir Pe.

Resulta de especial interés el analizar los resultados de P. considerando una razén Dy/Dy
apropiada para procesos de flotacion. La Figura 3.6 ilustra resultados de P. en funcién del
tamafo de particula y de la condicion de inercia simulada. Los valores se obtuvieron para una
razoén Dy/Dy de 1/35, la que corresponde a un valor adecuado para un proceso de flotacion en
columna (seccion 2.2.2).

2.5
2.0 D,/Dy, = 1/35
8 p b B Sin inercia
N
= £
< » B Con inercia (pp = 1500 [kg/m3])
sS= 10
o
2 o
-»
0.5 B Con inercia (pp =4500 [kg/m3])
0.0

Dp=11[um] Dp=31[um] Dp=40[um]
Figura 3.6: Valores de probabilidad de colision particula-burbuja para distintas condiciones de simulacion CFD,

considerando una razon Dy/Dy constante de 1/35.
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La Figura 3.6 muestra que, para un factor D,/Dy constante y una misma condicidn inercial, el
valor de P varia con el tamafio de particula (y, por consecuencia, varia también con el tamaio
de burbuja). Por tanto, a pesar de que la razon entre los tamafios de particula y burbuja genera
un impacto significativo en el valor de P¢, deben existir otros factores que también afectan dicho
valor. A excepcion del efecto de la densidad, no es posible determinar una tendencia clara en la
Figura 3.6, por lo que se presume que la relacion entre P. y las variables que determinan este
parametro son de caracter no lineal.

En resumen, se requiere desarrollar y validar un modelo de P. que permita realizar estimaciones
mas apropiadas de la probabilidad de colision particula-burbuja. Este modelo debiese considerar
los distintos factores analizados en esta seccion, e.g., inercia de particulas, efecto de la densidad,
razén Dp/Dy, entre otros. Este nuevo modelo es desarrollado en la seccion 3.2.

3.2. Desarrollo de un nuevo modelo para la probabilidad de colision particula -
burbuja

En vista de los resultados presentados en la seccion 3.1, se requiere desarrollar un nuevo modelo
de P. para realizar estimaciones mas apropiadas de este parametro, estudiar las variables que
determinan el fenomeno de colision particula-burbuja y cuantificar su efecto. Esta informacion
resulta de gran relevancia para desarrollar una tecnologia de recuperacion eficiente de finos en
flotacion y, de esta forma, dar respuesta a la hipdtesis planteada en esta investigacion.

Los resultados de probabilidad de colision obtenidos mediante simulacion (Figura 3.5) sugieren
un evidente efecto de la densidad de particula. Como la densidad de particula esta directamente
relacionada con su inercia, esta tesis propone incluir dicha variable en un modelo de
probabilidad de colision que posea la misma estructura que el propuesto por Yoon & Luttrell
(1989). Por lo tanto, la estructura del nuevo modelo se presenta en la ecuacion (3.3).

2

Pp\* (Dp
p= @t bere () (2) »
= (a+b-Rey,") . D,

Donde a, b, ¢ y d son constantes que se deben obtener mediante ajuste. La ecuacion (3.3) puede
ser arreglada algebraicamente para obtener el nimero adimensional de Stokes (ecuacion (3.5)).
El resultado de dicho arreglo se muestra en la ecuacion (3.4):

a+b-Re,°) 94 D, \2 724
P=( b) Std<

p
= (3.4)
¢ Re,? Db)
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Es importante destacar que el numero de Stokes (St) representa la razon entre las fuerzas
inerciales y las fuerzas de arrastre que actian sobre una particula en un fluido. Por lo tanto, este
nimero adimensional ayuda a determinar el comportamiento de las particulas suspendidas en
un flujo. Las particulas que poseen un St pequefio (<<1) tienden a seguir la trayectoria de las
streamlines, mientras que aquellas con un elevado St (>>1) tienden a desviarse de las
streamlines (Raju & Meiburg, 1995). Por consecuencia, este nuevo modelo permite incluir los
efectos inerciales de forma efectiva al incorporar el nimero de Stokes en su estructura.

Para obtener el valor de los parametros del modelo propuesto, se realizdé una regresion por
minimos cuadrados sobre los datos de P que consideran los efectos inerciales de las particulas,
obtenidos previamente por simulaciéon (modelo CFD en Comsol). El modelo, con el valor de los
parametros que mejor se ajustan a los datos, se presenta en la ecuacion (3.6). Por otro lado, la
Figura 3.7 permite contrastar los datos de simulacion CFD con las predicciones de P. obtenidas
mediante el nuevo modelo. Se observa que el modelo de la ecuacion (3.6) presenta un buen
ajuste a los datos de P. con efectos inerciales. Esto queda evidenciado en el valor del coeficiente
de determinacién (R?) obtenido para esta regresion, el que alcanzé un valor de 0.999.

(3.83 + 6.30 - Re,***) D,\%*°
P, = ) (3.6)

100 A D,~11[um], p,=1500 [kg/m®]

R? =0.999 ®  D,=11[um], p,=4500 [kg/m’]
10

D,=31[um], p,=1500 [kg/m?]
D,=31 [um], p,=4500 [kg/m’]
A D40 [um], p,=1500 [kg/m’]

0.1
B D,=40 [um], p,=4500 [kg/m’]

Probabilidad de Colisién [%]
] >

0.01 —— Nuevo modelo para P,

0 02 04 06 08 1 12 14 16
Tamafio de burbuja [um]

Figura 3.7: Ajuste del nuevo modelo de Pc a los datos de probabilidad de colision obtenidos mediante simulacion CFD.

Con el fin de analizar los resultados obtenidos, la Figura 3.8 compara los valores de P. obtenidos
mediante simulacién CFD (considerando efectos inerciales) con los valores calculados mediante
los diferentes modelos de literatura evaluados (Tabla 3.1).
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Figura 3.8: Comparacion entre los valores de Pc obtenidos mediante simulacion CFD y mediante estimacion con modelos.

Como resultado de la Figura 3.8, se puede observar que los modelos de literatura (Tabla 3.1)
presentan evidentes desviaciones en la estimacion de Pc. Sin embargo, el modelo propuesto en
este capitulo entrega una prediccion mas exacta de P. cuando se considera la inercia de las
particulas. Ademas, basado en los resultados de la regresion realizada, la prediccion del nuevo
modelo presenta una incertidumbre de +£0.42% (en términos absolutos).

Dados los resultados anteriores, la Figura 3.9 permite comparar los residuos relativos generados
por cada modelo respecto de los valores obtenidos mediante simulacion CFD. Cabe destacar
que los residuos han sido calculados segun la ecuacion (3.7), que solo se han considerado los
escenarios simulados con efectos inerciales y que los residuos han sido representados en funcion
de la razon tamafio de particula sobre tamano de burbuja (Dp/Dp).

100
B, ,
s s 4 TR A A
- 50 A 8 '..o.
5= .
T oo0® “ o s
o ) L4
2 25 °® ° L
A ° ° Simulacién con inercia
2 50 = - pp = 1500 [kg/m?’]
75 ‘“5 B _ e R Simulaciéon con inercia
- F e © pp = 4500 [kg/m?’]
1000.0 0.2 04 00 0.2 04 0.0 0.2 04 00 0.2 04 00 0.2 0.4
Dy/Dy [-] Dy/Dy [-] Dp/Dy [-] Dy/Dy [-] Dp/Dy [-]
Modelo Modelo Modelo Modelo Nuevo modelo
Yoon & Luttrell Weber & Paddock Potencial Stokes (considerando inercia)

Figura 3.9: Comparacion de los residuos generados por diversos modelos de probabilidad de colision respecto de los valores
obtenidos mediante la simulacion CFD.
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Los resultados de la Figura 3.9 muestran que los modelos de Yoon & Luttrell, Weber & Paddock
y Stokes producen mayoritariamente residuos de valor positivo y, por consecuencia, generan
una subestimacion general de P.. En particular, los modelos de Yoon & Luttrell y Weber &
Paddock presentan desviaciones de hasta un 75% en términos relativos, mientras que el modelo
de Stokes genera residuos de hasta 95%. Por otro lado, el modelo Potencial genera residuos de
valor negativo y, por tanto, una sobreestimacion de P.. Para este modelo, los residuos alcanzan
valores de hasta -95%, aproximadamente. Estos resultados son consistentes con los anteriores
(Figura 3.5), corroborando que ninguno de los modelos de la Tabla 3.1 produce una estimacion
apropiada de Pe.

Sin embargo, es posible observar que el nuevo modelo propuesto para P. (ecuacion (3.7)) genera
residuos con un promedio aproximado de 0% y una desviacion estdndar de 1.85% en términos
relativos. Ademas, no es posible identificar una tendencia en los valores de dichos residuos en
funcion de las variables representadas. Estos resultados permiten concluir que el nuevo modelo
presenta un buen ajuste a los valores de P que consideran los efectos inerciales.

Por lo tanto, se logro desarrollar un nuevo modelo para para probabilidad de colision particula-
burbuja, el cual, a diferencia de los modelos propuestos en la literatura (Tabla 3.1), si considera
los efectos inerciales de las particulas. El siguiente paso corresponde a validar este nuevo
modelo con datos experimentales.

3.3. Validacion del modelo

La validacion del nuevo modelo se llevo a cabo utilizando informacion experimental de
probabilidad de colisidon particula-burbuja presente en la literatura, la que fue contrastada con
valores determinados por la ecuacion (3.6). Los datos empleados en la wvalidacion
correspondieron a valores de P obtenidos por Yoon & Luttrell (1989) con carbon Buller de
Nueva Zelanda, en funcién del tamafio de burbuja y de particula.

La Figura 3.10 muestra los datos experimentales utilizados para la validacion del modelo,
representados mediante puntos. Las lineas continuas representan la probabilidad de colision
particula-burbuja calculada mediante el nuevo modelo (ecuacion (3.6)). En términos generales,
existe consistencia entre los valores experimentales y los valores tedricos obtenidos con el nuevo
modelo, lo que permite establecer la validez de este como herramienta para estimar Pe.
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Figura 3.10: Comparacion entre la probabilidad de colision obtenida experimentalmente (puntos) y la determinada mediante
el nuevo modelo (curva), para diferentes tamariios de particula y burbuja (adaptado de Yoon & Luttrell, 1989).

Por otra parte, la Figura 3.11 entrega una comparacion entre valores de P. experimentales y
valores estimados mediante el nuevo modelo (ecuacion (3.6)), donde se puede visualizar que el
modelo propuesto en este trabajo presenta una adecuada capacidad de prediccion de Pe.
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Figura 3.11: Comparacion entre valores de Pc experimentales y valores de Pc estimados con el nuevo modelo.

Los resultados anteriores permiten validar el nuevo modelo de Pe, el que puede ser empleado
para realizar un andlisis tedrico del fendmeno de colision particula-burbuja y para cuantificar el
efecto de las variables que lo determinan. De la misma manera, este nuevo modelo se puede
emplear para analizar las propiedades de un medio de transporte que permita mejorar la
recuperacion de particulas finas en flotacion, lo cual es analizado en la siguiente seccion.
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3.4. Evaluacion de tedrica de un medio de transporte para la recuperacion de
particulas finas.

Como ya ha sido detallado, las limitaciones en la recuperacion de finos en flotacion se atribuyen
a una baja probabilidad de colision particula-burbuja. En este contexto, el modelo recién
validado se puede emplear para determinar las condiciones que permitirian mejorar P en el caso
de particulas finas, y asi, desarrollar la tecnologia planteada en la hipotesis de este trabajo.

Para esto, es necesario establecer una linea base, la cual corresponderia a la coleccion de
particulas mediante el uso de burbujas dispersas en un rango de tamafio entre 1.0 a 3.0 [mm)]
para columnas de flotacion (Deglon, et al., 2000; Yianatos, 2005; Napier-Munn & Wills, 2006).
La Figura 3.12 (A) muestra Pc en funcion del tamafio de particula para minerales de diferente
densidad, calculada mediante la ecuacion (3.6) y considerando una burbuja de 1.5 [mm]. Como
caso a analizar, se tomard una particula de calcopirita con un tamafio de 50 [pum], el cual
corresponde a un tamafio Optimo para la recuperacion de este mineral (Trahar, 1981). De esta
forma, se observa que P¢ es del orden del 3%, lo que se puede considerar como un valor
apropiado para un proceso de flotaciéon convencional.

A) B)
12.0 1.0
Dy = 1.5 [mm] 0.9 Dy = 1.5 [mm]
— 10.0 —
S x 038
:g 8.0 :S 0.7 P, para calcopirita
2 4 D, de 10 y 20 [pm]
3 s 006
b P. en condiciones z Y AR
= 6.0 o < 05
- de flotacion -
S estandar < 04
Z 40 =
< ¥k _____ = 03
£ £
£ 70 & 02y
0.1
0.0 0.0 |
0 10 20 30 40 50 60 70 80 0 5 10 15 20
Tamafio de particula [pm] Tamafio de particula [pm]
— Grafito (s.g.=2.1) — Calcopirita (s.g.=4.2) = Galena (s.g. =7.6)

Figura 3.12: Probabilidad de colision en funcion del tamario de particula para algunos minerales.

Por otro lado, la Figura 3.12 (B) muestra los mismos resultados que la Figura 3.12 (A), pero
enfocado en la region de tamafio fina (menor a 20 [um]). En este caso, se puede observar que la
probabilidad de colision cae a ~0.5% y ~0.15% para tamafios de particula de 20 y 10 [um]
respectivamente (manteniendo constante el resto de los parametros). El andlisis anterior es
replicable para todas las especies mineralogicas representadas en la Figura 3.12, y pone de
manifiesto que P. se reduce significativamente para particulas menores a 20 [um)].
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Para incrementar P. y mejorar la recuperacion finos, este trabajo propone utilizar un “medio de
transporte de particulas”. En el contexto de esta tesis, un medio de transporte corresponde a un
material que pueda colectar particulas finas de forma selectiva, i.e., este medio es capaz de
colisionar con particulas finas, pero sélo promueve la adhesion de material valioso (hidrofébico)
a su superficie y no la de ganga (hidrofilica). De esta forma, se generaria un agregado particula-
medio de transporte con un tamaio (Da) mayor que el de una particula aislada, permitiendo que
se alcancen razones Dy/Dy en un rango mas apropiado para procesos de flotacion convencional
(seccion 2.2.2) (entendiendo que, en este caso, D, corresponderia al tamafio del agregado
particula — medio de transporte). En resumen, el uso de este medio de transporte mejoraria la
recuperacion de finos a través de un incremento en el tamafo aparente de particula.

El proceso de recuperacion de finos asistido por un medio de transporte selectivo de particulas
se representa en la Figura 3.13:

. * . « ' * Mineral
Acondicionamiento . * o & Valioso
quimico ‘ : .. . ® . * e€— Gunga
1 |10 [um)
e o S e o o* .
Adicion del medio l -C) ¢ . O 3 Medio de
de transporte ; > .. R . transporte

Formacion del agregado

[ ]
, : Agregado particula-
particula-medio de ‘ . <

medio de transporte
transporte P

Inyeccion de aire (flotacion
del agregado particula-
medio de transporte)

/ Burbuja de aire

Figura 3.13: Representacion de un proceso de recuperacion de finos asistido por un medio de transporte de particulas.

El proceso planteado en la Figura 3.13 considera la siguiente secuencia de subprocesos
necesarios para lograr una mejora efectiva en la flotacion de particulas finas:
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1. Acondicionamiento quimico de la pulpa: Adicién de los reactivos quimicos (colector,
ajuste de pH, entre otros) requeridos para acentuar las diferencias en las propiedades
superficiales del mineral valioso y de la ganga (Rao & Leja, 2004).

2. Adicion del medio de transporte: Incorporacion del medio de transporte a la pulpa.

3. Formacion del agregado particula-medio de transporte: Generacion de condiciones que
promuevan la interaccion entre las particulas y el medio de transporte, i.e., la colision
entre estos y la adhesion de las especies hidrofobicas a la superficie del medio de
transporte, formando asi los agregados particula-medio de transporte de mayor tamafio.
Esto se puede lograr mediante un intenso mezclado (Koh & Schwarz, 2003).

4. Inyeccion de aire: Etapa de flotacion destinada a recuperar los agregados formados
previamente, logrando asi la recuperacion de las particulas finas.

Por consiguiente, se requiere estudiar las propiedades fisicas y superficiales que este medio de
transporte debe poseer para promover una recuperacion selectiva de finos (seccion 1.3). Las
propiedades fisicas (e.g., tamafio y densidad) son analizadas en el presente capitulo, para lo cual
se emplea el modelo de P, desarrollado anteriormente (seccion 3.2, ecuacion (3.6)).

En este andlisis, se supuso que el medio de transporte posee un grado de hidrofobicidad
suficientemente alto como para permitir la adhesion de particulas finas hidrofébicas a su
superficie (este supuesto es verificado en el Capitulo 4). Ademas, se considero que el medio de
transporte es de geometria esférica y que se recubre completamente de particulas (i.e., formacion
de una monocapa de particulas alrededor de la superficie del medio de transporte). De esta
forma, se evaluo el efecto del tamafo (Dn) y densidad (pm,) del medio de transporte en:

1. La densidad del agregado particula-medio de transporte.

2. El area superficial especifica del medio de transporte.

3. La probabilidad de colision (P.) entre el agregado particula-medio de transporte y una
burbuja de 1.5 [mm] (mismo tamafio de burbuja considerado en la Figura 3.12).

La metodologia de este estudio se describe en el Anexo A.3. La Figura 3.14 muestra la
dependencia de la densidad del agregado particula-medio de transporte y del area superficial
especifica del medio de transporte en funcion de Dm y pm. Para realizar los célculos, ademas del
supuesto asociado a la formacion de una monocapa de particulas sobre la superficie del medio,
se considerd que el medio de transporte colecta particulas con una densidad de 4200 [kg/m’] y
un tamafio de 10 [um].
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Figura 3.14: Efecto del tamaiio y de la densidad del medio de transporte en la densidad del agregado particula-medio de
transporte (A) y en el area superficial especifica del medio de transporte (B).

Bajo las condiciones evaluadas, en la Figura 3.14 (A) se observa que un menor Dy, y un menor
Pm generan una mayor area superficial del medio de transporte por unidad de masa (Aem). Este
resultado es relevante pues un mayor valor de A.m implicaria que el medio de transporte posee
una mayor superficie disponible para la adhesion de particulas. En el caso de que esta propuesta
logre mejorar la recuperacion de finos efectivamente, no se debe perder de vista que el medio
de transporte se reportara a la corriente de concentrado, provocando una eventual reduccion en
la ley de este. Por tanto, un medio de transporte con mayor Aem podria transportar un nimero
mayor de particulas, lo que generaria un menor impacto en la ley del concentrado final.

Por otro lado, en la Figura 3.14 (B) se observa que un aumento en la densidad del medio de
transporte (pm) y una reduccion en su tamafio (Dm) provocan un incremento en la densidad del
agregado particula-medio de transporte (Figura 3.14 (A)). Este resultado es de relevancia, dado
que una mayor densidad promueve un incremento en P¢ (ecuaciones (3.5) y (3.6), seccion 3.2).
No obstante, también se debe considerar que un menor Dm produciria un menor tamafio del
agregado particula-medio de transporte (Da), lo que resultaria en un menor valor de Pc. Por lo
tanto, el aumento de D genera dos efectos que se contraponen, donde el impacto de esta
variable en P debe ser evaluado directamente.

La Figura 3.15 ilustra la variacion de la probabilidad de colision en funcion del tamafio al utilizar
un medio de transporte de particulas, desde una particula fina de 10 [um] hasta agregados
particula-medio de transporte de 100 [um]. Para realizar los calculos, ademas de los supuestos
planteados anteriormente (Figura 3.14), se consideraron diferentes densidades del medio de
transporte y un tamafio de burbuja de 1.5 [mm].
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Figura 3.15: Probabilidad de colision del agregado particula-medio de transporte en funcion del tamario, para diferentes
densidades del medio de transporte.

En concordancia con lo analizado hasta el momento, se observa que un mayor tamafio de
particula y una mayor densidad del medio de transporte incrementan P, lo que debiese promover
la recuperacion de particulas finas. En particular, la Figura 3.15 muestra que P. entre una
particula fina (10 [um] y 4200 [kg/m?]) y una burbuja de 1.5 [mm] es de ~0.15%. Sin embargo,
si se formase un agregado entre las particulas anteriores y un medio de transporte de 40 [um]
(lo que resultaria en un agregado de 60 [um] segtn los supuestos planteados y la ecuacion (A.13),
Anexo A.3), P. incrementaria a valores entre 3% y 3.5% aproximadamente, dependiendo de la
densidad del medio de transporte (pm). Estos valores de P. son cercanos al 3% identificado como
un valor apropiado para un proceso de flotacion en columna (Figura 3.12).

En sintesis, el tamafo (Dm) y la densidad (pm) del medio de transporte determinan el area
especifica por unidad de masa del medio de transporte (Am,) y la probabilidad de colision entre
burbujas y el agregado particula-medio de transporte (P¢), donde existe un compromiso entre
Am,e y Pe: mayores valores de D y pm promueven un incremento en Pc y una reduccion de Ame.

Se concluye que el medio de transporte de particulas finas debe ser de tamafo pequefio para
aumentar su area superficial especifica, pero lo suficientemente grande para promover un
aumento significativo en la probabilidad de colisién entre el agregado particula-medio de
transporte y burbujas. Adicionalmente, se prefiere que la densidad del medio de transporte sea
baja, ya que esto genera beneficios como un incremento del area superficial por unidad de masa
(Figura 3.14 (B)) y un menor impacto en la ley del concentrado.

Basado en los resultados anteriores (Figura 3.14 y 3.15), un medio de transporte con un tamafo
de 40 [um] y una densidad de 400 [kg/m’] corresponderia a una buena alternativa para la
recuperacion finos. En especifico, utilizar un medio de transporte con las propiedades anteriores
para recuperar particulas finas de calcopirita (10 [pm]) permitiria alcanzar un P. de ~3%,
equivalente al valor que se obtendria para una particula de 50 [um] del mismo mineral.
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3.5. Microesferas de vidrio huecas como medio de transporte de particulas finas.

El analisis de PMH (seccion 2.2.4) dejé en claro la importancia de utilizar un medio de
transporte de particulas para mejorar la recuperacion de finos en flotacion. Como consecuencia
de este aprendizaje, se cred la motivacion de identificar un sistema que actie como dicho medio
de transporte. De esta forma, en la seccion 3.4 se realizd una evaluacion de las propiedades
fisicas de este sistema, concluyendo que debe ser de tamafio pequefio (~40 [um]) y baja densidad
(~400 [kg/m?]) para promover una recuperacion de finos maés eficiente.

Una vez determinadas las propiedades del medio de transporte, se debe identificar algun
material que presente dichas propiedades o que potencialmente pueda hacerlo. En este contexto,
algunos materiales que cumplen con el criterio de baja densidad son:

e Carbon vegetal (s.g. =0.3-0.7) (Ukrainian Biofuel Suppliers, 2015).

e Microesferas de vidrio huecas (s.g. = 0.12-0.6) (Amos & Yalchin, 2015).

e Corteza de alcornoque (s.g. = 0.2-0.55) (Engineering ToolBox, 2009).

e Espumas de plastico (s.g. depende del tipo y método de fabricacion) (Engineering
ToolBox, 2009).

De las alternativas sefialadas anteriormente, se seleccionan las microesferas de vidrio huecas
por dos motivos: (i) es un producto estandarizado, disponible en el mercado con diferentes
especificaciones de densidad y tamafio de particula, y (i1) al estar compuestas por silice (Si0.),
su grado de hidrofobicidad puede ser modificado mediante reacciones quimicas (Iler, 1979;
Hunter, et al., 2009). Este ultimo punto se analiza en mayor detalle en el Capitulo 4.

Las microesferas de vidrio huecas o glass bubbles (Figura 3.16) son un producto de alta
resistencia y baja densidad, utilizadas como rellenos de bajo peso para espumas sintéticas,
concreto, plasticos y partes de goma (3M, 2017). Ademads, se usan como aditivos en polimeros
para reducir peso, ruidos, vibraciones y expansiones térmicas (CenoTechnologies, 2017).

(A) B) ©

Figura 3.16: Microesferas de vidrio huecas a granel (4), suspendidas en agua (B) y vistas al microscopio con luz de fondo (C).
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Existen distintos tipos de microesferas de vidrio con diferentes especificaciones. En general, el
tamafio de particula promedio de las microesferas de vidrio huecas varia entre 10 a 300 [um], y
su densidad entre 125 a 600 [kg/m*®] (Amos & Yalchin, 2015). En particular, las microesferas
de vidrio huecas 3M™ tipo K37 estdn compuestas mayoritariamente por silice (Anexo C.1,
Tabla C.1 y Tabla C.2 ), y poseen una densidad promedio de 370 [kg/m’] y una distribucién de
tamafio de particula detallada en la Tabla 3.2 (3M, 2017). Estas propiedades coinciden con
aquellas identificadas en la seccion 3.4, necesarias para que el medio de transporte promueva
una recuperacion mas eficiente de particulas finas.

Tabla 3.2: Distribucién de tamario de particula de microesferas de vidrio huecas 3M™ tipo K37 (3M, 2017).

P10 [pm] Pso [pm] Poo [pm] P1oo [nm]
20 45 80 85

Dado que las microesferas poseen una densidad menor a 1000 [kg/m’] (y, por consecuencia,
flotan en naturalmente en agua), estas pueden ser modeladas como burbujas que ascienden en
el liquido y que pueden colisionar con particulas. Bajo el supuesto anterior, se estimé la
probabilidad de colision entre particulas y microesferas mediante la ecuacion (3.6) para
diferentes tamafios de particula (Dp) y microesfera (Dm), con el fin de estimar un orden de
magnitud de este parametro y compararlo con el que se obtiene en condiciones estandares de
flotacion (Figura 3.12). Los resultados de dicha estimacién se ilustran en la Figura 3.17, en
donde se empled una densidad de particula de 4200 [kg/m?] (equivalente a la densidad de la
calcopirita).

50
< 40 pp= 4200 [kg/m?]
= Pm =370 [kg/n?]
2
S 30
()
o
T 20
2
5
S
S 10
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0

0 2 4 6 8 10

Tamano de particula del mineral [um]

Figura 3.17: Probabilidad de colision particula-microesfera de vidrio hueca, para diferentes tamarios de microesfera (D).

Considerando el Pso de las microesferas K37 (45 [um]) y un tamafio de particula de 10 [um], es
posible observar que la probabilidad de colision particula-microesfera alcanza un valor de un
20%, superando significativamente el 0.15% obtenido con una burbuja de 1.5 [mm] para la
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misma particula. Por lo tanto, la colision entre particulas finas y microesferas es mas eficiente
que la colision entre particulas finas y burbujas de aire de tamafio estdndar.

La observacion anterior se atribuye al tamano pequefio de las microesferas. Al utilizar burbujas
de tamafio estandar (~ 1.5 [mm] en columna de flotacién) para recuperar particulas finas, la
razén Dp/Dy es del orden de 1/150, valor més bajo que aquel observado en condiciones
apropiadas para la recuperacion (~ 1/50, seccion 2.2.2). Al emplear microesferas, la razon de
didmetros (Dp/Dm) es del orden de 1/5, lo cual promueve una mayor probabilidad de colision.

Adicionalmente, los perfiles de velocidad del liquido generados alrededor de burbujas y
microesferas son significativamente distintos. La Figura 3.18 muestra una comparacion de
dichos perfiles para una burbuja de 1.5 [mm] y una microesfera de 45 [um] (notese la diferencia
en la escala de longitud).

GY)

Velocidad [mnvs]
200
160

120

(B)
Velocidad [mm/s]

0.60
0.48
0.36
0.24
0.12
0

Figura 3.18: Comparacion de los perfiles de velocidad del liquido generados alrededor de una burbuja de 1.5 [mm] (4) y
una microesfera de vidrio hueca de 45 [um] (B).

47



Es posible observar que la burbuja de 1.5 [mm] (Figura 3.18 (A)) produce mayores
perturbaciones en el perfil de velocidad del liquido que la microesfera de 45 [um] (Figura 3.18
(B)). Considerando que la fuerza de arrastre hidraulico ejercida sobre las particulas esta en
directa relacion con la velocidad del liquido (Bird, et al., 2002), se concluye que las particulas
son mas susceptibles a ser arrastradas y desviadas por dicho liquido en el escenario de la burbuja.
Esta observacion permite explicar el incremento en P. al utilizar microesferas de vidrio desde
un punto de vista fenomenologico.

En resumen, las microesferas de vidrio huecas 3M™ tipo K37 cumplen con las propiedades del
medio de transporte determinadas en la seccion anterior (3.4) en cuanto a geometria, tamafio y
densidad. Ademas, estas microesferas presentan una eficiencia de colision mas elevada que la
que se obtiene al utilizar burbujas dispersas. Estas razones justifican la aplicacion de las
microesferas de vidrio huecas como una alternativa potencial para el desarrollo una tecnologia
que permita mejorar la recuperacion de particulas finas en flotacion.

3.6. Conclusiones

Los modelos de probabilidad de colision analizados en este capitulo (Tabla 3.1) no consideran
los efectos inerciales de las particulas, y algunos de ellos han sido formulados para condiciones
de flujo no representativas de un proceso de flotacion convencional (Dai, et al., 2000).

Por lo anterior, se realizo una modelacion CFD del fendémeno de colision. Los resultados fueron
contrastados con predicciones de P. realizadas mediante los modelos de la Tabla 3.1. Asi, se
determiné que dichos modelos no entregan una estimacion apropiada de Pe.

Por ello, se desarroll6 un nuevo modelo de Pe, el que si considera la inercia de las particulas
pues incluye el nimero de Stokes en su estructura. Este nuevo modelo fue validado con
informacion experimental de P. obtenida por Yoon & Luttrell (1989) en pruebas de flotacion
con carbon (Figura 3.10). En general, se obtuvo consistencia entre los datos experimentales y
los valores obtenidos mediante el modelo.

Basado en el aprendizaje de la revision de la literatura, se concluyo6 que la recuperacion de finos
puede ser mejorada mediante el uso de un medio de transporte, i.e., un material capaz de colectar
particulas finas hidrofobicas, generando asi un aumento en el tamafio aparente del cuerpo u
objeto que termina interaccionando con la burbuja (agregado particula-medio de transporte).

Se evaluaron las propiedades fisicas requeridas por dicho medio de transporte para mejorar la

recuperacion de material fino. Se concluye que el medio de transporte debe ser de geometria
esférica, con un tamafio de particula pequefio (~40[um]) y de baja densidad (~400 [kg/m?]).
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De esta forma, las microesferas de vidrio huecas fueron identificadas como una tecnologia que
puede ser potencialmente aplicada como medio de transporte de finos. En particular, las
microesferas de vidrio huecas 3M™ tipo K37 poseen un tamafio de particula (Pso de 45 [um])
y una densidad (370 [kg/m?]) consistentes con las propiedades identificadas anteriormente.

La adhesion de particulas finas a la superficie de microesferas formaria un agregado de mayor
tamafio, promoviendo un aumento significativo en P. al utilizar burbujas de tamafo
convencional.

Por lo tanto, el siguiente desafio corresponde a desarrollar una metodologia para modificar las

propiedades superficiales de las microesferas de vidrio huecas, con el fin de otorgarles un grado
de hidrofobicidad suficiente para colectar particulas de minerales valiosos.
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CAPITULO 4: Desarrollo de la metodologia para la hidrofobizacién de la
microesfera de vidrio hueca

El desarrollo de una metodologia para la hidrofobizacién de la microesfera de vidrio resulta
fundamental en el desarrollo de este trabajo, ya que se relaciona directamente con la hipdtesis
planteada. En este capitulo, dicha metodologia es estudiada, desarrollada y validada.

La silice (SiO2, principal componente de la microesfera de vidrio hueca) es un 6xido inorganico
cuyas propiedades superficiales pueden ser modificadas mediante reacciones quimicas. La
superficie de este material posee grupos silanol (=Si-OH), los cuales pueden reaccionar
quimicamente con moléculas organicas de diferente naturaleza, tales como alcoholes, acidos
carboxilicos, diazometano, acido linoleico, cloruros de acilo, entre otras (Iler, 1979). En
particular, la reaccion de esterificacion con alcoholes es de especial interés dado que confiere
un caracter hidrofébico a la superficie de la silice (Iler, 1952).

Por otra parte, se ha determinado que particulas hidrofébicas pueden formar agregados de mayor
tamafio bajo condiciones fisicoquimicas e hidrodinamicas apropiadas. Esto se produce mediante
un mecanismo donde las fuerzas de atraccion (Van der Waals) entre cadenas hidrocarbonadas
adsorbidas en la superficie de las particulas superan la repulsion electroestatica entre ellas
(Fuerstenau, et al., 1988). El mecanismo es revisado en mayor detalle en este capitulo.

Basado en los antecedentes anteriores, se desarrolld una metodologia para hidrofobizar la
superficie de las microesferas de vidrio huecas mediante una reaccidon de esterificacion con
alcoholes primarios. De esta forma, se produce un nuevo producto denominado “microesfera de
vidrio hueca hidrofobizada” (MVHH). La metodologia se validé utilizando 1-butanol, pero es
replicable para cualquier otro alcohol primario que contenga entre 2 a 18 atomos de carbono, lo
que permite controlar el nivel de hidrofobicidad en la superficie de la silice (Iler, 1979).

El efecto de la hidrofobizacion se evalud experimentalmente mediante una prueba de concepto
utilizando una suspension de grafito en agua, con el fin de determinar la capacidad de las MVHH
para colectar material fino hidrofébico.

4.1. Principios de la hidrofobizacion de la silice

La superficie de la silice posee grupos silanol (=Si-OH) que pueden ser modificados
quimicamente, generando alteraciones en las propiedades superficiales de este material
(Ossenkamp, et al., 2002). Lo anterior se logra mediante el uso de moléculas orgédnicas que
reaccionan con los grupos silanol, generando asi una capa organica enlazada covalentemente
(=Si-OR) (Ossenkamp, et al., 2001). El uso de diferentes compuestos organicos permite
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controlar las propiedades superficiales de la silice, dando origen a materiales que pueden ser
empleados en diversas aplicaciones, e.g., adsorbentes, catalizadores, sensores, entre otros
(Vansant, et al., 1995).

En particular, la reaccion de esterificacion con alcoholes hace que la superficie de la silice se
vuelva organofilica e hidrofobica (Iler, 1952; 1979). Esta reaccion ha sido sistematicamente
estudiada por mas de 50 afios (Hunter, et al., 2009) y, para efectos de esta tesis, fue considerada
como la base de la metodologia desarrollada para hidrofobizar las microesferas de vidrio huecas.

4.1.1. Esterificacion de la superficie de la silice

La esterificacion de la superficie de la silice es una reaccion quimica que ocurre entre un grupo
silanol (=Si-OH) y el grupo hidroxilo (R-OH) de un alcohol (Ossenkamp, et al., 2002). Como
resultado de esta reaccion, se obtiene un grupo de estructura =Si-OR llamado estersilo y una
molécula de agua. El esquema general de la reaccion de esterificacion de la silice se puede
observar en la ecuacion (4.1) (Utsugi, et al., 1975):

Si—OH+R—-0OH e Si—O0OR+H,0 (4.1)

El grupo silanol es un grupo funcional presente en la superficie de la silice (Figura 4.1), el cual
es formado por hidroxilacion en contacto con agua o durante la sintesis de este material mediante
procesos de condensacion polimérica de Si(OH)s (Kiselev, 1959; Iler, 1979). Existen alrededor
de 8 grupos silanol por nanometro cuadrado en la superficie original de la silice (Antakli &
Serpinet, 1987). Sin embargo, s6lo se requieren 3 de ellos para cubrir tal area, impidiendo que
el resto de los grupos participen en la reaccion por efectos estéricos (Ballard, et al., 1961). Por
otro lado, la reaccion de esterificacion requiere del empleo de alcoholes como reactivos, los
cuales pueden ser alcoholes primarios o secundarios que contengan entre 2 a 18 atomos de
carbono (Iler, 1979). En el caso del metanol, se requieren condiciones altamente anhidras, junto
con elevadas temperaturas y presiones para llevar a cabo la reaccion (Broge, 1952). Estas
limitaciones hacen que el uso de metanol sea poco practico.

Como producto de la reaccion, se obtiene un recubrimiento de grupos funcionales organicos en
la superficie de la silice (Figura 4.1), la cual asume un caracter polar o hidrofébico que depende
del grupo sustituyente (Ossenkamp, et al., 2001). Ademas, se generan moléculas de agua como
subproducto de la reaccion.
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Figura 4.1: Esquema de la reaccion de esterificacion de la silice con alcoholes.

Es importante considerar que la esterificacion de la superficie de la silice corresponde a una
reaccion de equilibrio endotérmica, donde el grado de esterificacion incrementa con la
temperatura de reaccion y, al mismo tiempo, se ve reducido por la cantidad de agua presente en
el sistema (Anexo A.4, Tabla A.2) (Ballard, et al., 1961). Adicionalmente, la cinética de reaccion
es lenta, por lo que suelen requerirse elevados tiempos de reaccion para llevarla a cabo (Hunter,
et al., 2009). Por consecuencia, en términos generales, la esterificacion se realiza a elevadas
temperaturas, en presencia de un exceso del alcohol y durante varias horas; considerando
ademas algln proceso que permita extraer el agua generada durante la reaccion (Ballard, et al.,
1961; Iler, 1979; Ossenkamp, et al., 2001) .

4.1.2. Relacion entre el largo de la cadena alifatica y el grado de hidrofobicidad

El largo y estructura de la cadena alifatica del alcohol utilizado en la reaccion de esterificacion
controlan el grado de hidrofobicidad de la silice. La Tabla 4.1 muestra los angulos de contacto
dinamicos (0 advanced, 0 receding y 6 promedio) obtenidos por Hunter, et al. (2009) para silice
hidrofobizada con 1-butanol, 1-octanol y 1-dodecanol. Se observa que el incremento en el largo
de la cadena alifatica genera un incremento en el angulo de contacto y, por lo tanto, un
incremento en el grado de hidrofobicidad de la superficie de la silice.

Tabla 4.1: Angulo de contacto para silice hidrofobizada con diferentes alcoholes primarios.

Especie 0 advanced 0 receding 0 promedio
SiO-butano 58 39.5 48.8
SiO-octano 73.5 67.5 70.5

Si0-dodecano 84 74.5 79.3

Por otro lado, la estructura molecular de los componentes organicos anteriores puede ser
vinculada al balance hidrofilico-lipofilico (HLB), indicador utilizado para caracterizar la
estructura quimica de agentes surfactantes (Rao & Leja, 2004). El nimero HLB se calcula
comunmente mediante el método de Davies, donde se asigna un nimero a cada grupo funcional
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y luego se suman (Anexo A.5, ecuacion (A.18) y Tabla A.3). (Davies, 1961). En términos
generales, un menor HLB indica un mayor grado de hidrofobicidad (Finch & Zhang, 2014). La
Figura 4.2 ilustra una escala de HLB con algunos espumantes comunes representados en ella.

MIBC OH PPG 300 PEG 300

N G Y AL G v N

1-Octanol 1-Butanol
/\/\/\/\
\L OH /\I\ OH
l | l ] >
} } | 1 T 1 1 1 Ll
5 6 7 8 9 10 a .
HLB

Figura 4.2: Escala ilustrativa del parametro HLB con ejemplos de espumantes comunes (adaptado de Davies, 1961).

Se han generado intentos de relacionar propiedades de los espumantes o parametros del proceso
de flotacion con el HLB y con el valor HLB/PM, donde PM corresponde al peso molecular
(Laskowski, 2003; Pugh, 2007; Zhang, et al., 2012; Nesset, et al., 2012; Finch & Zhang, 2014;
Kratch, et al., 2016). Basado en lo anterior, la Figura 4.3 muestra la dependencia del angulo de
contacto (0) de la silice hidrofobizada (mediante esterificacion) con el HLB y el HLB/PM de
tres alcoholes. Cabe destacar que los de dngulos de contacto representados en la Figura 4.3
corresponden a los valores 0 promedio reportados en la Tabla 4.1.
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Figura 4.3: Efecto de la estructura y peso molecular del alcohol en el angulo de contacto de la silice hidrofobizada
(adaptado de Hunter, et al., 2009).

Se puede observar que un alcohol primario de cadena alifatica mas corta (el cual es menos
hidrofobico y, por consecuencia, posee un HLB mayor) genera un angulo de contacto menor en
la silice hidrofobizada (Figura 4.3(A)). Ademas, resulta interesante identificar que la relacion
entre el indice HLB/PM y el angulo de contacto del producto tiende a la linealidad (Figura
4.3(B)), lo que podria ser investigado a futuro en mayor profundidad.
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Dado que las microesferas de vidrio huecas estan compuestas mayoritariamente por silice (Tabla
C.1 y Tabla C.2, Anexo C.1), la reaccion de esterificacion con alcoholes permitiria hidrofobizar
la superficie de dichas microesferas. De esta forma, se obtendria un nuevo producto denominado
“microesfera de vidrio hueca hidrofobizada” (MVHH), el que podria colectar particulas finas
hidrofobicas y formar agregados de particulas de mayor tamafo mediante el mecanismo descrito
en la siguiente seccion.

4.2. Mecanismo de formacion del agregado particula-MVHH

La idea de mejorar la flotacion de particulas finas mediante el uso de MVHH se basa en el
concepto de que estas ultimas logren colectar dichas particulas, formando asi un agregado de
mayor tamafio que pueda ser recuperado mediante tecnologias convencionales de flotacion. Por
lo tanto, el analisis del mecanismo mediante el cual las particulas y las microesferas
hidrofobizadas interaccionan resulta esencial.

Este mecanismo se puede explicar basado en los fundamentos propuestos para los procesos de
“shear flocculation-flotation” y “carrier flotation” (Subrahmanyam & Forssberg, 1990). La
Figura 4.4 muestra un diagrama que representa el mecanismo de formacién del agregado
particula-MVHH. En general, la interaccion entre particulas (ya sean de mineral o MVHH) en
una pulpa estd dominada por tres tipos de fuerzas: interacciones eléctricas, fuerzas de Van der
Waals y fuerzas hidrodindmicas (Fuerstenau, et al., 1988).

Repulsion electroestatica (barrera Desplazamiento del liquido Colision particula-M VHH producto
energética que impide la colision) (A) entre particulas (B) de fuerzas hidrodinamicas (C)
Liquido _ a
) \ - o @ 7desplazado — . - D

- ) Agitaci6 Vil _ & Agitacio )
: - o Emm) o mmm)

- Part;cula e .

< - hidrofobica

MVHH R

Cadena hidrocarbonada proveniente
de lareaccion de esterificacion

Cadena hidrocarbonada
proveniente del colector

Estabilizacion del agregado particula-M VHH por fuerzas de
Van der Waals (solapamiento de cadenas hidrocarbonadas) (D)

Figura 4.4: Representacion del mecanismo para la formacion del agregado particula-MVHH (la imagen no esta a escala).
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Especificamente, la formacion de agregados de particulas hidrofébicas requiere que estas entren
en contacto cercano, donde la estabilidad dicho agregado se logra mediante el solapamiento de
cadenas hidrocarbonadas (fuerzas de Van der Waals) (Fuerstenau, et al., 1988). De lo anterior,
se desprende que la eventual formacion de un agregado particula-MVHH requeriria que el
acondicionamiento quimico de las particulas fuese adecuado (i.e., adsorcion de colector).

No obstante, existe una barrera energética producto de la repulsion que se da entre particulas
con cargas similares, lo que impide que estas puedan entrar en contacto (Figura 4.4 (A)). Esta
barrera energética puede ser superada en condiciones de alta turbulencia, i.e., mediante agitacion
(Subrahmanyam & Forssberg, 1990; Valderrama & Rubio, 1998). En otras palabras, se debe
agregar energia mecanica al sistema para vencer repulsion eléctrica entre particulas y, de esta
forma, promover que particulas y MVHH se acerquen y colisionen.

En la medida en que particulas de mineral y MVHH se acercan, el liquido presente entre ellas
es desplazado (Figura 4.4 (B)). Este desplazamiento se favorece con un mayor grado de
hidrofobicidad (Warren, 1975). Si las condiciones hidrodindmicas y fisicoquimicas del sistema
son apropiadas, se producira la colision entre particulas de mineral y MVHH (Figura 4.4 (C)).
En este caso, se entiende por colisién que las particulas (de mineral o MVHH) se encuentren a
una distancia pequefia, del orden de 10 [nm] (Shouci & Zongfu, 1988).

Dentro de la distancia anterior, las fuerzas atractivas de Van der Waals y la afinidad entre las
cadenas hidrocarbonadas (presentes tanto en la superficie de particulas de mineral con colector
adsorbido como en la superficie de MVHH) se vuelven importantes, las que podrian llegar a ser
algunos cientos de veces mayores que las fuerzas de repulsion electroestaticas observadas a la
misma distancia (Subrahmanyam & Forssberg, 1990). Estas fuerzas atractivas son las que
permitirian la adhesion de particulas hidrofobicas a la superficie de MVHH.

Cabe destacar que la formacion de agregados de particulas hidrofobicas toma lugar en un rango
de velocidades de agitacion, el que depende del tamafio de particula, angulo de contacto, entre
otros (Warren, 1975; Koh & Warren, 1979). Una baja velocidad de agitacion entrega una
cantidad de energia mecdnica insuficiente para vencer la repulsion eléctrica entre particulas,
mientras que una alta velocidad de agitacion provoca que los agregados se vuelvan a dispersar
debido a atricion y a los esfuerzos de corte (Valderrama & Rubio, 1998).

Mediante el mecanismo previamente descrito, las MVHH podrian colectar particulas finas

hidrofobicas y formar agregados de mayor tamatfio, los que podrian ser recuperados mediante el
uso de enjambres de burbujas con distribuciones de tamafio estandar (seccion 2.2.2).
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Basado en el andlisis anterior, la siguiente seccion describe una metodologia para hidrofobizar
las microesferas de vidrio huecas y, de esta forma, producir MVHH. De esta forma, se pretende
generar un medio de transporte de particulas (seccién 3.4) que cumpla con las propiedades
fisicas y quimicas requeridas para incrementar la recuperacion de finos en el proceso de
flotacion.

4.3. Metodologia para la hidrofobizacion de microesferas de vidrio huecas

Se desarrollé un método para hidrofobizar la superficie de las microesferas de vidrio huecas a
escala de laboratorio, el cual se encuentra actualmente en proceso de proteccion intelectual (i.e.,
preparacion de una patente). El método esta basado en la reaccion quimica de esterificacion con
alcoholes descrita en la seccion 4.1. El método consiste en mezclar microesferas con un alcohol
primario (1-butano, 1-octanol, 1-dodecanol u otro) y luego aplicar un proceso térmico a la
mezcla. Por conveniencia, se implement6 una columna a reflujo total para condensar los vapores
generados durante el proceso y recircularlos de vuelta a la zona de reaccion.

Materiales y equipos:

Se utilizaron microesferas de vidrio huecas 3M™ tipo K37 (3M, 2017) facilitadas por la misma
compafiia. Estas poseen un Pso y densidad de 45 [um] y 370 [kg/m?] respectivamente. Un mayor
detalle de la especificacion de las microesferas de vidrio huecas utilizadas en los experimentos
es entregada en el Anexo C.1. Como reactivo para la hidrofobizacion se usé 1-butanol de grado
analitico (pureza > 99.5%) (Merck, 2016). También se utiliz6 etanol y acetona para el lavado
del producto final, y agua destilada para el almacenamiento de las MVHH. Estos ultimos
insumos fueron facilitados por el Departamento de Ingenieria Quimica y Ambiental de la
Universidad Técnica Federico Santa Maria.

El sistema implementado para la hidrofobizacion de las microesferas se presenta en la Figura
4.5, el cual estd compuesto por un matraz Kitasato de 500 [mL] sobre una plancha calefactora
con agitacion magnética (temperatura maxima de 500 [°C] y agitacion maxima de 1200 [rpm]).
Sobre el matraz se dispuso una columna de vidrio y un condensador con agua de enfriamiento,
la que fue suministrada mediante una bomba peristaltica. Los vapores condensados son
recirculados al matraz por gravedad. Finalmente, se requirio de un sistema de filtracion a vacio
compuesto por un matraz Kitasato de 1.0 [L], un embudo Biichner y una bomba de vacio.
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Figura 4.5: Sistema para la hidrofobizacion de microesferas de vidrio huecas.
Metodologia experimental:

Se agregaron 50 gramos de microesferas de vidrio huecas y 130 gramos de 1-butanol al matraz
Kitasato. Posteriormente, se dispusieron todos componentes del sistema de hidrofobizacion de
microesferas tal como se representa en la Figura 4.5.

La mezcla fue calentada hasta 118 [°C], que corresponde a la temperatura de ebullicion del 1-
butanol a presion atmosférica (Perry & Green, 1999). Ademads, la mezcla se agito
magnéticamente para evitar la coagulacion (Hunter, et al., 2009). Al mismo tiempo, se habilito
el flujo de agua de enfriamiento al condensador, lo cual permitié condensar los vapores
generados producto de la ebullicion. La mezcla se mantuvo en ebullicion durante 7 [h], llevando
a cabo el proceso a reflujo total (i.e., recirculando todos los vapores condensados de vuelta a la
zona de reaccion).

Una vez completado el tiempo de reaccion, la mezcla del matraz fue filtrada a vacio, lavada dos
veces con acetona y una ultima vez con etanol. Después del filtrado y lavado se obtuvieron
microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas, las cuales fueron almacenadas con 200 [mL] de
agua en frascos de vidrio.
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4.4. Prueba de concepto de la tecnologia

Se realiz6 un experimento para validar la efectividad de las MVHH en la coleccion de material
fino hidrofobico a nivel conceptual. Basicamente, se empled una suspension de grafito en agua,
evaluando el comportamiento de esta suspension en tres escenarios: (i) Linea base (sin uso de
microesferas de vidrio), (ii) uso de microesferas de vidrio huecas sin hidrofobizar y (iii) uso de
MVHH. Esto permitié observar las diferencias entre los escenarios estudiados y las
interacciones entre microesferas y particulas de grafito.

Materiales y equipos:

Se utilizo grafito, el cual es un material hidrofébico por naturaleza (Adamson & Gast, 1997,
Shin, et al., 2010). El grafito fue molido y clasificado por tamafio de particula. Sé6lo se utilizé la
fraccion -38 [um] para el experimento. Posteriormente, se determind que el tamafio promedio
era de 13 [um] mediante un ensayo de decantacion (Anexo D.2, Tabla D.2). Por otro lado, se
usaron microesferas de vidrio huecas sin hidrofobizar y MVHH. Estas ultimas fueron
producidas mediante la metodologia descrita en la seccion 4.3. Las microesferas fueron 3M™
tipo K37. Finalmente, se emplearon tubos de ensayo para disponer las diferentes muestras.

Metodologia experimental:

En primer lugar, se prepar6 una suspension de grafito en agua, considerando un 2% de solidos.
Posteriormente, se tomaron 6 tubos de ensayo, agregando 12 [mL] de la suspension previamente
preparada a cada uno de ellos. Los tubos de ensayo fueron separados en cantidades iguales segiin
los siguientes tres grupos:

1. Linea base: Sin adicién de microesferas.
2. Uso de microesferas de vidrio huecas sin hidrofobizar (normales).
3. Uso de microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas.

Cada grupo corresponde a un escenario a evaluar. En el primer caso no se agregaron
microesferas. En los otros dos casos, se agregd una pequena cantidad de las microesferas
correspondientes (normales o hidrofobizadas). Finalmente, todos los tubos fueron agitados de
forma manual por 2 [min], y se dejaron en reposo por 24 [h].

4.5. Resultados: Efecto de la hidrofobizacion de las microesferas de vidrio

Una vez transcurrido del tiempo de reposo de 24 [h], los tubos de ensayo con las distintas
mezclas fueron inspeccionados visualmente. La Figura 4.6 ilustra los resultados obtenidos para
los tres escenarios evaluados. Se observa que el tubo que contenia suspension de grafito sin
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microesferas presentd sedimentacion de particulas, las cuales se acumularon en el fondo del
tubo (Figura 4.6 (A)). En el caso de las microesferas de vidrio huecas sin hidrofobizar (Figura
4.6 (B)), también se obtuvo una sedimentacion de grafito. Ademas, dado que la densidad de las
microesferas es menor a la del agua, estas se acumularon en el tope del tubo de ensayo. Solo
una fraccion despreciable de grafito se reportd al tope del tubo, probablemente debido a un
efecto de arrastre y atrapamiento entre las microesferas. Por ultimo, en el caso de las MVHH
(Figura 4.6 (C)), se puede observar una acumulacion de microesferas y particulas de grafito
mayoritariamente en el tope del tubo de ensayo. Ademds, no se presenta una cantidad
significativa de material en el fondo del tubo.

-

Sin microesferas Con m.icroesfe.:ras sin ‘ Con gﬁcroeSferas
hidrofobizar hidrofobizadas (M VHH)
(A) (B) ()

Figura 4.6: Resultados de la prueba de concepto para los escenarios sin microesferas (A), con microesferas sin hidrofobizar
(B) y con microesferas hidrofobizadas (C).

Las diferencias entre los escenarios B y C se atribuyen al cambio en las propiedades
superficiales de las microesferas producto de la reaccion de esterificacion. Las microesferas de
vidrio huecas estan compuestas mayoritariamente de vidrio soda-cal, el cual posee un angulo de
contacto menor a 5° (North, et al., 2010). Es decir, las microesferas son originalmente
hidrofilicas, lo que impediria que estas puedan colectar particulas de grafito. Esto se explica por
la presencia de grupos silanol en la superficie de este tipo de vidrio, los cuales incrementan su
caracter hidrofilico (Thomas, et al., 1996) debido a la formacion de puentes de hidrégeno con
moléculas de agua.

Por otro lado, las microesferas hidrofobizadas con 1-butanol poseen un mayor angulo de
contacto (cercano a 50°) (Hunter, et al., 2009), por lo que su comportamiento superficial es mas
hidrofobico. De esta forma, basado en el mecanismo descrito en la seccion 4.2, dichas
microesferas hidrofobizadas son capaces de colectar particulas hidrofobicas y formar agregados
particula-MVHH. Estos agregados, bajo las condiciones de experimentacion, resultaron ser
menos densos que el agua, razén por la cual se acumularon en el tope del tubo de ensayo.
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Estos resultados permiten validar conceptualmente el uso MVHH para colectar de material fino
hidrofébico. Por lo tanto, se ha desarrollado una metodologia para la hidrofobizacion de las
microesferas de vidrio huecas y, de esta forma, se ha logrado obtener un medio que cumple con
los criterios hidrodindmicos determinados en el Capitulo 3 y con un grado de hidrofobicidad
suficiente para la captura y transporte selectivo de particulas finas.

4.6. Conclusiones

Las propiedades superficiales de la silice pueden ser modificadas mediante reacciones quimicas.
En especifico, la reaccion de esterificacion con alcoholes (seccion 4.1) permite que la superficie
de la silice se vuelva hidrofobica.

Por otro lado, bajo condiciones fisicoquimicas e hidrodindmicas favorables, las particulas
hidrofobicas forman agregados. El mecanismo de formacion de estos agregados se basa en un
compromiso entre fuerzas eléctricas, atracciones de Van der Waals y fuerzas hidrodindmicas.

Se desarroll6 una metodologia para la hidrofobizacion de microesferas de vidrio huecas, basada
en la reaccion quimica de esterificacion de la superficie de la silice con alcoholes.

La metodologia requiere un sistema conformado por un recipiente donde ocurra la reaccion
quimica y de una columna a reflujo total que recircule los vapores generados por el
calentamiento. Como producto, se obtienen microesferas de vidrio huecas recubiertas por una
capa organica, la cual confiere un caracter hidrofobico al material.

La metodologia se llevé a cabo utilizando 1-butanol, pero es replicable para cualquier alcohol
primario que contenga entre 2 a 18 atomos de carbono, lo que permite controlar el nivel de
hidrofobizacion de la microesfera (Iler, 1979).

Se realiz6 una prueba conceptual para evaluar la efectividad de las MVHH en la coleccion de
material fino hidrofébico. Los resultados de esta prueba (Figura 4.6) muestran que las MVHH
fueron capaces de colectar la mayoria de las particulas y de arrastrarlas hasta el tope. Este
resultado permite validar experimentalmente el concepto de que las MVHH pueden ser
empleadas como medio de transporte de particulas finas hidrofobicas.

Dados los resultados anteriores, la siguiente tarea corresponde a validar el uso de esta nueva
tecnologia mediante pruebas cinética de flotacion en un ambiente de condiciones controladas.
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CAPITULO5: Evaluacién experimental de microesferas hidrofobizadas
en la flotacion de grafito

Después de la prueba conceptual realizada para comprobar la efectividad de las MVHH en la
coleccion de material fino hidrofébico (seccion 4.4), se debe validar el uso de esta tecnologia
como alternativa de recuperacion de particulas finas en un ambiente de condiciones controladas.
Por lo tanto, se llevo a cabo una serie de pruebas cinéticas de flotacién que apuntaron a evaluar
el efecto de esta nueva tecnologia sobre la recuperacion de particulas finas e hidrofébicas
completamente liberadas. Los experimentos fueron realizados en una columna de flotacion de
laboratorio, utilizando grafito como material a recuperar y empleando una técnica de medicion
basada en intensidad de luz y procesamiento de imagenes (Pratt, 2002; Acuiia, 2007). La técnica
de medicion fue implementada en el software Matlab.

Los datos medidos se emplearon para obtener cinéticas de flotacion de grafito bajo diferentes
combinaciones con microesferas de vidrio, lo que permiti6é determinar el impacto de las MVHH
sobre la flotacion de particulas finas.

5.1. Grafito como material de propiedades controladas

Se utiliz6 grafito como material a recuperar en pruebas cinéticas de flotacion. El uso de grafito
se justifica principalmente por dos razones: En primer lugar, este material no posee otras
especies minerales asociadas. Por esta razon, utilizar una pulpa compuesta por grafito y agua en
un proceso de flotacion equivaldria a recuperar un material con un 100% de liberacion!. En
segundo lugar, el grafito es un material hidrofébico por naturaleza (Adamson & Gast, 1997;
Shin, et al., 2010; Raj, et al., 2013). El d&ngulo de contacto de este material es del orden de 65°,
el cudl varia dependiendo del origen del grafito y del método de exfoliacion de superficie
utilizado (Kozbial, et al., 2017). Cabe destacar que este ultimo valor se obtuvo mediante al
método “sessile drop” (Lazghab, et al., 2005; Alghunaim, et al., 2016).

Por lo tanto, como las propiedades del grafito se encuentran definidas, su uso como material a
recuperar permite generar un ambiente de condiciones controladas para la validacion del uso de
microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas.

! Liberacion: Creacion de particulas individuales mas homogéneas (en composicion, volumen, superficie expuesta
u otro criterio) que la roca huésped. URL:
https://books.google.cl/books?id=uMWcBAAAQBAJ&pg=PA1&source=gbs_toc r&cad=3#v=onepage&q&f=fa
Ise

61


https://books.google.cl/books?id=uMWcBAAAQBAJ&pg=PA1&source=gbs_toc_r&cad=3#v=onepage&q&f=false
https://books.google.cl/books?id=uMWcBAAAQBAJ&pg=PA1&source=gbs_toc_r&cad=3#v=onepage&q&f=false

5.2. Técnica de medicion basada en intensidad de luz y procesamiento de imagenes

La técnica de medicion se basa en el concepto de que la concentracion de grafito en el interior
de la columna se relaciona con la intensidad de luz de la imagen del sistema, capturada en un
mismo instante. En consecuencia, la recuperacion obtenida en el tiempo i-ésimo (R;) vendra
dada por la ecuacion (5.1):

Co— Ci(1
R = oG -
0

Donde Cy es la concentracion inicial de grafito y Ci(I) corresponde a la concentraciéon en el
tiempo i-ésimo, la cual es funcion de la intensidad de luz de la imagen (I).

La técnica de medicion consistio en filmar el contenido de la columna de flotaciéon mediante
una camara de alta resolucion. Posteriormente, los videos fueron transformados a una serie de
imagenes capturadas y ordenadas cada 1 [s] (Figura 5.1 (A)). Durante los experimentos se utiliz6
una luz blanca monocromatica de fondo para favorecer la generacion de una imagen en escala
de grises (Acuna, 2007).

Las imagenes obtenidas fueron procesadas mediante la implementacion de un programa en el
software Matlab, utilizando la Toolbox de Image Processing que permite convertir la imagen a
una estructura de datos (MathWorks, 2016). En este contexto, se debe mencionar que una
imagen corresponde a un conjunto de puntos (pixeles) en un arreglo matricial de m x n
elementos. Cada elemento representa la intensidad de luz en ese punto, mediante una escala de
grises que va normalmente de 0 a 255, representando los colores negro y blanco
respectivamente. La escala de 256 niveles corresponde a una resolucion de intensidad de 8 bits,
mientras que la dimension de la matriz (m x n) se relaciona al tamafio de la imagen (Pratt, 2002).

El programa implementado en Matlab (Anexo C.2, Tabla C.4 y Tabla C.5).permite:

1. Tomar la serie de imagenes obtenidas después de una prueba de flotacion y cortar el
borde, para obtener una muestra representativa.

2. Determinar la intensidad de luz de cada pixel en cada imagen.

3. Realizar un histograma de intensidades de luz de los pixeles presentes en la imagen en
una escala de grises de 8 bits (Figura 5.1 (B)).

4. Obtener la intensidad de luz promedio de la imagen en una escala de grises de 8§ bit.
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Figura 5.1: Ejemplo de obtencion de un histograma de intensidad de color (B) a partir de una imagen (A).

Posteriormente, la intensidad de luz se puede relacionar con la concentracion de grafito dentro
de la columna mediante una curva de calibracion. Esta curva de calibracion se obtiene mediante
la preparacion suspensiones de grafito de concentracion conocida, las que luego son filmadas y
analizadas mediante el mismo software para obtener la intensidad de luz. De esta forma, la
concentracion al interior de la columna de flotacion y la recuperacion del proceso se pueden
estimar mediante la intensidad de luz de la suspension de grafito remanente en el equipo.

5.3. Pruebas cinéticas de flotacion en columna

Se llevod a cabo una serie de experimentos para evaluar el efecto de las MVHH sobre la cinética
de flotacion de un material hidrofébico completamente liberado (i.e., grafito, seccion 5.1). Los
experimentos se realizaron en una columna de flotacion de laboratorio. Se emple¢ la técnica de
medicidon basada en andlisis de imagenes descrita en la seccion 5.2, la cual difiere de la
metodologia tradicional empleada en pruebas cinéticas de flotacion (Capitulo 6).

Se evaluaron 3 escenarios en esta serie de experimentos, que corresponden a los mismos
escenarios propuestos en la prueba conceptual de la nueva tecnologia (seccion 4.4). Ademas, se
realizaron experimentos a distintos Jg (velocidad superficial de gas) para evaluar el efecto de las
microesferas hidrofobizadas bajo diferentes condiciones de operacion.

Materiales y equipos:

Se utilizd grafito como material a flotar. El grafito fue molido hasta un 100% -400# (38 [um)]).
Posteriormente, se determind que el tamafio promedio de particula era de 13 [um] mediante un
ensayo de decantacion (Perry & Green, 1999). La metodologia de este ensayo se describe en el
Anexo A.6, mientras que los resultados se entregan en la Tabla D.2, Anexo D.2. Por otro lado,
se empled agua de grifo para preparar la pulpa. Como reactivos quimicos para la flotacion, sélo
se us6 espumante X-133 de Cytec, que corresponde a una mezcla de poliglicoles. Ademas, se
utilizaron microesferas de vidrio huecas 3M™ tipo K37 facilitadas por la misma compaiiia
(especificaciones técnicas en Anexo C.1, Tabla C.2). También se requirieron MVHH, las cuales
se produjeron mediante la metodologia descrita y validada en el Capitulo 4.
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El sistema utilizado correspondi6 a una celda columnar de laboratorio de 2.0 [L] y seccion
rectangular (16 x 3 [cm]), fabricada en acrilico transparente. La inyeccion de aire se realizo
mediante un inyector de tela porosa acoplado a una red de suministro de aire (10 [bar] de presion
maxima). El flujo de aire fue medido con un flujdmetro masico Aalborg de 5 [I[pm] y controlado
manualmente mediante una valvula de aguja. Las mediciones del flujometro fueron validadas
mediante el método de bureta invertida (Anexo C.2, Figura C.1). Mas informacién acerca del
sistema de flotacion columnar se encuentra disponible en la Tabla C.3, Anexo C.2.

Para el sistema de medicion basado en imagenes, se empled una luz blanca monocromatica y
una camara de video de alta resolucion.

Metodologia experimental

Se realizaron pruebas cinéticas de flotacion en columna de laboratorio utilizando grafito como
material a recuperar. En estas pruebas, se evaluaron 3 escenarios:

1. Linea base de flotacion sin microesferas.
2. Flotacidn asistida por microesferas convencionales (sin hidrofobizar).

3. Flotacion asistida por microesferas hidrofobizadas.

La Figura 5.2 ilustra un esquema del sistema de flotacion columnar empleado y de la forma en
que este se operd durante las pruebas cinéticas de flotacion con grafito.

Microesferas sin hidrofobizar o

MVHH (dependiendo del escenario)
Espumante X-133 (Solvay) (30 [ppm]) Inyeccion de aire
Aguade reposicién | J;=0.5 [cn/s]
Luz blanca Pulpa d 5 ) J; = 1.0 [cv/s]
monocromatica Camara de ulpa de grafito en agua: ,I, P Jg= L5 [em/s]
alta resolucion L6 [g/L]
Tamafio de particula:
/ l - 100% -#400 (38 [um])
o - Promedio: 13 [pum] 0 2 Y
— o O 0O
— O o009 o Concentrado
_ 40 [cm] o° O o
— o0 o) o
: O o . Oo Inyector de
o 5 ° tela porosa
lo) O o o
0.,0°9
H ° - —> Relave
3
k [cm] 16 [cm]
A ®B)

Figura 5.2: Diagrama del sistema de flotacion columnar y operacion de las pruebas cinéticas de flotacion con grafito.
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En cada escenario evaluado, se prepar6 una suspension de grafito en agua con una concentracion
de 1.6 [g/L]. Se agregd espumante en una concentracion de 30 [ppm] con el fin de superar el
limite de coalescencia critica (Zhang, et al., 2012; Finch & Zhang, 2014). Para los escenarios 2
y 3, se agregaron las microesferas de vidrio sin hidrofobizar e hidrofobizadas, respectivamente;
en una concentracion equivalente a la de grafito. La suspension fue mezclada por 5 minutos
fuera de la columna de flotacion para su acondicionamiento. No se utilizo colector ni se realizo
un ajuste de pH para estos experimentos.

Antes de iniciar las pruebas cinéticas, se acciono la luz blanca de fondo y se inici6 la filmacion
con la camara (Figura 5.2 (A)). Posteriormente, se trasfirio la suspension de grafito a la columna
de flotacion, habilitando la inyeccion de aire inmediatamente después. Para cada uno de los 3
escenarios evaluados, se emplearon 3 niveles distintos de Jg: 0.5, 1.0 y 1.5 [cm/s] (Figura 5.2
(B)). Los datos de concentracion y recuperacion de grafito fueron obtenidos mediante la técnica
de procesamiento de imagenes descrita en la seccion 5.2. Los datos de recuperacion fueron
graficados en funcion del tiempo y utilizados para comparar las cinéticas de flotacion bajo las
diferentes condiciones evaluadas.

A diferencia de las celdas mecanicas, las columnas de flotacién (reactores pneumaticos) no
poseen un sistema de agitacion que permita mantener las particulas en suspension. Por este
motivo, las pruebas de flotacion batch en columna deberian llevarse a cabo con una recirculacion
de pulpa (Figura 5.3). Esto evita la sedimentacion y permite que todas las particulas tengan las
mismas chances de ser recuperadas (M. Vera, comunicacion personal, 19 de octubre, 2018). Sin
embargo, dado que los experimentos con grafito son preliminares y con el fin de ahorrar tiempo
en la implementacion del sistema de flotacion, la recirculacion de pulpa no fue considerada en
estas pruebas cinéticas.

h Inyeccion de aire

Recirculacion

Concentrado
de pulpa

Relave

Bomba de bl

pulpa

Figura 5.3: Diagrama de una columna de flotacion con recirculacion de pulpa para pruebas de flotacion batch.
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5.4. Resultados y modelacion cinética del efecto de las microesferas hidrofobizadas
como medio de transporte de finos

De la Figura 5.4 a la Figura 5.6 se reportan los resultados de recuperacion de grafito en funcion
del tiempo, para los distintos escenarios evaluados a través de los experimentos previamente
descritos. En cada caso, los puntos discretos representan las mediciones obtenidas de forma
experimental, mientras que las lineas continuas corresponden a un modelo cinético de flotacion
de primer orden (ecuacion (2.6)) (Garcia Zuniga, 1935) ajustado al set de datos correspondiente.

Jg=0.5[cm/s
100 g [enys]
80 A Escenario k R, R2
9
E 60 Sin microesferas 0.13 734 0.975
R
2] . .
S Microesferas sin
% 40 hidrofobizar 0.19 75.7 0.975
(]
m .
20 ® Sin microesferas hﬁlcr;’is.fegas 037 | 758 | 0937
B Microesferas sin hidrofobizar 1drotobizadas
A MVHH
0
0 4 8 12 16 20
Tiempo [min]

Figura 5.4: Efecto de las microesferas de vidrio huecas (sin hidrofobizar e hidrofobizadas) sobre la cinética de flotacion de
grafito, para Jg = 0.5 [em/s].

Jg=1.0 [cnv/s
100 g [cr/s]
80 Escenario k R, R?
9
g 60 Sin microesferas 0.17 76.1 0.957
B3
[+
b5) Microesferas sin
g 40 hidrofobizar 0.23 76.1 0.956
& .
20 ) ® Sin microesferas Microesferas | ) | 716 | oom
B Microesferas sin hidrofobizar hidrofobizadas
A MVHH
0
0 4 8 12 16 20
Tiempo [min]

Figura 5.5: Efecto de las microesferas de vidrio huecas (sin hidrofobizar e hidrofobizadas) sobre la cinética de flotacion de
grafito, para Jg = 1.0 [cm/s].
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Figura 5.6: Efecto de las microesferas de vidrio huecas (sin hidrofobizar e hidrofobizadas) sobre la cinética de flotacion de
grafito, para Jg = 1.5 [em/s].

Los resultados presentados de la Figura 5.4 a la Figura 5.6 no muestran diferencias significativas
en cuanto a la recuperacion maxima (Rx), la que alcanzo valores del orden del 75% en todos los

escenarios evaluados. Esto se atribuye a dos razones:

e Se detectd un error de configuracion de la cdmara al momento de realizar los
experimentos. En especifico, la cdmara empleada se encontraba en modo “automatico”,
1.e., la apertura y la velocidad de obturacion fueron ajustadas automaticamente por la
camara durante los experimentos. Por tanto, a medida que la intensidad de luz variaba
producto de la coleccion de grafito, la camara realizaba correcciones automaticas de
dicha intensidad. Esto agregd una variabilidad considerable a los resultados,
suficientemente alta como para impedir la determinacién de diferencias significativas en

Reo.

e Al no existir una recirculacion de pulpa (Figura 5.3), existe una fraccion de particulas
que pudo haber sedimentado por debajo del inyector de gas. Bajo tal condicion, dichas
particulas no podrian ser recuperadas, lo que afectaria el valor de Re.

A pesar de lo anterior, los resultados si muestran diferencias en los valores de las constantes
cinéticas de flotacion (k). La Figura 5.7 muestra la variacion relativa de k (Akyel) en funcion de
Jg, para los escenarios evaluados con microesferas sin hidrofobizar y MVHH. Cabe destacar que
Akl se calculd mediante la ecuacion presentada en la misma Figura 5.7, donde kem y Kym
corresponden a los valores de la constante cinética con microesferas y sin microesferas,

respectivamente.
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Figura 5.7: Efecto del uso de microesferas (con y sin hidrofobizar) en el valor de la constante cinética de flotacion de grafito.

La Figura 5.7 muestra que, en los experimentos realizados con Jg de 0.5 y 1.0 [cm/s], el uso de
microesferas sin hidrofobizar produjo un aumento en el valor de k de 0.5 y 0.3 veces
respectivamente. Sin embargo, para un Jg de 1.5 [cm/s], la incorporacion de microesferas sin
hidrofobizar no produjo el mismo efecto, registrandose una disminucion de 0.1 veces en el valor
de k. Por lo tanto, la informaciéon experimental no evidencia un efecto neto del uso de
microesferas sin hidrofobizar en la constante cinética de flotacion de grafito finamente molido.

No obstante, en todos los escenarios evaluados, es posible determinar que el uso de MVHH
produce un incremento el valor de k (respecto de la linea base sin uso de microesferas). Para
valores de J; de 0.5, 1.0 y 1.5 [cm/s], el incremento en k fue de un 1.9, 1.4 y 0.7 veces
respectivamente, promediando un incremento de 1.3 veces. De estos resultados, se concluye que
el uso de MVHH genera una mejora en la constante cinética de flotacion de grafito fino.

En la Figura 5.7 se observa que, en la medida en que el flujo de aire (Jg) aumenta, el incremento
en el valor de k (Akri) se reduce. En vista de este resultado, se presume que el exceso de aire
podria provocar un desprendimiento de particulas producto de la turbulencia. Un aumento en el
valor de J; promueve la formacion de burbujas de mayor tamafio (Lopez, et al., 2012), las cuales
ascienden con mayor velocidad. Como consecuencia, las burbujas se desplazan con mayor
energia, lo que genera un incremento en la turbulencia del sistema. Ademas, lo anterior provoca
que dichas burbujas impacten la interfase pulpa-espuma con mayor energia, desestabilizando la
espuma y promoviendo un desprendimiento de particulas (Yianatos, 2005). Esta condicion
debiese impactar la estabilidad del agregado formado por particulas, MVHH y burbujas; lo que
explicaria la tendencia observada en la Figura 5.7.

Resulta interesante realizar un analisis conceptual basado en las observaciones anteriores.
Tedricamente, es posible demostrar que la constante cinética de flotacion viene dada por la
ecuacion (5.2) (Gorain, et al., 1997; 1998). Por lo tanto, para un mismo valor de Jg, el aumento
en k se debe a un incremento en la probabilidad de coleccion (Pr) o a una reduccion en el tamano
de burbuja (D32). Sin embargo, dado que el espumante se agreg6 en exceso (30 [ppm]), resulta
poco probable que haya existido una disminuciéon en D3> producto de la incorporacién de
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MVHH. En tal caso, se debe considerar que Pr depende de las probabilidades de colision (Pe),
adhesion (P,) y separacion (Pg) particula-burbuja (ecuacion (2.1)). Sin embargo, para particulas
finas naturalmente hidrofobicas (como las utilizadas en estos experimentos), la probabilidad de
adhesion tiende a 1, mientras que la de separacion tiende a 0 (Yoon & Luttrell, 1989). Por
consecuencia, el aumento en el valor de k se relacionaria directamente con el aumento en Pe.

1 \/6/;\ 1

En conclusion, los resultados de los experimentos evidencian que el uso de MVHH genera un
efecto positivo sobre la cinética de flotacion de particulas hidrofobicas completamente liberadas
(grafito) de tamafio fino (100% -#400, tamano de particula promedio de 13 [uml]).
Especificamente, se logro una mejora en el valor de la constante cinética de flotacion (k), y no
se logré determinar diferencias en la recuperacion maxima a tiempo infinito (Rwx).

5.5. Conclusiones

Se realizaron experimentos con el fin de validar el uso de MVHH como tecnologia para mejorar
la flotacion de particulas finas 100% liberadas. La validacion se llevo a cabo mediante pruebas
cinéticas de flotacion en columna de laboratorio, utilizando grafito finamente molido (100%
-#400, tamafio de particula promedio de 13 [um]).

Se observo que los resultados no evidencian una mejora en la recuperacion méaxima (Rw)
alcanzada durante las pruebas de flotacion columnar. En todos los casos, el valor promedio de
R correspondi6 a ~75%. Se especula que la correccion automatica por intensidad de luz y la
ausencia de recirculacion de pulpa afectaron los valores de recuperacion obtenidos.

No obstante, los resultados muestran un aumento significativo en el valor de la constante
cinética de flotacion (k) al llevar a cabo los experimentos con MVHH. El aumento promedio de
la constante cinética correspondid a 1.3 veces los valores cinéticos sin utilizar microesferas de
vidrio.

A pesar de que el uso de MVHH aument? el valor de k bajo todas las condiciones evaluadas, se
observo que dicho incremento tiende a ser menos significativo en la media que el J; aumenta.
Lo anterior se atribuye al desprendimiento de particulas y al incremento en la turbulencia del
sistema, ambos efectos como consecuencia de generar burbujas de mayor tamafio producto de
elevar el flujo de aire.
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Mediante un analisis teorico, se determind que el incremento en el valor de la constante cinética
de flotacion se relaciona directamente con un aumento en la probabilidad de colision particula-
burbuja.

De esta forma, se logr6 validar experimentalmente que una flotacion asistida por MVHH genera
un efecto positivo en la cinética de flotacion de particulas finas bajo un ambiente de condiciones
controladas (hidrofobicidad natural y liberacion completa).

Para continuar con la validacion de la nueva tecnologia, se debe evaluar su impacto en un

ambiente de condiciones operativas mas cercanas a la realidad, i.e., utilizando un mineral de
planta concentradora. Esta evaluacion se realiza en el Capitulo 6.
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CAPITULO 6: Evaluacion experimental de microesferas hidrofobizadas
en la flotacion de un mineral de planta concentradora.

Después de la validacion experimental del efecto de las MVHH sobre la flotacion de particulas
finas en un ambiente de condiciones controladas (Capitulo 5), se debe validar el uso de esta
tecnologia como alternativa para mejorar la flotacion de finos en un entorno relevante, i.e., bajo
condiciones mas ajustadas a la realidad mediante el uso de un mineral de planta en operacion.
Para esto, se llevd a cabo una serie de pruebas estandar de flotacion batch, con el objetivo de
evaluar el impacto de las microesferas sin hidrofobizar e hidrofobizadas en distintos indicadores
de eficiencia del proceso.

6.1. Caracterizacion del mineral a utilizar

Para validar el uso de MVHH en un ambiente de condiciones mds ajustadas a la realidad, se
utilizd un mineral de cobre proveniente de una planta concentradora. En esta seccion se entrega
informacion relacionada a la caracterizacion del mineral utilizado en los experimentos.

6.1.1. Propiedades generales del mineral

Como material a recuperar en las pruebas cinéticas de flotacion, se utilizé mineral proveniente
de Minera San Pedro S.A. (Til-Til, Chile), la cual se encuentra actualmente en operacion.
Minera San Pedro S.A procesa un mineral de cobre que posee bornita como la principal especie
mineraldgica de valor econdmico. Adicionalmente, el mineral posee trazas de calcopirita y
calcosina, las que son despreciables (V. Hidalgo, comunicacién privada, 7 de agosto, 2017). En
promedio, la ley de cobre de cabeza es de un 1.1%. Por otro lado, la ganga presente en el mineral
corresponde mayoritariamente a silicatos (V. Hidalgo, comunicacion privada, 7 de agosto,
2017). La densidad promedio del mineral es de 2500 [kg/m?].

6.1.2. Cinética de molienda

Dado que este trabajo apunta a desarrollar y validar una nueva tecnologia para la recuperacion
de particulas finas en el proceso flotacion, el tamafio de particula del mineral fue una de las
principales variables a controlar en los experimentos. Por esta razon, previo a las pruebas de
flotacion, se realizo una cinética de molienda para determinar las condiciones operativas y el
tiempo de molienda que permitian asegurar un Pgo de, a lo menos, 20 [um].

En primer lugar, el mineral fue chancado en un chancador de mandibula, hasta alcanzar un
tamafio de particula 100% -#10 (2 [mm]). Después, el mineral fue homogeneizado y dividido
en muestras de 840 [g] aproximadamente. Se obtuvo la distribucion de tamafio de particula
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(DTP) del mineral chancado mediante tamizado en seco, la cual es presentada en la Figura 6.2.
Adicionalmente, se ajustdé un modelo de Rosin-Rammler (Napier-Munn & Wills, 2006) a los
datos experimentales, el cual correlaciona el pasante acumulado (P) en funcion del tamafio de
particula (Dp). Usando los resultados del ajuste, se determin6 que el Fgo del mineral alimentado
a molienda fue de 1640 [um] (Figura 6.2).

Posteriormente, se molieron 4 muestras de mineral chancado a diferentes tiempos de molienda,
utilizando un molino de bolas de laboratorio de 17.4 x 22.7 [cm] (5.4 [L]). Los tiempos de
molienda fueron de 5, 15, 40 y 70 [min]. En todos los casos, la molienda se realiz6 considerando
un 60% de sélidos en la pulpa y una velocidad de giro de 78 [rpm] (75% de la velocidad critica?).
Se utilizaron 4.5 [kg] y 3.0 [kg] de bolas de acero de 3/8 [in] y 1.0 [in], respectivamente.

Después de cada molienda, se realizé un tamizado del mineral molido para determinar la DTP
y el Pgo correspondiente al tiempo de molienda empleado (Anexo D.3, Tabla D.4 a Tabla D.7).
La Figura 6.1 muestra los resultados de Pgo del mineral para cada tiempo de molienda evaluado.
Adicionalmente, se ajusté un modelo cinético de primer orden, con el objetivo de describir la
dependencia del Pgo con el tiempo de molienda. Este modelo se presenta en la ecuacion (6.1)
con el valor de los parametros obtenidos mediante el ajuste.

1800
1600
1400
1200
1000
800
600
400
200
0

® Datos experimentales

—— Modelo cinético de
primer orden

P8O [um]

R?=0.9920

0 10 20 30 40 50 60 70 80
Tiempo [min]
Figura 6.1: Cinética de molienda para el acondicionamiento del tamario de particula del mineral a usar en las pruebas de
flotacion batch.

Pgy = 1695 - exp(—0.064t) (6.1)

Basado en los resultados anteriores, se definidé un tiempo de molienda de 75 [min] para el
material a utilizar en las pruebas cinéticas de flotacion. De acuerdo con el modelo cinético de la

2 Velocidad critica: Velocidad de giro del molino a la cual las fuerzas centrifugas se igualan a las fuerzas
gravitacionales, por lo que las bolas (o barras) no caen, sino que se mantienen en una posicion fija respecto de la
coraza del molino. URL: https://www.91 1 metallurgist.com/blog/ball-mill-critical-speed
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ecuacion (6.1), dicho tiempo de molienda deberia producir un mineral con un Pgo de 14 [um)],
lo cual es suficientemente pequefio para evaluar el efecto de las microesferas hidrofobizadas
sobre la cinética de flotacion de particulas finas. Para corroborar lo anterior, se obtuvo la DTP
del mineral después de 75 [min] de molienda, utilizando un analizador de tamafio de particulas
CILAS 11907, 1a cual es presentada en la Figura 6.2.

100 . 5 | Puntos discretos: Mediciones
90 Producto molienda Minera San Mineral
(75 [min]) Pedro chancado Curva continua: Modelo de
< 80 Rosin-Rammiler:
—_— — . f— . n
2 70 . . s P=100-(1—-exp(b-D,"))
=S (mincrgl a (mlnere.ll a (allmer']tacwn Pardmetros ajustados
g 60 flotacion flotacion amolienda)
Q batch) en planta) Escenario b n
o 50 1
= Mineral
S 40 ) ° chancado -0.00084 1.022
& °
30 Minera San
—_ -0. 4 1.
Py o Fao Pedro 0.0068 090
20
150 [um] 1640 [pm] Producto
10 / / A molienda 20.0871 | 1.154
0 . ® Q\ (75 [min])
1.0 10.0 100.0 1000.0 10000.0

Tamafio de particula [pum]

Figura 6.2: Distribuciones de tamario de particula de diferentes muestras de mineral de cobre.

Se ajustd un modelo de Rosin-Rammler a los datos experimentales anteriores para determinar
el Pgo del mineral luego de 75 [min] de molienda (los resultados del ajuste se reportan en la
Figura 6.2). De esta forma, se obtuvo un Pgo de 12 [um], lo cual es consistente con la prediccion
realizada mediante la ecuacion (6.1).

Cabe mencionar que el instrumento empleado para la medicion anterior (CILAS 1190) estima
los valores de pasante acumulado en base volumétrica, a diferencia del tamizado donde el
pasante acumulado se calcula en base a la masa de mineral. No obstante, la distribucion de
tamafio de particula obtenida después de 75 [min] de molienda, ya sea en volumen o en masa,
es lo suficientemente fina para los alcances de estos experimentos.

Para ser consistente con los valores reportados en la cinética de molienda (Figura 6.1, obtenidos
en base a la masa de mineral), este analisis considerara que la molienda de 75 [min] genera un
mineral con un Pgo de 14 [um].

Con el fin contrastar estos resultados con la operacion de Minera San Pedro (MSP), se ha
incluido una tercera curva en la Figura 6.2, la que representaria la DTP del mineral alimentado

3 URL: http://www.particle-size.com/cilas_1180_particle.htm
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a la planta de flotacién de la minera. Para esto, se considero el Pgo de la planta de flotacion de
MSP, el que corresponde a 150 [um] (J. Meza, comunicacion privada, 24 de octubre, 2018).
Ademéds, notando que las distribuciones de tamafio del mineral chancado y del producto de
molienda son aproximadamente paralelas, se supuso que la curva de DTP del mineral de Minera
San Pedro (correspondiente a la alimentacion a flotacion) también era paralela a las otras dos
curvas.

Basado en los resultados de la Figura 6.2, se observa que la magnitud del pardmetro b (modelo
de Rosin-Rammler) aumenta en la medida en que la DTP se vuelve mds fina. Por lo tanto, este
parametro define la posicion de la curva de distribucion de tamafio, e indica que tan fina es esta
ultima. Por otro lado, el pardmetro n es una medida de la pendiente de la distribucion (Napier-
Munn & Wills, 2006). Para los resultados de la Figura 6.2, n es similar en todos los casos, razon
por la cual las curvas son aproximadamente paralelas.

Vale la pena analizar la reduccion de tamafio y su impacto en el consumo de energia. Los
resultados muestran que la molienda de 75 [min] produce una reduccion de tamafio desde un Fgo
de 1640 [um] hasta un Pgo de 14 [um] (~120 veces). Por otra parte, una molienda para alcanzar
el Pgo de MSP (150 [um]) requeriria una reduccion de tamafio de ~11 veces. Esta diferencia en
la reduccion de tamafio debiese implicar un aumento significativo en el requerimiento de energia
para alcanzar una DTP tan fina como la representada en la Figura 6.2 después de 75 [min] de
molienda. Esto se puede estimar mediante la ecuacion (6.2) (Napier-Munn & Wills, 2006):

W=10-Wi-< (6.2)

1 1 )
VPso  +Fso
Donde W es la energia especifica requerida para reducir el tamafio del mineral desde Fgo a Pso,
y Wi corresponde al indice de trabajo del mineral (work index). Considerando que el W; del
mineral de MSP es 18 [kWh/ton] (J. Meza, comunicacion privada, 24 de octubre, 2018), se
requeririan 10.3 [kWh/ton] para reducir el tamafo de dicho mineral desde un Fgo de 1640 [um]
a un Pgo de 150 [um]. Sin embargo, para lograr un Pgo de 14 [um], la energia requerida

aumentaria a 43.7 [kWh/ton]. Por lo tanto, esta condicion extrema de moler hasta una DTP tan
fina provoca un impacto significativo en términos de consumo de energia.

Finalmente, la molienda fina tendria un impacto en el grado de liberacion del material valioso
(Napier-Munn & Wills, 2006). Si un Pgo de 150 [um] produce un grado de liberacion razonable
para la flotaciéon de MSP, entonces un Pgo de 14 [um] generaria uno mas que suficiente para el
proceso. En tal caso, la flotacion no estaria limitada por el grado de liberacion, sino por
condiciones hidrodinamicas asociadas a la recuperacion de material particulado fino (Capitulo
2). Mediante los experimentos descritos en la siguiente seccion, se busca validar el uso de
MVHH como alternativa para mejorar la flotacion de dicho material fino.
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6.2. Pruebas estandar de flotacion batch

Se llevd a cabo una serie de experimentos para evaluar el efecto de las MVHH la flotacion de
un mineral de planta concentradora. Los experimentos consistieron en pruebas de flotacion
batch, realizadas en una celda de flotacion mecanica de laboratorio. Se empled la metodologia
estandar para pruebas de cinética de flotacion batch descrita en la literatura (Napier-Munn &
Wills, 2006; Runge, 2010).

Se evaluaron 3 casos en esta serie de experimentos, que corresponden a los mismos casos
propuestos en la prueba conceptual de la nueva tecnologia (seccion 4.4). Esto permitio
determinar el efecto del uso de MVHH sobre la cinética de flotacion de un mineral
representativo de un proceso de flotacion industrial.

Materiales y equipos:

Como ya fue mencionado, se utilizé mineral de cobre (bornita, con ley promedio de 1.1% de
Cu), el cual fue molido hasta alcanzar un Pgp de 14 [um]. En la seccion 6.1.2 se describe la
metodologia experimental empleada para alcanzar dicho tamafio de particula. Por otro lado, se
empleo6 agua de grifo para preparar la pulpa. En cuanto a los reactivos quimicos para la flotacion,
se utilizo:

e Colector: Isobutil xantato de sodio.
e Espumante: F-549 de Cytec (Solvay), que corresponde a una mezcla de poliglicoles.
e Modificador de pH: Cal.

Ademas, se utilizaron microesferas de vidrio huecas 3M™ tipo K37* facilitadas por la misma
compaiiia. Estas poseen un Pgo y densidad de 70 [um] y 370 [kg/m?] respectivamente (mayor
detalle de especificaciones técnicas en Anexo C.1, Tabla C.2). También se requirieron MVHH,
las cuales se produjeron mediante la metodologia descrita y validada en el Capitulo 4.

Para las pruebas de flotacion se utilizo una celda estandar de flotacion EDEMET®, de tipo
mecanica con un volumen de 2.7 [L] (mayor detalle de las especificaciones se entrega en la
Tabla C.6, Anexo C.3). Se requirieron bandejas de aluminio para la recoleccion de concentrados
y relaves, una pesa para la medicion de masa y una estufa para secar las muestras después de
los experimentos.

4 Microesferas de vidrio 3M K37. URL: https://www.3m.com/3M/en_US/company-us/all-3m-products/~/3M-
Glass-Bubbles-K37/?N=5002385+3292670827 &rt=rud
3 Celda de flotacion de laboratorio EDEMET. URL: http://eng.edemet.cl/index.php?pag=productos&o=c&id=85
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Metodologia experimental:

Se realizaron pruebas de flotacion batch en una celda mecénica estandar de laboratorio (descrita
anteriormente). En estas pruebas se evaluaron 3 escenarios, en donde cada escenario se llevo a
cabo en triplicado:

1. Linea base de flotacion sin microesferas (escenario A).
2. Flotacion asistida por microesferas sin hidrofobizar (escenario B).
3. Flotacion asistida por MVHH (escenario C).

La Figura 6.3 ilustra un esquema del sistema de flotacion empleado y de la forma en que este se
oper6 durante los experimentos con mineral de cobre. En cada caso, el mineral fue molido hasta
alcanzar un Pgo de 14 [um] (seccion 6.1.2). Una vez terminada la molienda, la pulpa fue
transferida a la celda de flotacion y se ajusto el porcentaje de solidos hasta un 30%. Luego, se
agregaron los reactivos quimicos requeridos para la flotacion. El colector y el espumante fueron
afladidos en dosis de 25 [g/ton de mineral] y 10 [ppm], respectivamente. También se agreg6 cal
hasta alcanzar un pH de 10.5. Para los escenarios 2 y 3, se agregaron las microesferas de vidrio
correspondientes (sin hidrofobizar e hidrofobizadas, respectivamente), ambas en una
concentracion de 1.4 [g/kg de mineral]. Vale la pena mencionar que las pruebas realizadas con
MVHH no requirieron adicion de espumante (seccion 6.3). La pulpa se acondiciono por 7 [min]
a una velocidad de 600 [rpm)].

| Mineral: 840 [¢g] Agua: 1400 [g] I
Agua:
I gua: 560 [g] Pulpa: :
| - Pgo: 14 [um]
I -30% de solidos |
. Inyeccion de aire |
| Molino de Bolas 1,:0.8 [ens] ,
I
I pH: 10.5 (ajustado con cal) Concentrados I
Colector: Isobutil xantato de sodio, 25 [g/ton] |
I Espumante: F-549 (Solvay) 10 [ppm] \L \l/ ‘l’ I
| Tiempo de acondicionamiento: 7 [min] | | | | | |1
| . 5
I Reposicion de agua—————>> 0-1 [min] 2-4 [min] 8-16 [min] |
| > L1 ] :
: - S \ 12(min]  48[mn] / :
I [o
| o Y |
: Celda de flotacion Secado [
I Lineabase . EDEMET2.7[L] ) | I%Anélisis Quimico |
(escenario A) Areatransversal: 240 [cm?| Relve [
MVHH, 1.4 [g/kg] Microesferas sin hidrofobizar
(escenario C) 1.4 [g/kg] (escenario B)

Figura 6.3: Diagrama del sistema de flotacion en celda mecanica y operacion de las pruebas de flotacion batch con mineral
de cobre.
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Después del acondicionamiento, se dio inicio a la flotacion batch. Todas las pruebas se llevaron
a cabo con un Jg de 0.8 [cm/s], profundidad de espuma de 1.5 [in] y velocidad de agitacion de
850 [rpm]. La espuma de la celda fue barrida cada 10 [s] manualmente usando una paleta. Los
concentrados fueron recolectados en bandejas segln los siguientes intervalos de tiempo: 0-1,
1-2, 2-4, 4-8 y 8-16 [min]. El relave final de cada prueba también fue recolectado en bandejas.

Luego de la flotacion, los concentrados y relaves fueron pesados, secados y pesados nuevamente
para obtener la masa recuperada. Posteriormente, se tom6 una muestra de cada concentrado y
relave para andlisis quimico, el cual fue realizado por la empresa 3M mediante la metodologia
de digestion acida y absorcion atdmica (Strasham & Steele, 1978). Esto ultimo permiti6 obtener
la ley de cobre y hierro de cada muestra.

Los datos obtenidos se emplearon para calcular las recuperaciones y leyes acumuladas, con las
cuales se obtuvieron los parametros cinéticos de flotacion, la curva ley recuperacion, entre otros.
Cabe destacar que se aplicd una reconciliacion de datos (Morrison, 2010) para obtener un set
consistente de resultados.

6.3. Resultados: Efecto de las microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas en el
requerimiento de espumante

Se observo un incremento significativo en el colchén de espuma en las pruebas de flotacion
batch asistidas por MVHH. Este efecto se mantuvo sostenidamente en el tiempo, provocando
que la operacion del proceso no fuese posible. La Figura 6.4 muestra imagenes de una prueba
de flotacion batch realizada con MVHH y espumante, ordenadas secuencialmente.

P

pe

Tiempo de flotacion: 60[s] (C) Tiempo de flotacion: 120[s] (D)

Figura 6.4: Evolucion de la espuma en prueba de flotacion con MVHH y espumante.
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En los primeros instantes del experimento (Figura 6.4 (A)) se observa el incremento en el
colchon de espuma recién mencionado. Esta espuma desbordd fuera de la celda de manera
descontrolada, efecto que se mantuvo incluso 2 [min] después de iniciada la prueba de flotacion
(Figura 6.4 (D)).

Dados estos resultados, se presume que las MVHH podrian producir un efecto comparable al
que genera un espumante. Lo anterior se basa en la estructura quimica de las MVHH, las que
poseen grupos butilo (-(CH2)3-CH3) en su superficie. Este grupo corresponde a una cadena
apolar tipica de un surfactante, el que conferiria efectos propios de un espumante a las MVHH.

No obstante, la observacion anterior debe ser estudiada en mayor detalle, cuantificando el efecto
de MVHH sobre el colchon de espuma mediante pardmetros como el dynamic foamability index
(Cho & Laskowski, 2002; Laskowski, 2003), la concentracion de coalescencia critica (Zhang,
et al.,, 2012; Finch & Zhang, 2014), entre otros. Esto podria abrir una nueva linea de
investigacion, enfocada a evaluar la factibilidad técnica y econémica de emplear MVHH como
un surfactante de fase solida.

Dado que el uso simultaneo de espumante y MVHH produjo un colchén de espuma inestable,
se opto por no adicionar espumante en las pruebas de flotacion con MVHH. Como consecuencia,
se consiguid un colchdn de espuma apropiado para la operacion del proceso, el que no desbordo
descontroladamente de la celda. Este resultado se ilustra en la Figura 6.5.

Con espumante (A) Sin espumante (B)

Figura 6.5: Comparacion de espuma en pruebas de flotacion con MVHH a 10 [s] de iniciado el experimento,
con espumante (4) y sin espumante (B).

Considerando que el concentrado de bornita debiese presentar un color negro caracteristico, se
observa que el escenario con MVHH y espumante (Figura 6.5 (A)) presentd una fraccion
considerable de ganga arrastrada al concentrado (entrainment), evidenciado por un color mas
claro de la espuma en comparacion al escenario sin espumante (Figura 6.5 (B)). En este tltimo
caso, la espuma mostrd un color negro de mayor intensidad, lo que se asocia a un concentrado
con mayor ley de bornita (y, por tanto, con menor presencia de ganga).

Por otra parte, la Figura 6.6 muestra dos secuencias de imagenes de espuma. La primera (Figura
6.6 (A)) corresponde a pruebas de flotacion asistidas por microesferas sin hidrofobizar (con
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espumante), mientras que la segunda (Figura 6.6 (B)) corresponde a pruebas de flotacion asistida
por MVHH en ausencia de espumante. Se observa que la adicion de MVHH, ademas de permitir
un ahorro de espumante, generd un colchdn de espuma mas estable y con una mayor cantidad
de mineral adherido a burbujas que aquel obtenido en las pruebas de flotacion asistidas por
microesferas sin hidrofobizar. Adicionalmente, la espuma obtenida en la flotacion con MVHH
mostro un color negro mas intenso que la espuma generada con adicion de microesferas sin
hidrofobizar. Como ya fue mencionado, esto ultimo corresponde a un indicio visual de que la
flotacion asistida por MVHH permitié obtener un concentrado con mayor ley de bornita.

(A) Flotacion asistida por microesferas sin hidrofobizar (con espumante)

48] 8 [s] 2] 16
(B) Flotacion asistida por MVHH (sin espumante)

R N

4 [s] 8 [s] 12 [s] 16 [s]
Figura 6.6: Comparacion de espumas generadas al emplear microesferas de vidrio sin hidrofobizar y espumante (4) y al
emplear solo MVHH en ausencia de espumante (B).

A partir de las observaciones y analisis presentado en esta seccion, se concluye que una flotacion
asistida por MVHH no requiere de la adicién de espumante.

6.4. Resultados: Efecto de las microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas en la
cinética de flotacion

Los datos de masas y leyes de alimentacion, concentrado y relaves (Anexo D.4, Tabla D.8)
fueron empleados para obtener las curvas cinéticas de cada escenario evaluado. Estos resultados
son presentados en la Figura 6.7. En cada caso, se han incluido los resultados de las tres réplicas
medidas. Adicionalmente, se ajusté un modelo cinético de flotacién de primer orden (ecuacién
(2.6)) (Garcia Zuiiiga, 1935) a los datos cinéticos de cada escenario, donde se consideraron todas
las réplicas realizadas. Los valores de la constante cinética de flotacion (k), recuperacion
méxima (Rx) y coeficiente de determinacion (R?) de cada ajuste se presentan en la Tabla 6.1.
En el caso de k y R, se han incluido los intervalos de confianza del 95%.
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Modelo cinético de primer orden
(Garcia Zuniga, 1935):

R =R, =(1 — exp(—kt))

® Sin microesferas (A)

Recuperacion [%]

B Microesferas sin hidrofobizar (B)

A Microesferas hidrofobizadas
(MVHH) (O)

0 2 4 6 8 10 12 14 16
Tiempo [min]
Figura 6.7: Curvas cinéticas de flotacion obtenidas para los tres escenarios evaluados.: Sin microesferas (A), con
microesferas sin hidrofobizar (B), y con microesferas hidrofobizadas (C).

Tabla 6.1: Valor de parametros de modelo cinético de primer orden ajustado a los resultados de recuperacion, para los tres
escenarios evaluados.

Pardmetro Sin Microesferas sin Microesferas
microesferas (A) hidrofobizar (B) | hidrofobizadas (C)
k [min™'] 0.32+0.04 0.43 £ 0.09 0.77 £0.06
Ro [%] 643+3.0 669 +4.7 90.0 £3.8
R*[] 0.9895 0.9646 0.9874
(Coef. de Pearson) *

*Indice que mide la covariacion de dos variables correlacionadas linealmente. Este coeficiente se utiliza para evaluar la
bondad de ajuste de una regresion.

La Figura 6.7 permite observar que la adicion de microesferas sin hidrofobizar (escenario B)
produjo un leve desplazamiento de la curva cinética respecto de la linea base (i.e., sin uso de
microesferas, escenario A). No bastante, al comparar los resultados presentados en la Tabla 6.1,
se observa que el uso de microesferas sin hidrofobizar no gener¢ diferencias estadisticamente
significativas en los valores k y Rw. De esta forma, se puede concluir que la adiciéon de
microesferas sin hidrofobizar no tiene un efecto significativo en la cinética de flotacion de
particulas finas.

Sin embargo, la Figura 6.7 ilustra que la cinética de flotacion asistida por MVHH (escenario C)
presenta un mayor rendimiento, donde se pueden determinar claras diferencias en comparacion
a los otros dos escenarios. En primer lugar, el efecto de las MVHH provoco6 que k aumentase
hasta 0.77 [min™']. En comparacion con el escenario A, lo anterior representa un incremento 1.4
veces en el valor de la constante cinética, aproximadamente. En segundo lugar, la recuperacion
maxima aument6 de un 64% a un 90% (también respecto de la linea base sin asistencia de
microesferas). Este ultimo resultado indica que se produjo un incremento en la proporcion de
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mineral flotable (Runge, 2010) debido a la adicion de MVHH. De la misma manera, se pueden
derivar diferencias estadisticamente significativas al comparar los resultados del escenario C
con los del escenario B.

Los resultados cinéticos obtenidos se pueden emplear para estimar el tamafio del agregado
particula-medio de transporte (entendiéndose que, en este caso, el medio de transporte
corresponde a MVHH). De esta forma, se podria evaluar la validez del supuesto relacionado a
la formacion de una monocapa de particulas sobre la superficie del medio de transporte (seccion
3.4) desde un punto de vista teorico.

La estimacion anterior consiste en establecer una relacion entre los valores de k y las variables
que determinan dicho parametro. Esta relacion viene dada por la ecuacion (6.3) (cuya obtencion
es explicada detalladamente en el Anexo A.7), donde los subindices “A”, “p” y “b” hacen
referencia a “agregado particula-MVHH”, “particula” y “burbuja”, respectivamente. Por tanto,
si se tienen resultados experimentales de k (con y sin MVHH), es posible estimar parametros
como el tamafio del agregado particula-MVHH (Da).

\
—(45+ 8Re,* ") usoptia

15D, (lD)A +1)

sin?| 2 arctan |exp -

/. (6.3)

—(45 + 8Rep "7 )uso ptiyp >

sin?| 2 arctan |exp- D
15D, (5= + 1
r\D,

Empleando la ecuacion (6.3) (junto con las relaciones y supuestos detallados en los Anexos A.6
y D.5) y los resultados cinéticos de esta seccion (Tabla 6.1), se determind que el aumento en el
valor de k desde 0.33 2 0.77 [min™!] es equivalente a que las burbujas pasen de colectar particulas
de bornita con un Pgo de 14 [um] a colectar agregados particula-MVHH con un Pgg de 100 [um)].
A su vez, tal como se ilustra en la Figura 6.8, este agregado equivale aproximadamente a una
microesfera (Pgo de 70 [um], Anexo C.1, Tabla C.2) cubierta por una monocapa de particulas
de bornita de 14 [pum].

_ 4 [um] N
0 0 U 98 [pm]
70 [pm] D > (~ 100 [pm])

VHH Particulas finas Agregado
M de bornita particula-M VHH

Figura 6.8: Incremento en el tamario aparente producto de la formacion de una monocapa de particulas sobre la superficie

de la MVHH en pruebas de flotacion batch con mineral de cobre.
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Por lo tanto, el supuesto de la formacion de una monocapa de particulas sobre la superficie de
las MVHH es consistente con los resultados experimentales de cinética de flotacion, lo que
permite validarlo para efectos de estimaciones y modelacion. Por lo tanto, se concluye que el
incremento en la cinética de flotacion se atribuye a un incremento en el tamafo aparente de
particula (particle size enlargement). No obstante, es recomendable llevar a cabo una validacion
experimental de este supuesto, mediante mediciones de distribucion de tamafio de particula de
concentrados obtenidos a partir de flotaciones asistidas por MVHH, observaciones al
microscopio de dichos concentrados, entre otras.

Por otra parte, la Figura 6.9 muestra las leyes acumuladas de concentrado y las leyes remanentes
de relaves en funcion del tiempo, obtenidas en los experimentos de flotacién batch con mineral
de cobre. Se han incluido los resultados de las tres réplicas de cada escenario. Ademas, se ha
sobresaltado el area bajo la curva de las leyes acumuladas de concentrado en funcion del tiempo,
lo cual es una medida de la recuperacion de material valioso (M. Vera, comunicacion privada,
18 de octubre, 2018).

La Figura 6.9 muestra que la adicion de microesferas sin hidrofobizar (escenario B) provoco
una leve reduccion general de las leyes acumuladas de concentrado en comparacion a la linea
base (escenario A). De esta reduccion en las leyes, se podria inferir que el uso de microesferas
sin hidrofobizar induce un cierto incremento en la fraccion de ganga arrastrada hacia el
concentrado (entrainment). No obstante, dada la dispersion de los datos, la diferencia en los
resultados no es suficiente como para confirmar la observacion anterior.

Adicionalmente, en la Figura 6.9 se observa que el uso de microesferas sin hidrofobizar
(escenario B) produjo una reduccion general de las leyes remanentes en el relave comparado
con el escenario sin microesferas (A). Sin embargo, esta diferencia no es significativa, pudiendo
ser atribuida al error experimental.

Por otro lado, los resultados de Figura 6.9 evidencian un claro aumento en la ley acumulada de
concentrado en los primeros minutos de operacion al afiadir MVHH (escenario C). Se observa
que, en los otros dos escenarios (sin microesferas y con microesferas sin hidrofobizar), la ley
incrementa hasta ~35% luego de 1 [min] de flotacion, mientras que el uso de MVHH permite
incrementar el valor anterior hasta ~45%. Este incremento se asocia a la recuperacion de
particulas finas que poseen un alto grado de liberacion y, por consecuencia, presentan una mayor
ley. En el caso de la linea base (i.e., sin microesferas), dichas particulas no serian recuperadas.

Las leyes acumuladas de los concentrados correspondientes al escenario C superaron los valores
de los otros escenarios hasta el minuto 6 aproximadamente, momento en el cual la cinética de
flotacion con MVHH alcanz6 el maximo valor de recuperacion (Figura 6.7). Después del minuto
6, no es posible determinar diferencias en las leyes acumuladas de concentrado de los diferentes
escenarios evaluados.
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Figura 6.9: Leyes acumuladas de concentrado y leyes remanentes de relave en funcion del tiempo, obtenidas para los tres
escenarios evaluados: Sin microesferas (4), con microesferas sin hidrofobizar (B), y con microesferas hidrofobizadas (C).

En cuanto a las leyes remanentes en relaves, los valores de las pruebas con MVHH son
significativamente mas bajos que aquellos obtenidos para las otras dos condiciones. Lo anterior
implica que la adicion de MVHH hace que la recuperacion de particulas sea mas eficiente,
agotando la cantidad de material valioso remanente en la celda de forma mas rapida que una
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flotacion convencional (i.e., sin microesferas) o que una flotacion asistida por microesferas sin
hidrofobizar.

Finalmente, el area bajo de curva en la Figura 6.9 (C) (i.e., flotacion con MVHH) es
significativamente mayor que la de los otros dos escenarios (Figura 6.9 (A) y Figura 6.9 (B)),
especialmente hasta el minuto 6 de flotacion. Esto implica que la adicion de MVHH permitio
alcanzar una recuperacion de Cu mayor que la obtenida en los escenarios A y B, lo cual es
consistente con los resultados reportados en la Figura 6.7.

En resumen, la evidencia experimental previa sugiere que la flotacion asistida por MVHH
genera un impacto positivo en la cinética de flotacion de particulas finas, incrementando
significativamente el valor de la constante cinética de flotacion, la recuperacion méaxima y la
calidad del concentrado producido.

6.5. Resultados: Efecto de las microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas en la curva
Ley - Recuperacion

La Figura 6.10 entrega los resultados obtenidos en las pruebas de flotacion batch en forma de
curvas de ley-recuperacion. En cada escenario, se han incluido los resultados de las tres réplicas
realizadas. Se debe destacar que la curva ley-recuperacion corresponde a una herramienta para
representar el desempefio metalirgico de un proceso de flotacion, y son usualmente utilizadas
para comparar el desempefio del proceso bajo diferentes condiciones operativas (Neethling &
Cilliers, 2008; 2012).

100
©% 4 4,
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— | ]
3 . M A ® Sin microesferas (A)
> 00 *
p L ] s B Microesferas sin hidrofobizar (B)
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Figura 6.10: Curvas ley-recuperacion para los tres escenarios evaluados: Sin microesferas (A), con microesferas sin
hidrofobizar (B), y con microesferas hidrofobizadas (C).
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Los resultados reportados en la Figura 6.10 muestran que la flotacion asistida por microesferas
sin hidrofobizar (escenario B) no generd un cambio apreciable en la curva ley-recuperacion
respecto de la linea base (escenario A). Por lo tanto, a pesar de que la adicion de microesferas
sin hidrofobizar produjo un cierto incremento en la constante cinética de flotacion respecto de
la linea base de flotacion sin microesferas (Tabla 6.1), estas no produjeron un cambio en el
desempefio metalurgico del proceso. Sin embargo, la flotacion asistida por MVHH (escenario
C) provoco un claro efecto en la curva ley-recuperacion, la cual se desplazd notoriamente hacia
arriba y hacia la derecha en comparacion a los otros dos escenarios. Este desplazamiento indica
una mejora en el desempefio metalurgico de la operacion (Neethling & Cilliers, 2012).

La informacion anterior puede ser analizada en términos de la razoén de enriquecimiento, la que
se define como el cociente entre la ley del concentrado (acumulada) y la ley de alimentacion al
proceso (ecuacion (A.7), Anexo A.1). En tal caso, se puede establecer una relacion entre la
recuperacion acumulada de un elemento o especie mineraldogica (R) y la razon de

enriquecimiento de este (y), la que viene dada por el modelo de la ecuacion (6.4) (Vera, et al.,
2000).

B sinh(b (y — 1))

R=Rr" sinh(b (y' — 1))

(6.4)

Donde R*, b y v’ son pardmetros que se obtienen mediante ajuste. Estos pardmetros representan
la recuperacion maxima, pendiente de la curva y maxima razon de enriquecimiento,
respectivamente. Considerando lo anterior, la Figura 6.11 muestra las curvas de recuperacion
en funcion de y, donde se ha ajustado el modelo de la ecuacion (6.4) a cada uno de los escenarios
evaluados. Para el ajuste, se consideré un R* de valor fijo e igual a 100%, debido a que esta
condicion permite obtener posteriormente las curvas de separacion (Perry & Green, 1999).

100
— Ajuste de parametros ecuacion (6.3)
Q
g 80 Escenario b v R?
3 60 Sin 0077 | 37.2 | 0.902
é microesferas (A) : : :
=
Q
S 40 M icroesferas sin
rg hidrofobizar (B) 0.054 40.2 0.780
Q
[+
8 20 Microesferas
2,
s hidrofobizadas (C) | 0097 | S11 | 0874
3 ©

0

1 10 20 30 40 50 60
Razon de enriquecimiento [-]

Figura 6.11: Curvas de recuperacion en funcion de la razon de enriquecimiento para los tres escenarios evaluados: Sin
microesferas (4), con microesferas sin hidrofobizar (B), y con microesferas hidrofobizadas (C).
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En primer lugar, se debe comentar que los valores de R? reportados en la Figura 6.11 son bajos,
lo que indica que el ajuste del modelo presenta deficiencias, presuntamente atribuidas a la
dispersion de los datos. Ademas, al fijar el valor de R* se reducen los grados de libertad del
modelo, lo que impactaria en el ajuste de este a los datos experimentales. No obstante, es posible
obtener algunas conclusiones relevantes a partir de la informacion presentada en la Figura 6.11.

Respecto de la linea base (escenario A, i.e., sin uso de microesferas), se observa que la adicion
de microesferas sin hidrofobizar (escenario B) produjo un leve incremento en y’ y una reduccion
en el pardmetro b, los que variaron de 37.2 a 40.2 y de 0.077 a 0.054, respectivamente. Como
resultado, no es posible identificar diferencias significativas en las curvas correspondientes a
los escenarios sin microesferas (A) y con microesferas sin hidrofobizar (B).

No obstante, la flotacion asistida por MVHH (escenario C) provoco un evidente desplazamiento
de la curva y un aumento en ambos parametros de ajuste (y’ y b). Respecto de la linea base
(escenario A), el valor de y’ incremento6 de 37.2 a 51.1 (i.e., un 37%), mientras que el valor de
b aumento6 de 0.077 a 0.097 (i.e., un 26%).

En particular, el incremento en y’ es un resultado de relevancia: Este pardmetro es un indicador
de la ley maxima de las particulas directamente adheridas a las burbujas (i.e., particulas
recuperadas por true flotation). Al adicionar MVHH y observar un incremento en y’, se presume
que este aumento estd asociado a la recuperacion de particulas muy finas que poseen un alto
grado de liberacion y, por consecuencia, una ley mayor (Panire, 2015). En una flotacion
convencional (escenario A), estas particulas no serian recuperadas producto de la baja eficiencia
de colision (Capitulo 3), lo que explicaria las diferencias en los valores de y’.

Otro aspecto por analizar corresponde al frade-off, 1.e., la combinacion de recuperacion de
material valioso y ley obtenida después un proceso de flotacion. Desde un punto de vista tedrico,
el trade-off 6ptimo corresponde al punto de maxima curvatura de la curva ley-recuperacion (o
recuperacion versus y) (M. Vera, comunicacion privada, 18 de octubre, 2018).

Dado que los escenarios A y B en la Figura 6.11 no presentan diferencias significativas, estos
han sido combinados en una curva nica de recuperacion versus vy, la que representa el escenario
de flotacion sin MVHH. También se ajustd el modelo de la ecuacién (6.4) a este nuevo
escenario. La Figura 6.12 muestra las curvas recuperacion versus y para las flotaciones con y
sin MVHH, y permite comparar el trade-off 6ptimo de cada escenario. Ademas, se ha incluido
el trade-off actual de MSP (J. Meza, comunicacion privada, 24 de octubre, 2018).
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Figura 6.12: Curvas de recuperacion en funcion de la razon de enriquecimiento y andlisis trade-off, para flotaciones con y
sin MVHH.

Se observa que la flotacion asistida por MVHH gener6 una mejora significativa en el trade-off
del proceso respecto del escenario sin MVHH, el que incremento6 de 84% a 93% en recuperacion
y de 14.8% a 26.1% en ley de Cu. Este resultado es un indicador de que el uso de MVHH
promovié un mayor desempeiio metalirgico en la flotacion de particulas finas de bornita.

Por otra parte, la Figura 6.11 muestra que el trade-off de MSP supera al obtenido en las pruebas
de flotacion con MVHH en términos de ley. Este resultado se atribuye a las diferencias entre los
dos escenarios: (i) la planta de flotacion de MSP opera en continuo, a diferencia de los
experimentos que fueron llevado a cabo en batch; (i) MSP considera varias etapas de flotacion
(rougher, scavenger y cleaner), mientras que los experimentos involucraron una celda unica;
(ii1) las pruebas de flotacion batch se realizaron bajo una condicidon extrema de tamafio de
particula (Pgo = 14 [um]), mientras que la operacion en MSP se realiza con un tamafio mas
adecuado para el proceso (Pgo =150 [um]) y (iv) los pardmetros operativos (Jg, altura de espuma,
porcentaje de solidos, entre otros) no son necesariamente los mismos en ambos escenarios. A
pesar de estas diferencias, se debe destacar que la flotacion asistida por MVHH alcanz6 un
trade-off con la misma recuperaciéon que MSP obtiene actualmente (93%). Este resultado no se
observa para una flotaciéon sin MVHH, cuyo trade-off es significativamente menor al de MSP
tanto en recuperacion como en ley acumulada de Cu en el concentrado.

Los resultados presentados en esta seccion entregan evidencia experimental de que el uso de

MVHH produce un impacto positivo en el desempefio metalirgico de un proceso de flotacion
de particulas finas.
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6.6. Resultados: Efecto de las microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas en la curva
de separacion.

Las curvas de separacion muestran la recuperacion de un material valioso (elemento o especie
mineraldgica) en funcion de la recuperacion masica del proceso (Perry & Green, 1999; Yianatos,
2005)

Basado en el modelo de recuperacion - razén de enriquecimiento (ecuacion (6.4)) y en los
resultados presentados en la seccion 6.5, es posible determinar las curvas de separacion de los
experimentos de flotacion batch realizados con mineral de cobre. Para esto, se debe considerar
la relacion planteada en la ecuacion (6.5):

R=y-'Y (6.5)

Donde R es la recuperacion metalirgica (de un elemento o especie mineraldgica), y es la razon
de enriquecimiento e Y corresponde a la recuperacion masica.

La Figura 6.13 ilustra las curvas de separacion de cobre obtenidas en las pruebas de flotacion
batch para los tres escenarios evaluados. En cada escenario, se han incluido los resultados de las
tres réplicas medidas. Los puntos discretos de la Figura 6.13 representan los valores
experimentales, mientras que la curva continua corresponde a la relacion entre recuperacion
metalurgica y recuperacion masica que se obtiene al combinar las ecuaciones (6.4) y (6.5).
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Recuperacion masica [%]

Figura 6.13: Curvas de separacion de Cu enriquecimiento para los tres escenarios evaluados: Sin microesferas (A), con
microesferas sin hidrofobizar (B), y con microesferas hidrofobizadas (C).
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Basado en los resultados de la Figura 6.13, la adicion de microesferas sin hidrofobizar (escenario
B) desplazo6 la curva de separacion levemente hacia abajo respecto de la linea base (escenario
A, i.e., sin uso de microesferas). Sin embargo, las diferencias entre las curvas son pequefias, por
lo que no se puede determinar un efecto significativo del uso de microesferas sin hidrofobizar
sobre este indicador.

No obstante, la curva de separacion correspondiente a la flotacion asistida por MVHH
(escenario C) mostrd un desplazamiento mas notorio respecto de la linea base (escenario A) que
el resultado obtenido con adicion de microesferas sin hidrofobizar (escenario B). Se observa que
el uso de MVHH permite desplazar la curva hacia arriba, lo que es un indicio de que el proceso
de separacion se vuelve mas eficiente (Yianatos, 2005).

Los resultados de la Figura 6.13 muestran que, para un mismo valor de recuperaciéon masica, la
adicion de MVHH permite alcanzar mayores recuperaciones de material valioso. A modo de
ejemplo, considerando una recuperacion masica de un 5%, las flotaciones sin microesferas
(escenario A) y con microesferas sin hidrofobizar (escenario B) alcanzarian recuperaciones de
un 82% y 79% respectivamente, mientras que la flotacion asistida por MVHH (escenario C)
lograria una recuperacion de Cu de 96%. Lo anterior implica que, manteniendo constante la
masa total recuperada, utilizar MVHH permite modificar la proporciéon de material valioso y
ganga recuperados, favoreciendo la recuperacion del primero.

Dadas las propiedades geométricas de la curva de separacion, se puede estimar un indice de
selectividad mediante la ecuacion (6.6) (M. Vera, comunicacién privada, 18 de octubre, 2018):

S
g = JMVHH 6.6

SLB

Donde SI corresponde al indice de selectividad y S; corresponde a la longitud del trazo
perpendicular a la curva de 45° y que intercepta a la curva de separacion en el punto de maxima
curvatura. Los subindices “LB” y “MVHH” hacen referencia a las curvas de la linea base (sin
microesferas, escenario A) y con microesferas hidrofobizadas (escenario C), respectivamente.

Basado en lo anterior, se estimo el indice de selectividad, obteniendo un valor de 1.15. Por lo
tanto, la adicion de MVHH promueve una flotacion un 15% mas selectiva segin el célculo
anterior. Este resultado posee un impacto econdmico significativo por lo que significa recuperar
un concentrado con una mayor proporcion de material valioso.

Por lo tanto, de los resultados presentados en la Figura 6.13, se concluye que el uso de MVHH
provoca una mejora en la selectividad del proceso de separacion (seccion 1.3).
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6.7. Resultados: Efecto de las microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas en la curva
de selectividad de minerales.

Las curvas de selectividad de minerales se basan en el concepto de que la flotacion es un proceso
de separacion y, por consecuencia, el mineral valioso no sélo debe ser recuperado, sino que debe
ser recuperado en mayor medida que la ganga (Runge, 2010).

La Figura 6.14 muestra las curvas de selectividad de minerales de los tres escenarios evaluados
en las pruebas de flotacion batch. Dado que la principal especie mineraldgica valiosa presente
en la alimentacion era bornita (la que posee un 63.3% de Cu) (Cornelis & Cornelius, 2001), los
resultados se obtuvieron bajo el supuesto de que todo el cobre recuperado se encontraba como
bornita y que el resto del concentrado correspondia a ganga. De esta forma, los puntos discretos
representan los resultados experimentales, mientras que las curvas continuas se obtienen a partir
del modelo de recuperacion versus y (seccion 6.5) mediante un balance de masa.

5.0
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= 3.0
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£ ’ (MSP) A Microesferas hidrofobizadas
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Recuperacion acumulada de mineral valioso [%]

Figura 6.14: Curvas de selectividad de minerales para los tres escenarios evaluados: Sin microesferas (4), con microesferas
sin hidrofobizar (B), y con microesferas hidrofobizadas (C).

Los resultados de Figura 6.14 muestran que el uso de microesferas sin hidrofobizar (escenario
B) no gener6 un cambio en la selectividad de la separacion, en comparacion al escenario de la
linea base (escenario A). Sin embargo, se puede observar claramente que la curva de selectividad
se desplazo hacia la derecha al emplear MVHH en las pruebas de flotacion batch (escenario C),
lo que implica una mayor selectividad en la separacion del proceso (Runge, 2010).

En la Figura 6.14 también se han incluido los puntos correspondientes a los trade-off dptimos
de los escenarios sin y con MVHH (Figura 6.11). En el caso de la flotacion sin MVHH
(escenarios A y B), el trade-off considera una recuperacion de valioso de un 84%, la que se
alcanza para 4.7% de recuperacion de ganga. Por otro lado, la recuperacion de valioso para el
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trade-off de la flotacion con MVHH corresponde a un 93%, la que implica un 2.3% de
recuperacion de ganga. Por lo tanto, la flotacion asistida por MVHH permite incrementar la
recuperacion optima de material valioso y, a la vez, reducir la recuperacion de ganga.

De la misma manera, en la Figura 6.14 se ha representado el punto correspondiente al trade-off
actual de Minera San Pedro (MSP), el cual consiste en un 93% de recuperacion de valioso y un
1.5% de recuperacion de ganga (J. Meza, comunicacion privada, 24 de octubre, 2018). Se
observa que el uso de MVHH permite desplazar el trade-off de la flotacion batch de finos,
aproximandolo al resultado obtenido en MSP. Considerando que la flotacion batch de
laboratorio s6lo contempl6 una etapa de separacion y una distribucion de tamafno 10 veces mas
fina que la empleada en MSP, el efecto de las MVHH sobre la selectividad del proceso resulta
evidente y significativo.

Por lo tanto, los resultados reportados en esta seccion permiten corroborar que el uso de MVHH
promueve una recuperacion mas selectiva de material particulado fino.

6.8. Conclusiones

Se realiz6 un estudio comparativo para determinar el impacto del uso de MVHH sobre la
cinética de flotacion, desempefio metallrgico y selectividad de separacion de un mineral de
cobre proveniente de una planta concentradora. Este estudio se llevd a cabo mediante pruebas
estandar de flotacion batch en celda mecanica, moliendo el mineral hasta un Pgo de 14 [um]. Las
principales conclusiones son:

e En general, el uso de microesferas de vidrio huecas sin hidrofobizar no provoca un efecto
significativo en los indicadores de eficiencia del proceso de flotacion, i.e., cinética de
flotacion, curva ley-recuperacion, curva de separacion, entre otros.

e No se requiere uso de espumante cuando se lleva a cabo una flotacion asistida por
MVHH. Experimentalmente, se evidencid que el uso simultineo de ambos componentes
provocd una desestabilizacion del colchén de espuma. Debido a esto, se realizaron
pruebas de flotacion batch con MVHH vy sin adicion de espumante, obteniendo asi una
espuma mas estable y con menos arrastre de ganga.

e La flotacion de finos asistida por MVHH provoc6 un incremento de 1.4 veces en el valor
de la constante cinética de flotacion, mientras que la recuperacion maxima aumentd de
65% a 90%; ambos resultados comparados con la linea base. Por lo tanto, el uso de
MVHH genera un impacto significativo en la velocidad de recuperacion de particulas
finas y en el aumento de la fraccion de mineral flotable.
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e La adicion de MVHH increment6 la ley acumulada del concentrado, especialmente en
los primeros minutos de flotacion. Este resultado se asocia a la recuperacion de
particulas finas, las que poseen un alto grado de liberacion y, por consecuencia, una ley
mayor que los gruesos.

e Los resultados de flotacion con MVHH mostraron que la ley remanente en el relave
(~0.1% de Cu) es significativamente menor a la obtenida sin MVHH (~0.3% de Cu). Se
concluye que la adicion de MVHH promueve un incremento en la recuperacion selectiva
de finos, agotando la cantidad de valioso remanente en la pulpa con mayor eficiencia.

e La flotacion de finos asistida por MVHH provoco un desplazamiento de la curva ley-
recuperacion hacia zonas de mayor desempefio metalurgico, respecto de la linea base de
flotacion sin microesferas. Este resultado permite concluir que el uso de microesferas
hidrofobizadas produce un efecto positivo en términos de la selectividad general del
proceso y eficiencia de recuperacion de particulas finas.

e El uso de MVHH provocod una mejora en el frade-off 6ptimo del proceso, tanto en
recuperacion como en ley acumulada de Cu en el concentrado. Dicho trade-offigual6 la
recuperacion de planta que Minera San Pedro obtiene actualmente (93%).

e Laadicion de MVHH desplazo la curva de separacion hacia zonas de mayor eficiencia.
A partir de los resultados de esta curva, se obtuvo un indice de selectividad de 1.15; lo
que evidencia que el uso de MVHH promueve una flotacion de finos més selectiva.

e La flotacion asistida por MVHH gener6 un desplazamiento de la curva de selectividad
respecto de la linea base de flotacion sin microesferas, concluyendo que su uso permite
mejorar significativamente la proporcion de mineral valioso recuperado respecto de la
recuperacion de ganga.

Los antecedentes entregados a lo largo de este trabajo muestran como se realizo el desarrollo de
una innovacion tecnologica denominada “microesfera de vidrio hueca hidrofobizada” (MVHH),
desde la conceptualizacion de los fundamentos asociados a la pérdida de finos en flotacion hasta
la validacion experimental del uso de MVHH como alternativa para mejorar la flotacién de
dichos finos. Actualmente, este desarrollo se encuentra en un nivel de avance tecnologico
(TRL®) 5 y con una solicitud de patente ingresa al Instituto Nacional de Proteccion Industrial de
Chile (INAPI).

6 Technological Readiness Level (TRL): Escala empleada para evaluar el nivel de desarrollo de una tecnologia.
URL: https://www.nasa.gov/directorates/heo/scan/engineering/technology/txt_accordionl.html
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La Figura 6.15 muestra un esquema que resume los aspectos esenciales asociados a esta tesis,
destacando el impacto que tendria el uso de MVHH en la recuperacion de particulas finas. En
resumen, la revision de la literatura dejé en claro que la recuperacion de finos posee importantes
limitaciones, las que se asocian a una baja probabilidad de colision (Pc). Al utilizar MVHH, se
formaria un agregado particula-MVHH de mayor tamafio, el que promoveria una recuperacion
mas eficiente de finos en procesos de flotacion estandar.
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Figura 6.15: Efecto del uso de MVHH en la recuperacion de material fino (valores solo ilustrativos).

Los resultados obtenidos en este trabajo permiten evaluar la hipotesis planteada inicialmente, la
cual es corroborada. En otras palabras, las MVHH pueden ser utilizadas efectivamente como un
medio de transporte de particulas finas (< 20 [um]), lo que permite mejorar la cinética de
flotacion y selectividad de recuperacion de dichas particulas.

El resultado de la presente investigacion podria motivar el estudio y aplicacion de la tecnologia
de MVHH en procesos de flotacion industrial. A modo de ejemplo y de manera especulativa, si
se considera una ley de cabeza de 0.6% de Cu (constante para todas las clases de tamafo), un
3% de la masa mineral valioso perdido como material particulado fino (<20 [um]) y un aumento
del 40% en la recuperacion de finos al emplear MVHH (Figura 6.15), la recuperacion global de
planta incrementaria en ~1.2%. Este Gltimo aumento resultaria significativo en vista de los
elevados volimenes de mineral tratados en las plantas de flotacion industriales.
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CAPITULO 7: Conclusiones, contribuciones y recomendaciones

7.1.

Conclusiones

Con el fin de evaluar la hipdtesis de la investigacion, el presente trabajo ha abordado el

desarrollo y validacion experimental de una nueva tecnologia para la recuperacion de particulas
finas, basada en la flotacion asistida por MVHH.

Siguiendo la estructura de la tesis, las principales conclusiones son:

Capitulo 1:

La eficiencia del proceso de flotacion depende en gran medida del tamafio de particula,
donde particulas finas (menores a 20 [um]) y gruesas (mayores a 150 [um]) presentan
limitaciones en su recuperacion. En particular, a pesar de que el caso de particulas finas
ha sido extensamente estudiado, su recuperacion sigue siendo un problema no resuelto
en la actualidad, provocando que las plantas de flotacion presenten pérdidas de material
valioso descartado irreversiblemente en los relaves.

La nueva tecnologia desarrollada en este trabajo proporciona una alternativa para
mejorar la cinética de flotacion de particulas finas. Esta tecnologia corresponde al uso
de MVHH como medio de transporte selectivo de particulas finas hidrofobicas.

Capitulo 2:

La baja probabilidad de colision particula-burbuja ha sido identificada como la principal
causa que explica las limitaciones en la flotacion de particulas finas. Lo anterior se debe
a una condicion hidrodindmica, dado que los finos, al poseer una baja fuerza inercial,
son deflactados por la turbulencia generada por el enjambre de burbujas ascendentes.

Se han propuesto diversas alternativas como solucion al problema anterior, las que
apuntan generalmente a modificar las condiciones hidrodindmicas del proceso para
promover una mayor eficiencia de colision particula-burbuja. Sin embargo, hasta la
fecha, dichas alternativas no han demostrado diferencias significativas en la
recuperacion de particulas finas.

Existe una razon Optima entre el tamafio de particula y el tamafio de burbuja (Dy/Dy), la

que genera una tasa de colision apropiada y, por tanto, promueve una flotacion eficiente.
Esta razon depende del ambiente hidrodindmico del sistema de flotacion.
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e En el caso de particula finas, la razon Dp/Dy se puede mejorar mediante el uso de un
medio de transporte, i.e., un material capaz de colectar particulas hidrofébicas en forma
selectiva y, de esta manera, formar agregados de mayor tamafio que puedan ser
recuperados eficientemente mediante burbujas de tamafio convencional.

Capitulo 3:

e Los modelos de probabilidad de colision particula-burbuja revisados en esta tesis no
consideran la inercia de las particulas. Como consecuencia, estos modelos presentan
desviaciones de hasta un 95% respecto de valores probabilidad de colisiéon que si
consideran la inercia de particulas.

e Se desarrolld6 un nuevo modelo de probabilidad de colision particula-burbuja, el cual
incorpora los efectos inerciales al considerar el numero de Stokes en su estructura. El
modelo fue validado con informacion experimental presente en la literatura.

e Utilizando el nuevo modelo, se determind que el medio de transporte de particulas finas
debe poseer un tamafio y densidad del orden de 40 [um] y 400 [kg/m?], respectivamente.

e De esta forma, las microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas fueron identificadas
como una tecnologia que cumple con las condiciones anteriores y, por lo tanto, es una
alternativa factible de utilizar cuando el desafio de separacion conlleva material
particulado fino.

Capitulo 4:

e Se desarrolld una metodologia a escala de laboratorio para hidrofobizar la microesfera
de vidrio hueca, basada en la reaccion quimica de esterificacion con alcoholes en la
superficie de la silice. Esto permite producir un nuevo producto denominado
“microesfera de vidrio hueca hidrofobizada” (MVHH).

e Se realizd una prueba de concepto cuyos resultados mostraron que las MVHH son
capaces de colectar particulas finas hidrofobicas y, por consecuencia, formar un
agregado particula-MVHH de mayor tamafo. Por lo tanto, esta nueva tecnologia puede
ser utilizada como medio de transporte de particula finas en flotacion.

Capitulo 5:

e Los resultados de las pruebas de flotacion batch con grafito fino generaron evidencia
experimental de que la flotacion asistida por MVHH incrementa el valor de la constate
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cinética de flotacion en 1.3 veces aproximadamente, respecto de la linea base (flotacion
sin microesferas).

e Se determind que el incremento en la constante cinética de flotacion se relaciona
directamente a un aumento en la probabilidad de colision del proceso. Este resultado
corrobora el hecho de que la flotacion asistida MVHH soluciona la causa que origina las
limitaciones en la flotacion de particulas finas mediante la formacion de un agregado
particula-MVHH de mayor tamaiio.

e Los resultados permiten validar el uso de MVHH como tecnologia para mejorar la
cinética de flotacion de particulas finas hidrofobicas completamente liberadas (grafito).

Capitulo 6:

e La flotacién asistida por microesferas sin hidrofobizar no produce un efecto significativo
en la flotacion de particulas finas.

e No se requiere del uso de espumante cuando se lleva a cabo una flotacion asistida por
MVHH, dado que estas Ultimas producen un efecto similar al de dicho reactivo.

e La flotacion de particulas finas asistida por MVHH provoca un aumento en la constante
cinética de flotacion de particulas finas. Como evidencia experimental, los resultados de
flotacion batch con mineral de cobre mostraron que el valor de la constante cinética
incrementd en ~1.4 veces al utilizar microesferas hidrofobizadas, respecto de la linea
base de flotacion sin microesferas.

e FEluso de MVHH genera un aumento en la recuperacion méaxima de particulas finas y,
por tanto, un incremento en la fraccion de mineral flotable. Los resultados de flotacion
batch con mineral de cobre mostraron que dicho parametro aumentd desde un ~65%
hasta ~90% al utilizar MVHH, respecto de la linea base de flotacion sin microesferas.

e Se determind que el aumento en el valor de la constante cinética de flotacion equivale a
que las burbujas pasen de colectar particulas finas a colectar agregados de MVHH
cubiertos por una monocapa de particulas, i.e., el incremento en la cinética de flotacién
se atribuye a un incremento en el tamafio aparente de particula (particle size
enlargement).

e La flotacion de particulas finas asistida por MVHH provoca un desplazamiento de la
curva ley-recuperacion hacia zonas de mayor desempefio metalirgico. Lo anterior
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implica que la nueva tecnologia produce una mejora en el rendimiento general del
proceso de flotacion de finos.

e La flotacion de finos asistida por MVHH permite mejorar el trade-off optimo del
proceso, incrementando simultaneamente la recuperacion y ley de concentrado respecto
de una flotacion sin MVHH.

e Laadicion de MVHH desplaza la curva de separacion hacia zonas de mayor eficiencia,
obteniendo mayores indices de selectividad del proceso. Como consecuencia, el uso de
MVHH promueve una recuperacion de particulas finas mas selectiva.

e La mejora anterior también se evidencidé mediante el esquema clasico empleado para
evaluar el grado de selectividad entre el material valioso y la ganga (recuperacion de
ganga versus recuperacion de valioso). Se observa que el uso de MVHH desplaza la
curva de selectividad de minerales hacia zonas de mayor eficiencia de separacion.

e Se validé el uso de MVHH como tecnologia para mejorar la cinética de flotacioén de
particulas finas de un mineral de planta concentradora.

En resumen, la flotacion de finos presenta limitaciones atribuidas a la baja probabilidad de
colision (P¢) con burbujas de tamafio estdndar. Mediante la modelacion de Pe, se determin6 que
la flotacion de finos se puede mejorar mediante el uso de un medio de transporte, i.€., un material
capaz de colectar particulas hidrofobicas de forma selectiva y, asi, formar agregados de mayor
tamafio. Las propiedades de dicho medio fueron estudiadas, identificando que las MVHH
correspondian a una alternativa factible. Posteriormente, se desarrollé una metodologia para
hidrofobizar la superficie de la microesfera de vidrio hueca convencional, y se demostr6 que la
MVHH era capaz de colectar particulas hidrofobicas. Finalmente, se valid6 el uso de MVHH
como tecnologia que promueve una recuperacion de finos mas eficiente mediante pruebas
cinéticas de flotacién en un ambiente de condiciones controladas (grafito) y en entorno relevante
(mineral de planta concentradora).

Los resultados obtenidos a través de este trabajo permiten evaluar la hipotesis planteada. El
analisis del proceso de evaluacion reveld que la hipdtesis debe ser CORROBORADA. Por lo
tanto, el uso microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas permite mejorar el proceso de
flotacion de particulas finas (< 20 [pm]), tanto en términos cinéticos como en selectividad.

En base a lo anterior, la contribucion de este trabajo fue desarrollar y validar una tecnologia que
permite mejorar la flotacion de particulas finas. Esta mejora se logra mediante la formacion de
un agregado de particulas (mineral mds MVHH), lo que promueve un incremento en el tamafio
del cuerpo que interacciona finalmente con la burbuja de aire. De esta forma, se logra alcanzar
una razon de tamafios particula/burbuja mas apropiada para el proceso de flotacion.
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7.2. Contribuciones al conocimiento

e Desarrollo y validacion experimental de una nueva tecnologia para mejorar la flotacion
de particulas finas, basada en el uso de microesferas de vidrio huecas hidrofobizadas
como medio de transporte de dichas particulas finas.

e Desarrollo y validacion experimental de una metodologia a escala de laboratorio para la
hidrofobizacion de las microesferas de vidrio huecas, basada en la reaccion de
esterificacion de la silice con alcoholes.

e Demostracion experimental las MVHH pueden colectar particulas finas hidrofobicas,
provocando un incremento en el tamafio aparente de particula (particle size enlargement)
mediante la formacion de un agregado particula-MVHH, lo cual mejora la cinética de
flotacion de particulas finas hidrofobicas.

e Nuevo modelo de probabilidad de colision particula-burbuja, el cual considera
efectivamente los efectos inerciales de las particulas.

e Evidencia experimental que muestra un aumento en la constante cinética de flotacion y
en la recuperacion maxima de particulas finas al utilizar MVHH, ademas de un
desplazamiento de la curva ley-recuperacion hacia zonas de mayor desempefio
metaltrgico.

e Evidencia experimental de que el uso de MVHH en la flotacién de particulas finas
produce una mejora en la selectividad de la separacion.

e Evidencia experimental de que la flotacion asistida por MVHH produce un ahorro de
espumante.
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7.3. Recomendaciones y trabajo futuro.

e Generar informacion experimental de probabilidad de colision particula-burbuja bajo
diferentes combinaciones de tamafo de particula, tamafio de burbuja y densidad de
particula, y contrastar dicha informacion con los valores predichos por el modelo
desarrollado en el presente trabajo.

e Replicar la metodologia de hidrofobizacién de microesferas con diferentes alcoholes,
con el objetivo de estudiar la relacion entre la estructura molecular del alcohol utilizado
y el grado de hidrofobicidad obtenido en la superficie de la microesfera hidrofobizada.

e Evaluar el impacto de microesferas hidrofobizadas con diferentes alcoholes en los
indicadores de eficiencia y desempefio del proceso de flotacion, tales como cinética de
flotacion (k y Rw), curva ley recuperacion, curva de selectividad, entre otros.

e Realizar experimentos de flotacion batch mediante la técnica de medicion basada en
intensidad de luz (seccion 5.2), con las precauciones de ajustar la camara en modo
manual y de fijar la apertura y velocidad de obturacion de esta. Asi, se podria reducir la
variabilidad de las mediciones y se podria validar la técnica de medicion.

e Repetir las pruebas cinéticas de flotacion columnar incluyendo una recirculacion de
pulpa, con el fin de que todas las particulas tengan chances de ser recuperadas.

e Comparar resultados de pruebas de flotacién de un mineral asistidas por MVHH en celda
mecanica y en columna.

e Medir la distribucién de tamafio de particula de concentrados obtenidos mediante
flotacion asistida por MVHH, con los objetivos de corroborar el supuesto de la
formaciéon de una monocapa de particulas sobre la superficie de la microesfera y
determinar el efecto de las MVHH en el tamafio aparente de particula.

e Realizar una evaluacion experimental de la flotacion asistida por MVHH en un sistema
continuo a escala de laboratorio.

e Realizar una evaluacion experimental de la flotacion asistida por MVHH en la
recuperacion de particulas finas a escala piloto.

e Evaluar el efecto del utilizar MVHH en la recuperacion de materiales hidrofobicos de
tamafio fino diferentes de minerales, e.g., polvos de fundicién, microgotas de
compuestos organicos, solventes, plasticos, etc.
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Realizar una caracterizacion de las MVHH como un surfactante en fase soélida,
determinando y cuantificando el efecto de distintas variables (e.g., tamafo de particula,
angulo de contacto, concentracion de MVHH, alcohol utilizado en la hidrofobizacion,
entre otras) sobre parametros como el D32 de burbujas, concentracion de aire (gas hold-
up), dynamic foamability index, concentracion critica de coalescencia (CCC) y otros.

Reconociendo que las corrientes poseen una concentracion de espumante en un circuito
de flotacion a escala industrial, se recomienda realizar un test de ciclo de flotacion para
evaluar la factibilidad técnica de utilizar MVHH en pulpa previamente acondicionada
con espumante.
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ANEXO A: Tablas, graficos, figuras y ecuaciones para calculos.

Anexo A.1 : Criterios para la evaluacion de resultados de pruebas cinéticas de
flotacion.

De una prueba cinética de flotaciéon se obtiene una serie de concentrados, recolectados a
diferentes tiempos de flotacion. Estos concentrados deben ser pesados y analizados
quimicamente para obtener su masa en seco (m;) y su ley (ci, ya sea de un elemento o especie
mineralogica). Las mismas mediciones se deben realizar también para la alimentacion y para el
relave final del proceso. Lo anterior es ilustrado en la Figura A.1. Con estos datos, es posible
obtener los parametros detallados de la ecuacion (A.1) ala (A.7):

Tiempo Masa Ley
—> Concentrado 1 t m, C
—> Concentrado 2 t, m, Cy
—> Concentrado i t; m; Ci
—> Relave -- m, C,
—> Alimentacién -- m, Co

Figura A.1: Representacion de muestras y mediciones realizadas en una prueba cinética de flotacion batch.

e Recuperacion (de un elemento o especie de interés) para el instante i (R;):

m; * C;
R, =—*x100% (A.1)
mg * Cg

e Recuperacion masica (o rendimiento) para el instante i (Yj):

m;

my

Y, = * 100% (4.2)

e Recuperacion acumulada (de un elemento o especie de interés) hasta el instante 1 (Rac;i):

i
Rac; = Z R, (4.3)
n=1
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e Recuperacion masica (o rendimiento) acumulada hasta el instante i (Yaci):

i
Yac; = Z Y, (4.4)
n=1
e Leyacumulada (de un elemento o especie de interés) hasta el instante i (¢ ac;):

_ Zil=1'(y‘n * Cp)

- (4.5)
n=11n

cac;

e Razdn de enriquecimiento (de un elemento o especie de interés) hasta el instante 1 (yi):

c ac;

i — A.6
Vi o (4.6)

Utilizando los parametros anteriores, es posible calcular y determinar los indicadores y curvas
propuestos en esta tesis como criterios de evaluacion de un proceso de flotacion (seccion 1.3):

1. Curva ley-recuperacion: Esta curva ha sido definida como criterio para evaluar el
desempeiio metaltirgico del proceso de flotacion. La curva ley-recuperacion se obtiene
graficando la ley acumulada de material valioso en funcion de la recuperacion acumulada
del mismo material. Un desplazamiento de esta curva hacia la derecha y/o hacia arriba
implica que el proceso puede alcanzar un mejor desempefio metalargico (Figura A.2).

100
<
S 80
<
S
5 ~
EX 60
2o
g8
é TE 40 Mejora en el
5 desempefio
153 metalirgico
S 20
~

0
0 5 10 15 20 25

Ley acumulada de valioso en el concentrado [%]
Figura A.2: Ejemplo de curva ley-recuperacion y de incremento en el desemperio metaliirgico del proceso.

Alternativamente, se puede graficar la razéon de enriquecimiento en vez de la ley
acumulada.
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2. Curva de separacion: Esta curva ha sido definida como un criterio para evaluar la
selectividad del proceso de flotacion. La curva de separacion se obtiene graficando la
recuperacion acumulada de valioso en funcién de la recuperacion madsica. Un
desplazamiento de esta curva hacia arriba implica la separacion por flotacion alcanza una
mayor selectividad.

100
(]
<
] 80
=
E < Mejora en la
§ = 60 selectividad
g8
25 40
5
= Curva de no
§ 20 separacion

0
0 20 40 60 80 100

Recuperacion masica [%]

Figura A.3: Ejemplo de curva de separacion y de incremento en la selectividad del proceso.

3. Curva de selectividad de minerales: Esta curva ha sido definida como un criterio para
evaluar la selectividad del proceso de flotacion. La curva de selectividad de minerales se
obtiene graficando la recuperacion acumulada de valioso en el eje de las abscisas y la
recuperacion acumulada de ganga en el eje de las ordenadas. Un desplazamiento de esta
curva hacia la derecha y/o hacia abajo implica la separacion por flotacion alcanza una
mayor selectividad.

100
(]
<
<
2 80
=
Ew
5 S 60
= 5
=
S g
3 5 40
5,
% 20 Mejora en la
o selectividad

0
0 20 40 60 80 100

Recuperacion acumuada de mineral valioso [%]

Figura A.4: Ejemplo de curva de selectividad de minerales y de incremento en la selectividad del proceso (adaptado de
Runge, 2010).
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4. Curva cinética de flotacion: La curva cinética de flotacion permite evaluar la velocidad
con que se recupera material valioso mediante un proceso de flotacion. Esta curva se
obtiene graficando la recuperacion acumulada de material valioso en funcién del tiempo.

En general, se pueden ajustar modelos cinéticos a los datos experimentales de cinética de
flotacion, lo que permite obtener parametros que caracterizan la eficiencia del proceso.
Para efectos de esta tesis, se empled un modelo cinético de primer orden (ecuacién (2.6))
(Garcia Zuiiga, 1935). Este modelo queda definido por una constante cinética de flotacion
(k) y una recuperacion maxima (R.). Un aumento en k implica que el material valioso es
recuperado con mayor rapidez (Figura A.5 (A)), mientras que un aumento en R, implica
un incremento en la fraccion de material recuperable (Figura A.5 (B)).

100 100
= R =70x(1—exp(—0.6t)) S R =90 (1 - exp(-0.3t))
s 80 s 80
E E
=
S 60 g 60
8 3
=) [=]
240 ‘2 40
(] (]
£ 20 £ 20
2 R =70%(1—exp(—0.3t)) & R =70 (1 —exp(—0.3t))

0 0

0 2 4 6 8 10 12 14 16 0 2 4 6 8 10 12 14 16
Tiempo [min] Tiempo [min]
A) (B)

Figura A.5: Cambios en la curva cinética de flotacion producto de incrementos en la constante cinética de flotacion
(4) y en la recuperacion maxima (B).
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Anexo A.2 : Modelacion de la probabilidad de colision particula-burbuja.

La modelacion de la probabilidad de colision consiste en resolver simultineamente las
ecuaciones de Navier-Stokes (Bird, et al., 2002) y la ecuacién de trayectoria de una particula en
un fluido (Hahn & Sohn, 1990), las que vienen dadas por las ecuaciones (A.7) y (A.8)
respectivamente. El modelo se debe resolver para las condiciones descritas en la seccion 3.1.

aFl) —_— 2= g
JoJ) E+v,|7v, =—-VP +uV*v;+ p;g (4.7)
m, *d—tp=§CD * ppx Ay * |v,—vp|(vl—vp) +g*Dp3 *(pp—pP)* g (4.8)
Donde:

o Ay Area proyectada de particula. e t: Tiempo.
e (p: Coeficiente de arrastre. e v;: Vector de velocidad del liquido
e D,: Didmetro de particula. e v, Vector de velocidad de la particula
e g:Vector de aceleracion de gravedad.  ®  p;: Densidad del liquido.
e m,: Masa de particula * pp: Densidad de la particula.

u: Viscosidad del liquido.

P: Presion del liquido.

Para la resolucion del sistema de ecuaciones, se asume que el flujo se encuentra en estado
estacionario. Ademas, la modelacion considera las condiciones de borde y condiciones iniciales
enunciadas en las ecuaciones (A.9), (A.10) y (A.11):

V((z > ) = (0,0, —uso) (4.9)

v (superficie de burbuja) = 0 (4.10)

v,(t=0) = (0,0, —(ueop + uto,p)) (A.11)

Donde uy,i corresponde a la velocidad terminal de i (particula o burbuja, i.e., subindices p o b
respectivamente), la que viene dada por la ecuacion (A.12). En esta ecuacion, p; corresponde a
la densidad de i (particula o burbuja) y Cp corresponde al coeficiente de arrastre. Este tltimo se
puede estimar mediante las expresiones entregadas en la Tabla A.1.
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49D, \p; — pil
3piCp

Uto,i = (4.12)

Tabla A.1: Expresiones para el calculo del coeficiente de arrastre en esferas (adaptado de Bird, et al., 2002).

Condicion Numero de Reynolds Expresion
Régimen de Stokes Re < 0.1 Cp = 24/Re
y . 2
Régimen Intermedio 0.1 < Re <500 Cp = (\/24/Re + 0.5407)
Régimen de Newton | 500 < Re < 10000 Cp =0.44

Por conveniencia matematica, se considera que la burbuja se encuentra quieta en el origen del
sistema de coordenadas, mientras que el fluido se mueve hacia ella (Yoon & Luttrell, 1989).
Ademas, tanto burbuja como particula son modeladas como esferas, lo cual es razonable para
burbujas menores a 1.2 [mm] en agua pura (CIliff, et al., 1978) y para particulas finamente
molidas (Davis, et al., 1980).
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Anexo A.3 : Estudio de las propiedades fisicas del medio de transporte en la densidad
del agregado, area superficial especifica y probabilidad de colision.

Este estudio considera los siguientes supuestos:

e Elmedio de transporte de finos posee una geometria esférica.

e El medio de transporte de finos posee un grado de hidrofobicidad suficientemente alto
como para permitir la adhesion de particulas finas hidrofobicas en su superficie.

e El medio de transporte se recubre por una monocapa de particulas.

De esta forma, el diametro del nuevo agregado “particula-medio de transporte” (Da) quedara
expresado por la ecuacion (A.13). Por otro lado, el nimero de particulas adheridas a la superficie
del medio de transporte (N particulas) S€ puede estimar como la razon entre el area superficial del
medio de transporte y el area proyectada de una particula (ecuacion (A.14)). En adicion, la
densidad del agregado (pa) se calcula mediante la ecuacion (A.15). Finalmente, la probabilidad
de colision se calcula mediante la ecuacion (3.6), utilizando el tamafio y densidad del agregado
particula-medio de transporte. Por otro lado, el area superficial especifica de medio de transporte
por unidad de masa (Aem) se estima mediante la ecuacion (A.16).

Dy = Dy + 2D, (4.13)
o Dp,?
N p (monocapa) = T _ , (4.14)
7 Dp
4 (D.\> . 4 (Dn\>
37 (T) * Pm — N°p (monocapa) * 37 (T) *Pp
Pa = 4 D3 4 DB (4.15)
£ () Vo + 7 (%)
A = anZ _ 6
em — 3 -
4 (Dp D * pim
37 (T) * Pm (4.16)
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Anexo A.4 : Grado de esterificacion a diferentes condiciones de reaccion

El grado de esterificacion de la silice se obtiene mediante la ecuacion (A.17) (Ballard, et al.,
1961):

Grado de esterificacid _6.02*103*%C )
rado de esterificacion = 12+nss, A7

Donde %C corresponde al porcentaje de carbono en peso, n es el nimero de atomos de carbono
en la molécula de alcohol empleada y S, es la superficie especifica obtenida por adsorcion de
nitrégeno. La Tabla A.2 ilustra el grado de esterificacion de la silice hidrofobizada con 1-butanol
bajo diferentes condiciones de reaccion. Los resultados fueron obtenidos por Ballard, et al.
(1961).

Tabla A.2: Grados de esterificacion de la superficie de la silice con 1-butanol para diferentes condiciones de reaccion
(adaptado de Ballard, et al., 1961).

% H20 | Superficie | Superficie
Temperatura | Tiempo | después | especifica | especifica . Grado de % Area no
[I:C] [h]p dff la ptotal hidlioxilada #5102 1 %C 7oH esterificacion | esterificada
reacciéon [m?/g] [m?/g]
110 0.1 <0.5 356 245 86.6 2.39 1.07 0.84 313
118 3 --- 317 113 88.8 4.37 1.32 1.72 35.6
118 8 - 304 61 90.0 4.70 1.45 1.94 20.0
225 2 --- 269 0 88.2 6.32 1.55 2.95 0
250 2 --- 277 4 88.1 6.62 1.42 3.0 1.5
300 2 - 262 0 85.3 8.80 1.86 4.2 0
200 1 04 268 22 88.2 5.41 1.34 2.53 8.2
200 1 1.8 270 40 89.8 5.02 1.34 2.33 14.9
200 1 32 - 56 90.5 4.21 1.13 1.86 19.7
200 1 4.7 279 --- 91.2 2.86 0.90 1.28 -
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Anexo A.5 : Calculo del balance lipofilico-hidrofilico (HLB) para establecer nivel de
hidrofobicidad a partir de la estructura molecular del surfactante

El nimero HLB se calcula mediante el método de Davies (1961), empleando la ecuacion (A.18):

HLB =7+ Z numeros de grupo hidrofilicos
(4.18)

— Z numeros de grupo lipofilicos

Algunos numeros de grupos de relevancia se entregan en la Tabla A.3.

Tabla A.3: Valores para el calculo del nimero HLB de distintos grupos funcionales, empleados en el método de Davies
(adaptado de Davies, 1961).

Tipo de grupo Grupo Nimero de grupo

- COO K* 21.1
— COO" Na" 19.1

—SO5° 11

Grupo

hidroﬁliicos — COx 24

— COOH 2.1

— OH 1.9

-0- 1.3
—CHz - -0.475
Grupos lipofilicos — CH3 -0.475
(o hidrofébicos) =CH - -0.475
=CH -0.475
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Anexo A.6 : Estimacion de tamafio de particula mediante ensayo de sedimentacion

El ensayo consiste en preparar una suspension del material (cuyo tamafio de particula desea ser
estimado) en agua a una concentracion volumétrica conocida (c), y después medir la velocidad
de sedimentacion del material. Posteriormente, se debe obtener el tamafo de particula promedio
de dicho material que produce la misma velocidad de sedimentacion a la misma concentracion
en volumen (c).

En esta estimacion, se debe considerar que la velocidad de sedimentacion de las particulas
disminuye cuando la concentracion de estas incrementa, lo cual se atribuye a las interacciones
hidrodinamicas entre las particulas y el liquido desplazado hacia arriba (Perry & Green, 1999).
Para considerar este efecto, la velocidad terminal (u;) se puede calcular mediante el modelo de
Richardson & Zaki (1954) (ecuacion (A.19),), donde uy corresponde a la velocidad terminal de
una particula unica en el medio (ecuacion (A.12)) y el coeficiente n se estima mediante la curva
representada en la Figura A.6.

Upp = Uggp * (1 — )" (4.19)

2
1.0OE-2 1.0E-1 1.0E+0 1.0E+1 1.0E+2 1.0E+3 1.0E+4 1.0E+5

Re,

Figura A.6: Valor del coeficiente de correccion de velocidad terminal empleado en el modelo de Richardson & Zaki (1954).
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Anexo A.7 : Estimacion del tamafio del agregado particula-medio de transporte
(MVHH) a partir de datos experimentales de cinética de flotacion.

Se puede realizar una estimacion del tamafio agregado particula-medio de transporte
(entendiendo que dicho medio de transporte corresponderia a MVHH) a partir de datos
experimentales de cinética de flotacion. Esta estimacion requiere los resultados de dos pruebas
cinéticas, una de ellas realizada sin microesferas y la otra con MVHH, manteniendo el resto de
las variables contantes. Considerando que la constante cinética de flotacion (k) puede ser
modelada por la ecuacion (2.4) (Gorain, et al., 1998), se puede establecer una razon de valores
de constantes cinéticas, lo cual viene dado por la ecuacion (A.20).

k_A _ Pf,A ’ Sb,A ' Rf,A 4.20
kp  Prp Sy Rep

Donde los subindices A y p hacen referencia a “agregado particula-MVHH” y “particula”; i.e.,
se relacionan a las pruebas con MVHH vy sin microesferas, respectivamente. En esta estimacion,
se hacen los siguientes supuestos:

e Como las pruebas de flotacion se realizan bajo las mismas condiciones (excepto por la
adicion de MVHH en una de ellas), los pardmetros Sp y R son aproximadamente iguales
en ambos experimentos.

e Prviene dada por la ecuacion (A.21) (Yoon, 2000).

e P se estima mediante el nuevo modelo desarrollado en este trabajo (ecuacion (A.22)).

e P, se estima mediante la ecuacion (A.23) (Yoon, et al., 1989).

e Se asume que la probabilidad de separacion Py es despreciable, i.e., Pq tiende a 0.

Pr=P. P (1—Py) (4.21)
0.34 0.50
_(383+630xRe,”") .o Dy
P W3 St (4.22)
Re,™ Dy
—(45 + 8Re,*"*)ugg t;
P, = sin?| 2 arctan |exp ( g Jucont (4.23)
_pP
15D, ( oot 1)

Donde t; corresponde al tiempo de induccion, el que se puede estimar a partir de la ecuacioén
(A.24) (Koh & Smith, 2011). En este caso, 0 es el angulo de contacto de la particula (en [°]) y
D, es el tamafio de particula (en [m]).
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t=5 D,%° (4.24)

Bajo las consideraciones y supuestos anteriores, y luego de una simplificacion algebraica, la
ecuacion (A.20) se traduce en la ecuacion (A.25):

( \-
—(45 + 8Re,,"7? t;
sin?| 2 arctan |exp ( ebD Jueoptia
z 15D, (72 + 1
k_A = <p_A> . <&> ) ] \ A (Db ) ] )
kP Pp Dp ,

—(45 + 8Rep "7 usg ptip >

Dy
15D, (52 +1

sin?| 2 arctan |exp <

En este célculo, se requiere estimar el tamano (Da) y densidad (pa) del agregado particula-
MVHH. Si las particulas formasen una monocapa sobre la superficie de las microesferas, Da
podria estimarse mediante la ecuacion (A.13) (Anexo A.3). Reconociendo que el supuesto de la
anterior no necesariamente es correcto, se asumira que el incremento en el tamafio de particula
corresponde a una fraccion del que se obtendria si se formase una monocapa de particulas, el
que depende del nimero de particulas adheridas a la superficie (N°,). De esta forma, Da y
densidad pa se obtienen mediante las ecuaciones (A.26) y (A.27), respectivamente.

NO

P
) * 2Dp (4.26)

DA == Dm + < 5
N p (monocapa)

pa= %H(Tm)g “pm = N *%”(DTmf * Py
B R o)

Donde Dy, es el tamafio de la microesfera, pm es la densidad de la microesfera y N°, monocapa) €8
el nimero de particulas que se podrian adherir a la superficie de la microesfera si es que se
formase una monocapa de particulas (ecuacion (A.14), Anexo A.3). Notese que N, podria ser
menor, igual o mayor que N°p (monocapa)-

Mediante las ecuaciones descritas en este Anexo, se podria estimar el tamafio del agregado
particula-MVHH y el numero de particulas adheridas a la superficie de la microesfera. Asi, se
podria corroborar el supuesto de la formacion de una monocapa de particulas en la superficie de
MVHH desde un punto de vista tedrico.
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ANEXO B: Modelacion en software Comsol Multiphysics

El modelo de probabilidad de colision (seccion 3.1) se implemento y se resolvié mediante el

software Comsol Mutiphysics. La modelacion considero los siguientes aspectos:

e (Geometria: El modelo se implementd en una geometria 2D axisimétrica, definiendo un
rectangulo de 10 x 50 [mm], con un espacio vacio en forma de semicirculo ubicado a
5 [mm] de altura. Este semicirculo representa la burbuja ascendente, y su diametro se
vari6 entre simulaciones. La Figura B.1 ilustra la geometria recién descrita.

el I Y ] |

sl PR PO P Y

|
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7000]

65007

6000

5500 |
5000
4500

4000
3500
3000]
25001}
2000 |
1500

1000}
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0

500 =0 x104ff

(A) B)

Figura B.1: Geometria definida en software Comsol en vista normal () y en vista ampliada (B).

e Material: Se selecciono agua.

e Fisica de flujo laminar: Utilizada para obtener el perfil de velocidad del agua alrededor
de la burbuja. Se definieron las siguientes condiciones de borde:

@)
@)

Borde r = 0: Simetria axial.

Borde superior: Velocidad constante e igual a la velocidad terminal de la burbuja
(ecuacion (A.12)).

Borde inferior: Presion constante.

Borde r = 10 [mm]: Borde abierto.

Superficie de burbuja: Condicion de no deslizamiento.

e Fisica rastreo de particulas: Utilizada para determinar la trayectoria de particulas en el
fluido. Las propiedades de las particulas (tamafio y densidad) se variaron entre
simulaciones. Se consideraron las siguientes condiciones para la modelacion:

@)
@)
©)

Borde r = 0: Simetria axial.

Borde superior: Velocidad igual a la velocidad terminal de la burbuja.

Borde r = 10 [mm], borde inferior y superficie de burbuja: Condicion de
inmovilidad.

124



o Fuerzas de arrastre: Controladas por las propiedades del sistema y el campo de
velocidad del liquido.

o Fuerzas de gravedad (efectos inerciales): Controladas por las propiedades de las
particulas.

e Mallado: Extrafino

e Estudio en estado transiente.
El modelo fue resuelto para distintas combinaciones de tamafio de particula, tamafio de burbuja
y densidad de particula; con el fin de determinar ro (seccidon 3.1, ecuacion (3.1)) con y sin efectos

inerciales. Los valores utilizados para cada variable se entregan en la Tabla B.1. Cabe destacar
que se hicieron simulaciones con todas las combinaciones posibles entre dichos valores.

Tabla B.1: Valores de variables evaluadas en modelacion fluidodinamica de probabilidad de colision particula-burbuja.

Variable Valores simulados
Tamafo de particula [pm] 11 - 31 - 40
Tamano de burbuja [mm] 01-02-03-04-05-1.0-15
Densidad de particula [kg/m?] (Sin inercia) - 1500 - 4500

Mediante el modelo anterior, se determind la trayectoria de la particula que cumplia con los
criterios detallados en la seccion 3.1 y, de esta forma, se obtuvo el valor de 1o para cada caso
simulado. Finalmente, la probabilidad de colision se calculd mediante la ecuacion (3.1).
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ANEXO C: Especificacion de materiales y equipos

Anexo C.1 : Especificacion de microesferas de vidrio huecas.

Tabla C.1: Rango de valores de propiedades de microesferas — Tabla C.2: Especificacion técnica de microesferas de vidrio

de vidrio huecas (Amos & Yalchin, 2015). 3M tipo K37 (3M, 2017).
Vidrio de Vidrio de
borosilicato, cal y Composicion borosilicato, cal y
soda: soda
Composicion Si0,: 75-80%. Densidad 0.37
P NaxO: 7-14%. [g/cm?] ‘
CaO: 3-8%. Resistencia 3000
B,0s: 7-13% isostatica [psi]
A1203: 1-3% Pso [pm] 70
Densidad
ensica 0.125- 0.6 Punto de 600
[g/em’] ablandamiento [°C]
 Resistencia 250 - 28000
isostatica [psi]
Conductividad
0.05-0.2
térmica [W/mK]
Tamafo d? particula 10 - 300
promedio [um]
Punto de
600 — 1100
ablandamiento [°C]

Anexo C.2 : Especificacion de sistema de flotacion en columna de laboratorio.

Tabla C.3: Especificacion del sistema de flotacion columnar de laboratorio.

Material de la celda Acrilico transparente
Dimensiones en cm 40 x 3 x 16 [em]

(alto x ancho x largo)

Inyector de aire De tela porosa.

Regulador de presion SMC. Maximo 10 [bar].
Filtro de aceite RS 180. Maximo 10 [bar].
Flujometro masico de aire. | Aalborg. Maximo 5 [lpm].
Control de nivel Manual.

Lineas Tubing de 8 [mm].
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Figura C.1: Contrastacion de flujometro de aire mediante método de bureta invertida.

Tabla C.4: Codigo Matlab para el recorte de imagenes.

close all
lee_archivos = dir('c:\adima\D*.JPG'); %el formato de imagen puede ser modificado.
for k = 1:1ength(lee_archivos) %recorre numero de archivos guardados en el directorio
archivo = lee_archivos(k).name; %0Obtiene el nombre de los archivos
nombre="'C:\adima\'; %Recore el diretorio
I = imread(strcat(nombre,archivo));% lee la imagen k
imshow(I);
imc = imcrop(I, [50 50 1180 620]);
nout = strcat(nombre, 'crp_"',archivo);
imwrite(imc,nout);
end

Tabla C.5: Codigo Matlab para obtencion de intensidad de pixel, obtencion de histograma de intensidades y calculo
intensidad promedio.

close all

clear all

lee_archivos = dir('C:\adima\crp*.jpg'); %el formato de imagen puede ser modificado.

for k = 1:Tength(lee_archivos); %recorre numero de archivos guardados en el directorio
archivo = lee_archivos(k).name; %0Obtiene el nombre de los archivos
nombre="C:\adima\'; %Recorre el diretorio

I = imread(strcat(nombre,archivo));% lee la primera imagen
] = ll;

X = rgb2gray(I);

imhist(x);

xm = mean(mean(x));

s= strcat(s,num2str(xm),',"');
display(strcat(archivo,',',s));

end
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minerla de cobre.

Celda de flotacion de laboratorio EDEMET

Modelo CFLE-3.3

Version de Software 3.12

Voltaje 210-220[V]
Frecuencia 50 - 60 [Hz]

Potencia 250 [W]

Corriente 1.2 [A]

Corriente peak encendido [A] | 3 [A]

Largo x Alto x Ancho 750 x 320 x 820 [mm]
Peso neto 50 [kg]

Volumen de celdas

1.5,2.7 y 5.0 [L] (intercambiables)

Medicion de flujo de aire

Rotametros (1-10 [lpm] y 2-20 [Ipm])

Motor

Trifésico, 0.37 [kW]

Velocidad de agitacion

600 — 1600 [rpm]

Pantalla

Digital de 4 lineas

Impulsor (Impeller)

Intercambiable segun el volumen de la celda.

Anexo C.3 : Especificacion de sistema de flotacion en celda mecanica de laboratorio

Tabla C.6: Especificacion de la celda mecanica de flotacion de laboratorio utilizada en pruebas de flotacion batch con
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ANEXO D: Resultados experimentales

Anexo D.1 : Resultados de simulacion fluidodinamica en Comsol Multiphysics

Tabla D.1: Resultados de probabilidad de colision obtenidos mediante simulacion CFD en Comsol Multuphysics.

Velocidad Pc
Dy [mm] D, [um] terminal de pp [kg/m?] Rep [-] ro [pm] simulacion
burbuja [m/s] CFD [%]

0.1 11 0.005 (Sin inercia) 0.5 7.6 2.3
0.2 11 0.015 (Sin inercia) 3.1 8.5 0.7
0.3 11 0.028 (Sin inercia) 8.4 9.6 0.4
0.4 11 0.041 (Sin inercia) 16.6 10.9 0.3
0.5 11 0.055 (Sin inercia) 27.3 12.0 0.2
1 11 0.114 (Sin inercia) 114.4 15.8 0.1
1.5 11 0.164 (Sin inercia) 246.0 16.5 0.0
0.1 31 0.005 (Sin inercia) 0.5 19.3 14.9
0.2 31 0.015 (Sin inercia) 3.1 22.2 4.9
0.3 31 0.028 (Sin inercia) 8.4 25.6 2.9
0.4 31 0.041 (Sin inercia) 16.6 28.5 2.0
0.5 31 0.055 (Sin inercia) 27.3 30.9 1.5
1 31 0.114 (Sin inercia) 114.4 34.2 0.5
1.5 31 0.164 (Sin inercia) 246.0 36.0 0.2
0.1 40 0.005 (Sin inercia) 0.5 24.5 24.0
0.2 40 0.015 (Sin inercia) 3.1 28.3 8.0
0.3 40 0.028 (Sin inercia) 8.4 32.7 4.8
0.4 40 0.041 (Sin inercia) 16.6 36.6 33
0.5 40 0.055 (Sin inercia) 27.3 39.1 2.4
1 40 0.114 (Sin inercia) 114.4 42.8 0.7
1.5 40 0.164 (Sin inercia) 246.0 40.2 0.3
0.1 11 0.005 1500 0.5 9.0 3.2
0.2 11 0.015 1500 3.1 10.8 1.2
0.3 11 0.028 1500 8.4 12.5 0.7
0.4 11 0.041 1500 16.6 13.5 0.5
0.5 11 0.055 1500 27.3 14.9 0.4
1 11 0.114 1500 114.4 18.1 0.1
1.5 11 0.164 1500 246.0 20.4 0.1
0.1 31 0.005 1500 0.5 23.7 22.5
0.2 31 0.015 1500 3.1 28.4 8.1
0.3 31 0.028 1500 8.4 31.5 4.4
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Velocidad Pc
Dy [mm] Dy [nm] terminal de pp [kg/m’| Rey [-] ro [pm] simulacion
burbuja [m/s] CFD [%]

0.4 31 0.041 1500 16.6 349 3.0
0.5 31 0.055 1500 27.3 37.9 23
1 31 0.114 1500 114.4 46.2 0.9
1.5 31 0.164 1500 246.0 51.8 0.5
0.1 40 0.005 1500 0.5 30.8 37.9
0.2 40 0.015 1500 3.1 36.5 13.3
0.3 40 0.028 1500 8.4 40.8 7.4
0.4 40 0.041 1500 16.6 44.6 5.0
0.5 40 0.055 1500 27.3 47.9 3.7
1 40 0.114 1500 114.4 58.8 1.4
1.5 40 0.164 1500 246.0 64.6 0.7
0.1 11 0.005 4500 0.5 13.1 6.9
0.2 11 0.015 4500 3.1 16.6 2.7
0.3 11 0.028 4500 8.4 18.9 1.6
0.4 11 0.041 4500 16.6 20.7 1.1
0.5 11 0.055 4500 27.3 224 0.8
1 11 0.114 4500 114.4 26.6 0.3
1.5 11 0.164 4500 246.0 30.4 0.2
0.1 31 0.005 4500 0.5 35.6 50.7
0.2 31 0.015 4500 3.1 43.2 18.7
0.3 31 0.028 4500 8.4 49.0 10.7
0.4 31 0.041 4500 16.6 543 7.4
0.5 31 0.055 4500 27.3 57.5 53
1 31 0.114 4500 114.4 72.0 2.1
1.5 31 0.164 4500 246.0 81.6 1.2
0.1 40 0.005 4500 0.5 46.3 85.8
0.2 40 0.015 4500 3.1 56.1 314
0.3 40 0.028 4500 8.4 63.4 17.9
0.4 40 0.041 4500 16.6 69.6 12.1
0.5 40 0.055 4500 27.3 74.7 8.9
1 40 0.114 4500 114.4 93.0 3.5
1.5 40 0.164 4500 246.0 107.2 2.0
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Anexo D.2 : Ensayo de sedimentacion con grafito

El tamano de particula promedio (Pso) del grafito utilizado en la prueba conceptual (Capitulo 4)
y en las pruebas de flotacion batch en columna (Capitulo 5) fue estimado mediante un ensayo
de sedimentacion (descrito en el Anexo A.6), cuyos resultados se resumen en la Tabla D.2. Se
puede observar que el tamafo de particula promedio estimado es de 13.1 [um].

Tabla D.2: Parametros y resultados del ensayo de sedimentacion de grafito.

Parametro Valor Unidad de medida
Pp 2150 [kg/m’]
c 0.02 [-]
uymedida 35 [cm/h]
D, 13.1 [wm]
p1 1000 [kg/m’]
u 0.001 [kg/ms]
g 9.8 [m/s?]
U0 38.7 [cm/h]
Re 0.0014 [-]
Cob 17050 [-]
n 4.7 [-]
u¢ calculado 35.0 [cm/h]
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Anexo D.3 : Resultados experimentales de cinética de molienda

Granulometria inicial

e Tiempo de molienda: 0 [min].
e Masa inicial: 141.1 [g].
e Pgo: 1640 [um]

Tabla D.3: Granulometria inicial de mineral de cobre utilizado en pruebas de flotacion batch.

t::npi(;:(;o Malla Ti[l:zzil 0 Tara [g] N::;:r{agl ]y Ml[l:; (;ral % Retenido
#12 +1700 4315 444.5 13 9.2
#16 +1180 401.9 430.9 29 20.6
#20 +850 381.8 398 16.2 1.5
#30 +600 377.5 390.4 12.9 9.1
' #40 +425 359.8 370.1 10.3 7.3
Tar:::jdo #50 +300 344.6 353.5 8.9 6.3
#70 +212 340.6 361.3 20.7 14.7
#100 +150 323.7 332.3 8.6 6.1
#140 +106 322.8 339.4 16.6 11.8
#200 +75 316.8 319.6 2.8 2.0
Fondo 75 356.0 358.1 2.1 1.5
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Molienda #1:
e Tiempo de molienda: 5 [min].
e Masa inicial: 844.0 [g].
e Masa tamizada en seco: 595.0 [g]
e Masa tamizada en himedo: 249.0 [g]
o Pgo: 1328 [um]

Tabla D.4: Granulometria de mineral de cobre utilizado en pruebas de flotacion batch después
de 5 minutos de molienda.

t::r[l)i(;:deo Malla T?::E:]n 0 Tara [g] N:::zr{agl ]y MI[I; e]ral % Retenido
#12 +1700 4313 507.3 76.0 9.0
#16 +1180 401.8 484.3 82.5 9.8
#20 +850 382 430.2 48.2 5.7
#30 +600 377.4 4126 35.2 42
' #40 +425 359.7 386.7 27.0 3.2
Tamizado #50 +300 3443 404.6 60.3 7.1
e #70 +212 340.4 388.1 47.7 5.7
#100 +150 323.7 365.6 41.9 5.0
#140 +106 322.5 366.0 43.5 5.2
#200 +75 316.7 386.2 69.5 8.2
Fondo 75 356 419.2 63.2 75
#200 +75 10.3 605.4 595.1 70.5
#230 +63 10.2 21.9 11.7 1.4
Tamizado #270 +53 10.4 418 31.4 3.7
himedo #325 +45 10.2 33.7 235 2.8
#400 +38 10.3 21.7 114 1.4
Fondo -25 - - 171.0 20.2
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Molienda #2:
e Tiempo de molienda: 15 [min].
e Masa inicial: 847.7 [g].
e Masa tamizada en seco: 256.1 [g]
e Masa tamizada en himedo: 591.6 [g]
e Pgo: 614 [um]

Tabla D.5: Granulometria de mineral de cobre utilizado en pruebas de flotacion batch después
de 15 minutos de molienda.

Tip.o de Malla Tamaio Tara [g] Mineral | Mineral 9% Retenido
tamizado [pm] y tara [g] Ig]
#12 +1700 448.3 473.1 24.8 2.9
#16 +1180 627.2 689.2 62 7.3
#20 +850 406.3 452.1 45.8 5.4
#30 +600 604.1 632.1 28 33
] #40 +425 371.8 390.4 18.6 2.2
Tamizado =55 +300 535.5 549.6 14.1 1.7
S0 #70 +212 533 542.6 9.6 1.1
#100 +150 336.4 346.9 10.5 1.2
#140 +106 325 338.5 13.5 1.6
#200 +75 326.9 352.5 25.6 3.0
Fondo -75 487.2 490.8 3.6 0.4
#200 +75 13.33 269.7 256.37 30.24
#230 +63 13.26 40.7 27.44 3.24
Tamizado #270 +53 13.37 59.8 46.43 5.48
humedo #325 +45 13.3 33.7 20.4 2.41
#400 +38 13.41 38.8 25.39 3.00
Fondo -25 471.94 55.67
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Molienda #3:
e Tiempo de molienda: 40 [min].
e Masa inicial: 840.4 [g].
e Masa tamizada en seco: 175.3 [g]
e Masa tamizada en himedo: 665.1 [g]
e Pgo: 72 [um]

Tabla D.6: Granulometria de mineral de cobre utilizado en pruebas de flotacion batch después

de 40 minutos de molienda.

Tip.o de Malla Tamaio Tara [g] Mineral | Mineral %% Retenido

tamizado [pm] y tara [g] Ig]

#12 +1700 431.3 441.1 9.8 1.17

#16 +1180 401.8 437.9 36.1 4.30

#20 +850 382 408.5 26.5 3.15

#30 +600 3774 396.9 19.5 2.32

] #40 +425 359.8 372.7 12.9 1.53

Tamizado =55 +300 3444 353.9 9.5 1.13

S0 #70 +212 340.4 348.2 7.8 0.93

#100 +150 323.6 332.1 8.5 1.01

#140 +106 322.7 332.6 9.9 1.18

#200 +75 316.7 3354 18.7 2.23

Fondo -75 356 372.1 16.1 1.92

#200 +75 10.2 185.3 175.1 20.84

#230 +63 10.3 22.4 12.1 1.44

#270 +53 10.4 49.8 39.4 4.69

Tamizado #325 +45 10.3 42 31.7 3.77

humedo #400 +38 10.2 77.7 67.5 8.03

#450 +32 10.2 40 29.8 3.55

#500 +25 10.2 98.2 88 10.47

Fondo -25 - - 301.4 47.2
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Molienda #4:

e Tiempo de molienda: 70 [min].
e Masa inicial: 844.8 [g].
e Masa tamizada en seco: 2.1 [g]

e Masa tamizada en himedo: 842.7 [g]
e Pgo: 22 [um]

Tabla D.7: Granulometria de mineral de cobre utilizado en pruebas de flotacion batch después

de 70 minutos de molienda.

t::r[l)i(;:deo Malla Tz[l::::]n ° Tara [g] N:::zr{agl ]y MI[I; e]ral % Retenido
#12 +1700 4313 431.5 0.2 0.024
#16 +1180 401.8 402 0.2 0.024
#20 +850 381.9 382.1 0.2 0.024
#30 +600 377.4 377.5 0.1 0.012
. #40 +425 359.8 359.9 0.1 0.012
Tamizado #50 +300 3443 344.5 0.2 0.024
e #70 +212 340.4 340.5 0.1 0.012
#100 +150 323.7 324 0.3 0.036
#140 +106 3225 322.8 0.3 0.036
#200 +75 316.7 317 0.3 0.036
Fondo 75 356 356.1 0.1 0.012
#200 +75 10.2 12.4 22 0.26
#230 +63 10.2 10.6 0.4 0.05
#270 +53 10.3 11.2 0.9 0.11
. #325 +45 10.2 12.5 23 0.27
T}fﬁzz(io #400 +38 10.2 18.6 8.4 0.99
#450 +32 10.3 30.6 20.3 2.40
#500 +25 103 44.5 342 4.05
#635 +20 10.2 87.8 77.6 9.2
Fondo -25 - - 698.6 82.69
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Anexo D.4 : Pruebas de flotacion batch con mineral de cobre.

Tabla D.8: Resultados de masa y leyes de alimentacion, concentrados y relaves en pruebas de flotacion batch

con mineral de cobre.

Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3
) Masa Ley de Masa Ley de Masa Ley de
E Muest
scenario uestra lgl | Cobre[%] lg] | Cobre[%] lg] | Cobre[%]
Alimentacion | 829.7 1.08 834.5 1.09 840.6 1.08
Concentrado 3.9 35.94 43 35.53 4 38.17
min 1
Concentrado 33 36.55 5 33.50 42 31.07
min 2
_ Sin Concentrado 38 29.44 49 2721 5 26.71
microesferas min 4
Concentrado 43 2132 46 18.88 5.1 19.36
min 8
Concentrado 58 14.62 6.5 12.59 6.1 11.56
min 16
Relave 808.6 0.36 809.2 0.30 816.2 0.29
Alimentacién 826 1.06 832.7 1.06 831.4 1.09
Concentrado 9.5 30.66 5.1 37.67 72 34.16
min 1
Concentrado 24 35.74 43 31.88 3.4 30.81
Con min 2
microesferas Concentrado
. . 25 28.63 47 24.67 41 26.65
sin min 4
hidrofobizar
Concentrado 42 20.10 6.4 17.26 5 18.68
min 8
Concentrado 73 11.07 112 8.33 9.1 9.70
min 16
Relave 800.1 027 801 0.24 802.6 027
Alimentacion | 840.7 1.08 839.8 1.07 828.9 1.06
Concentrado 8.2 46.02 9.6 4427 9.7 46.70
min 1
Concentrado 52 4142 54 3432 43 34.62
min 2
Con Concentrado
microesferas min 4 6.7 22.94 5.7 16.04 5.4 19.70
hidrofobizadas C rad
oncentrado 9.2 467 77 5.58 57 711
min 8
Concentrado 117 1.42 8.7 1.93 8.2 223
min 16
Relave 7997 0.07 802.7 0.09 795.6 0.09
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Anexo D.5 : Estimacion del tamafio del agregado particula-MVHH en pruebas de
flotacion con mineral de planta concentradora

Se estim¢ el tamafio del agregado particula-medio de transporte (MVHH) en los experimentos
de flotacion batch realizados con mineral de planta concentradora (Capitulo 6). Para esto, se
utilizaron los valores de las constantes cinéticas de flotacion obtenidas en los experimentos sin
microesferas y con MVHH. Los célculos se realizaron mediante la metodologia descrita en el
Anexo A.7, mientras que los resultados se reportan en la Tabla D.9. Cabe destacar que se supuso
un tamafo de burbuja (D32) de 1500 [um], lo que corresponde a un valor tipico para una celda
mecanica de laboratorio (Vera, 1999). Ademas, se asumid un angulo de contacto de 50 [°] para
realizar los calculos.

Tabla D.9: Resultados de la estimacion del tamario del agregado particula-MVHH en pruebas de flotacion batch con mineral
de planta concentradora.

Dy (Pso) 14 [pm]
Pp 5100 | [kg/m’]
; 0 50 [°]
Particula ti X [ms]
Pa 99.2 [%]
St 0.012 [-]
Dy (D32) 1500 [um]
Burbuja Rep 246 [-]
U0, 0.164 [m/s]
D (Ps0) 70 [pm]
MVHH Pm 370 [kg/m?]
N®p (mococapa) 100 [-]
N° 109 [-]
Agregado D (Pso) 100 L]
, [N 2569 | [kg/m?]
particula- 0 50 ]
MVHH
ti 9.2 [ms]
P. 7.67 [%]
St 0.31 [-]
ka experimental 0.77 [1/min]
Contantes k, experimental 0.33 [1/min]
cinéticas | ka/k, experimental 2.378 [-]
ka/ kp experimental 2.378 [-]
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