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RESUMEN

El objetivo de este trabajo fin de grado es determinar las caracteristicas fisico-
quimicas de los lodos de la balsa minera (presa) llamada Pefia del Aguila, la cual se

localiza en la Sierra de Cartagena-La Unién (Murcia).

Conociéndose estas caracteristicas, se podra determinar el comportamiento de esta
balsa minera y en consecuencia poder entender y evitar posibles roturas y

desprendimientos de estos lodos.

Para determinar estas caracteristicas se han utilizado distintos métodos que incluyen
la cartogréfia, recogida de distintas muestras de lodos en la balsa Pefia del Aguila,
disgregacion y tamizado en humedo y seco de las muestras, analisis reoldgicos,
difraccion laser, termogravimetria, difraccion de rayos X, fluorescencia de rayos X.

De acuerdo a los resultados los materiales se clasifican de acuerdo al Sistema
Unificado de Clasificacion de los Suelos (SUCS) como limo baja plasticidad arenoso
ML, grado de curvatura 0.96, coeficiente de uniformidad 1.66, indice de plasticidad
2.7%, su composicion quimica es silicato de Fe, Mg y Al mayoritariamente, ademas
de otros componentes en menos proporciones. Presentan un pH 7.95 y una
conductividad eléctrica de 11.08 mS/Cm. De acuerdo a los resultados del ensayo
reolégico el comportamiento de estos lodos muestra que al aumentar la
concentracion de sélidos aumenta la tensién de cedencia , siendo este aumento mas

significativo a partir del 60% de concentracion de sélidos.






ABSTRACT

The main objective of this work is to determine the physico-chemical characteristics
of sludge from the tailings pond called Pefia del Aguila, which is located in Sierra de

Cartagena-La Unién (Murcia).

Once you know these characteristics you can determine the behavior of this tailing
pond so as to be able to understand and avoid any possible sludge breakage of slide

which may occur.

In order to determine these characteristics some different methods have been used.
These methods include mapping, collecting different samples of sludge on the tailing
pond Pefia del Aguila, disintegration and sieving of wet and dry samples, rheological
analysis, thermogravimetry, XRD, and XRF.

Taking the results into account materials are classified according to the Unified
System of Soil Classification (USCS) as low sandy loam plasticity ML, which 0.96
degree of curvature, uniformity coefficient 1.66 and plasticity index 2.7%. Its chemical
composition is mainly silicate Fe, Mg and Al, and other components in lower
proportions. They have a pH 7.95 and an electrical conductivity of 11.08 mS / cm.
According to the results of rheological testing the behavior of these sludges shows
that increasing the solids concentration increases stress yield point. This increase

becomes most significant from 60% solids concentration upwards.
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CAPITULO 1. INTRODUCCION
1.1. ANTECEDENTES BIBLIOGRAFICOS

La extraccion de los recursos minerales ha generado grandes beneficios que, en
algunos casos, ha supuesto el desarrollo industrial y social de su entorno. Asociado
a la explotacion de las menas beneficiables se generan gran cantidad de residuos
minero-metallrgicos, derivados tanto del proceso extractivo como del de
transformacion. Estos residuos suponen un impacto y riesgo para el medio
ambiente. La falta de una legislacion adecuada en su momento, la permisividad de
las administraciones vy la falta de sensibilidad medioambiental de las empresas, ha
contribuido a que los residuos no se hayan tratado adecuadamente en el momento

de su generacién y no se evitaran sus efectos negativos.

Los términos impacto y riesgo ambiental se han generalizado ampliamente en la
literatura relativa al medio ambiente, para evaluar o designar las actuaciones
antrépicas sobre el medio natural y sus ecosistemas. Las relaciones fundamentales
entre el medio fisico y las actividades antropicas que en él se desarrollan pueden
analizarse estableciendo el efecto que las actividades humanas desarrolladas en el
pasado, las que se efectlan en el presente o previstas para el futuro (potenciales)
han producido, producen o produciran en el medio ambiente.

En este trabajo fin de grado se realiza la caracterizacion fisica, quimica,
mineraldgica y reologica de los lodos de las balsa minera de Pefia del Aguila,
situada en La Sierra de Cartagena-La Union (Murcia), para entender el
comportamiento de estos lodos bajo diversas situacion climaticas y geoldgicas y
poder asi evitar un mayor impacto ambiental y la posibilidad de desastres que

pueden ocasionar estas balsas en nuestro entorno.

1.1.1. ANTECEDENTES BIBLIOGRAFICOS EN EL AREA DE ESTUDIO

La balsa Pefia del Aguila ha sido estudiada en diferentes épocas y por distintos
organismos y personas, tal y como se expone en el anterior apartado y que se
resumen en el cuadro 1.
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Cuadro 1 Referencias cronoldgicas de las balsas Pefia del Aguila.

Deposito: PENA DEL AGUILA

No. Inventario (fichas) IGME-1990: P45,46,47,49 / P48 / sin n°/ sin n°®

No. Inventario (fichas) IGME-1999: 283910045,46,47,49 / 283910048 / sin n° /
283910021

No. Inventario (fichas) IGME-2002: 0978-1-20,21,22,24 / 0978-1-0023 / 0978-1-
0025 / 0978-1-0019

No. Inventario TESIS-CGG-2004: C-F1; C-F2; C-F4; B-F1 (La Rosa)

Trabajo realizado por la UPCT para la Direccién General de Industria, Energia

y Minas de la CARM. Pefia del Aguila tailings dams

Titulo: Evaluacion de riesgo y definicion de medidas correctoras en depositos de
lodos abandonados procedentes de procesos de actividad extractiva en la Region
de Murcia. Aplicacién al grupo de depdsitos “Pefia del Aguila” (N° 0978-1-0019;
0978-1-0020; 0978-1-0021; 0978-1-0022; 0978-1-0023; 0978-1-0024; 0978-1-
0025). Technical University of Cartagena. 141 pp

Autores: Faz Cano, A., et all,, 2006.

Coordenada UTM X (m) (punto medio): 691200

Coordenada UTM Y (m) (punto medio): 4164300

Cota Z (m): 195

Volumen: 1.100.000 m®

Los objetivos del ultimo estudio del afio 2006 fueron los siguientes:

1.-Estudio geofisico y evaluacién de riesgos medioambientales, tanto geoquimicos

como de estabilidad estructural.
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2.-Estudio geotécnico y evaluacion de riesgos medioambientales de estabilidad
estructural.

3.-Estudio fisico-quimico y evaluacion de riesgos de movilidad geoquimica de los
contaminantes.

4.-Estudio hidrologico, hidrogeologico y geologico y evaluacion de riesgos
geoldgicos y de dispersion hidrica de los contaminantes.

5.-Estudio ecoldgico de las especies vegetales presentes en los depdsitos de lodos,
estableciendo los factores edaficos limitantes para su crecimiento y, por lo tanto, las
posibilidades de restauracion vegetal.

6.-Andlisis integral de riesgos, propuesta y valoracion de medidas correctoras. (Faz
et al. 2006)

1.2. OBJETIVOS

El objetivo principal de este estudio es caracterizar el comportamiento Reoldgico y
determinar las caracteristicas fisico-quimicas de los depoésitos de lodos

denominados “Pefia del Aguila”

INTRODUCCION A LA REOLOGIA

La reologia es la parte de la fisica que estudia la relacion entre el esfuerzo y la

deformacion en los materiales que son capaces de fluir.

Las propiedades mecanicas estudiadas por la reologia se pueden medir mediante
rebmetros, aparatos que permiten someter al material a diferentes tipos de
deformaciones controladas y medir los esfuerzos o viceversa. Algunas de las
propiedades reoldgicas mas importantes son:

* Viscosidad aparente (relacion entre esfuerzo de corte y velocidad de corte)

* Coeficientes de esfuerzos normales

* Viscosidad compleja (respuesta ante esfuerzos de corte oscilatorio)

* Mobdulo de almacenamiento y moddulo de pérdidas (comportamiento

viscoelastico lineal)

* Funciones complejas de viscoelasticidad no lineal.

17



El problema basico de la reologia es determinar la relacion entre el esfuerzo
aplicado y la deformacion producida en un material de naturaleza fisico-quimica
dada.

Esta relacion es ya conocida para solidos elasticos sometidos a pequefias
deformaciones (Ley de Hooke) y para liquidos sencillos y gases (Ley de Newton de
la Viscosidad).

Sin embargo, no siempre existe una relacion lineal entre esfuerzo y deformacion
debido a complejidades en la estructura y morfologia de algunos materiales. Pero
tanto en los casos sencillos como en los casos complejos se tienen las mismas

variables fundamentales.

Caracteristicas fisicas de dichas variables:

Esfuerzo:

Un elemento de una porcion de materia continua, el cual tomaremos como sistema,
puede estar sometido a fuerzas de origen diversos: gravedad, fuerzas internas y
distribucién de presiones externas aplicadas al sistema.

Deformacion:
Un material se deforma en cierta direccién si la velocidad de todos los puntos (vista

desde un marco de referencia fijo) no es la misma en dicha direccion.

Reometria (Rt) :
Es la parte experimental de la Reologia; para esto se emplea un Reémetro con el
gue se mide y cuantifican las microestructuras invisibles a simple vista de materiales

y fluidos.
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Grafico 1 Grafico experimental representativo de curvas de comportamiento
reologico.

El grafico 1 muestra de forma clara el comportamiento de distintos fangos mineros.
En el eje X se representa los sdlidos de la fraccién de la masa, es decir, el mismo
fango pero a distintas concentraciones de soélidos. En el eje Y se representa el limite
de elasticidad de cizallamiento, de manera que cada curva esta representando la
tensiéon maxima a la que el fluido se deforma dependiendo de la concentracién de

sélidos que contenga.

1.3. ANTECEDENTES EN LA CARACTERIZACION REOLOGICA DE RELAVES

El grafico 1 muestra el limite de elasticidad como una funcién de la concentracion
para once concentraciones diferentes de relaves procedentes de procesos

metallrgicos de extraccion de minerales.

Todos ellos exhiben un aumento exponencial de la tension de cizalladura con la
concentracion, con el limite elastico que suele comenzar a elevarse rapidamente

para el rendimiento de tensiones superiores a 200 pascales.
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CAPITULO 2. CARACTERIZACION DE LA ZONA DE ESTUDIO

2.1. SITUACION GEOGRAFICA

La balsa Pefia del Aguila se sitia en la hoja n° 978 del Instituto Geogréafico Nacional

(IGN) figuran® 1

B o o

—— E—
—————————— e

i

Figura 1 Mapa 978-1-4 (IGN). Escala 1:25000
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Estos depdsitos se encuentran apoyados sobre la parte inferior de la ladera noroeste

del macizo Pefia del Aguila, al borde del barranco de Magreros.

El acceso (figuras 1y 2) se puede realizar desde la poblacién del Llano del Beal en
direccién al campo de Golf, y al llegar al alto del collado de los mosquitos se toma el
camino de tierra que sale a la derecha, y desde donde es visible parcialmente la

balsa.
Otra via de acceso es partiendo de la poblacion del Portman hacia el campo de golf

y la poblacion de Los Belones, al llegar a un alto se toma el camino de tierra que

sale a la izquierda y nos lleva a la parte baja de la balsa.
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Figura 2 Situacion y accesos balsas Pefia del Aguila (google earth)

Esta balsa se ha formado con los estériles procedentes del lavadero denominado
“La Pinada”, actualmente desaparecido. Originalmente el lavadero correspondia a la
mina Secretaria, situada en la falda noreste de la Pefia del Aguila. En dicha mina se
explotaron varios filones de galena, blenda y pirita, con predominio de la blenda, que
armaban en los marmoles nevado-filabrides.

La actividad del lavadero de flotacion La Pinada fue posterior al cierre de la mina,
gue tuvo lugar antes de la guerra civil espafola, por lo que todo el volumen de
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lodos de flotacion existentes en el area, proceden del lavado de las numerosas
terreras de gravimetria, de etapas anteriores, que existian de la zona, asi como de

minerales marginales cedidos por la empresa Pefarroya. (Faz et al., 2006)

La balsa Pefia del Aguila objeto del presente estudio comprende las cinco balsas

situadas en la figura 3, cuyas coordenadas U.T.M. se pueden ver en la Tabla 1.

Tabla 1 Coordenadas U.T.M. de las balsas Pefia del Aguila estudiadas.

Clave X Y Z Huso
0978-1-0020 691110 4164370 195 30
0978-1-0021 691000 4164430 202 30
0978-1-0022 691200 4164300 195 30
0978-1-0023 691400 4164430 180 30
0978-1-0024 691300 4164280 190 30

~".2§‘l9978-1-0°21 ‘0978«1-0023

0978-1-0022 ‘ ==s
? ‘09,7‘8-4170024

097610022

© 2016 Google

Figura 3 Mapa google Earth situacion geogréafica Pefia del Aguila
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2.2. GEOLOGIA Y GEOMORFOLOGIA DEL SUSTRATO DE LAS BALSAS DE
LODOS DE PENA DEL AGUILA

La zona ocupada por estas balsas de estériles esta constituida por materiales del
Complejo Alpujarride, que mas hacia el este, aparecen recubiertos por materiales del

Mioceno.

La balsa Pefia del Aguila descansa sobre una delgada formacién de coluviones y
aluviones cuaternarios, que a su vez estan recubriendo filitas en su parte suroeste y

un delgado paquete de calizas en la parte noreste.

El importante espesor de filitas en la zona donde estan asentados los depdsitos,
indica que no habra una percolacion vertical de lixiviados bajo éstos, sino que la
eliminacion de los lixiviados se producira por escorrentia superficial, a lo largo del
barranco de Magreros en direccion a Atamaria, que vierte en la rambla de La
Carrasquilla, la cual desemboca en el Mar Menor. Es decir que pese a su situacion
en la vertiente sur de la sierra, la posible influencia contaminante de estos depésitos

mineros incide sobre el Mar Menor.

En el mapa geoldgico de la zona (figura 4) se puede ver la posicién de los depdsitos
de lodos, en el barranco de Magreros, al noreste de los relieves de Pefia del Aguila.
La falla de Magreros, sensiblemente coincidente con dicho barranco, separa dos
dominios geomorfolégicos: Al oeste los fuertes relieves de la Pefia del Aguila
formados por materiales alpujarrides (calizas, dolomias y filitas), y al este los relieves
menos abruptos formados por materiales del Mioceno (areniscas, limolitas y

margas). (Faz et al., 2006).

Fallas
La falla mas importante de la zona es la falla de la Pefia del Aguila, o falla de San
Marcelino, que es una de las fallas importantes del sistema N-130°. Existen ademas
otras fallas paralelas pero de menos desarrollo, una de las cuales, falla Magreros,
paralela al barranco del mismo nombre, pasa bajo la balsa de estudio. (Faz et al.
2006)
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Figura 4 Mapa geoldgico de la zona de Pefia de Aguila, con la ubicacién de los

depdsitos de lodos
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Figura 5 Leyenda mapa geoldgico de la figura 4
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Estructuras en balsas

En la balsa Pefia del Aguila aparecen diques de arenas naturales formados por
movimientos internos de la balsa de lodos debido a presiones y diferentes
composicion y granulometria de estos. Los diques de las fotos 1 y 2 son unas
estructuras que destacan por su forma definida en las balsas de lodos.

Foto 1 Diques formados en las balsas de la Pefia del Aguila
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Foto 2 Obsérvese como el dique de arena asciende atravesando todas las capas de
lodo hasta llegar a la superficie.

También se pueden ver estructuras morfologicas que se han formado debido a la
erosion del agua y del aire como se muestra en la foto 3 y 4.

Algunas zonas del area de estudio describen de forma precisa el recorrido y
direccién que siguen las escorrentias que producen las escasas lluvias del clima

semi-arido que caracteriza a la Regién de Murcia.

Esto provoca que se formen socavones arrastre de material como se pueden ver en

las fotos 3 y 4 la cual es muy representativo de la morfologia de la balsa.
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Foto 4 Estructuras morfoldgicas formadas por la erosién del agua y aire

El tipo de estructura de deformacion (fotos 5y 6) es indicativo de que cuando la
balsa se encontraba en estado fluido en ese punto hubo algun elemento que
provoco una presion puntual superior a la presién de las capas de alrededor,
provocando asi un hundimiento que se consolidé al solidificar las capas externas de

la balsa de lodos.
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Foto 6 Detalle de la foto 5
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Foto 7 Estratificacion cruzada en material arenoso (color mas oscuro)
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2.3. ESTUDIO GEOTECNICO.

2.3.1. CONCLUSIONES DE LOS ENSAYOS GEOTECNICOS

En el estudio hecho en el 2006 (Faz et al. 2006) se obtuvieron las siguientes
conclusiones respecto a las caracteristicas geotécnicas de la balsa Pefia del Aguila:
En cuanto a la granulometria se analizé la muestra con los tamices 2.00; 0.05; 0.002
y 0.0002 mm. Los resultados obtenidos se muestran en la siguiente tabla:

Tabla 2 Analisis de las muestras obtenidas (Faz et al. 2006)

Muestra | Arcilla (%) Limo (%) Arena (%)
<2u 2-50 . 50-2000 p

1 0,87 17,37 81,77

2 3,15 14,80 82,05

3 2,17 13,44 84,38

4 1,62 13,52 84,86

5 4,1 13,75 82,16

6 3,13 16,20 80,67

7 2,76 15,25 81,99

Segun los resultados obtenidos, las muestras tienen un porcentaje superior al 50 %
de material retenido entre 50 y 2000 micras. Por lo tanto, estos valores indican un

tipo de estructura equivalente a suelo de grano grueso.
Para determinar el indice de plasticidad recurrieron a depdsitos similares situados

cerca de éste donde pudieron efectuar un sondeo. Estos resultado se encuentran del

orden de 2,7 para un tipo de material ML. (Faz et al., 2006).
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2.3.1.1. TEXTURA

En cuanto a la textura predomina el tipo franco-arenoso. Lo que permite concluir que
el depdsito presenta, en términos generales, textura moderadamente gruesa, lo cual
facilita la infiltracion de agua en los primeros centimetros (Faz et al. 2006).

804 % o arcilla o lmo O arena
70

o - . Ll - Ll ‘ Ll
A B C
zomas

E

Gréfico 2 Texturas predominantes en las muestras a,b,c,d,e

2.4. ESTUDIO GEOQUIMICO

2.4.1. CONTENDIO DE METALES:

El contenido medio de metales obtenido en el analisis de las diferentes muestras es

el que se muestra en la tabla 3. (Faz et al. 2006).

Tabla 3 Concentracion de metales

Balsas Pefia Zn Pb Cu Cd
del Aguila
A 0.47% 0.17% 0.016% 20 ppm
B 0.55% 0.34% 0.007% 22 ppm
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2.4.1.1. pH Y CONDUCTIVIDAD ELECTRICA

La determinacion de pH se realizé en una solucion 1:1, utilizando en cada uno de los
casos agua (pH real) y KCI (pH potencial). Estas medidas se llevaron a cabo
utilizando un potenciémetro provisto de un electrodo de pH combinado (pH-meter
Basic 20 CRISON). Este método determina el pH, midiendo el potencial generado

(en milivoltios) por el electrodo de vidrio que es sensible a la actividad del i6n H+.

Este potencial es comparado con un electrodo de referencia, que produce un
potencial constante e independiente del pH. En cuanto a los valores de pH obtenidos
en el estudio se han obtenido unos valores medios de 7.17, por lo que pueden ser

clasificados como neutros y ligeramente alcalinos.

En cuanto a la conductividad eléctrica, esta varia entre 2.15 y 11.79 mS/Cm,

dependiendo de la zona en la que se ha cogido la muestra.
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CAPITULO 3
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CAPITULO 3. MATERIALES Y METODOS

3.1. TRABAJO DE CAMPO

Para la caracterizacion fisico-quimica del depésito de lodos “Pefia del Aguila se
tomd una muestra representativa de todo el depdsito como se muestra en el detalle
de la foto 8.

R~ !

T jSilua'Cién exactaldejrecogidade muestra

Foto 8 Situacién geografica de la muestra

En la foto 8 se puede ver el lugar exacto dentro de la balsa de lodos de la Pefia del
Aguila donde se tomé la muestra que posteriormente trataremos y analizaremos en

el laboratorio cuyas coordenadas UTM del punto de muestreo son:

X:691.273
Y:4.164.325

La muestra, de unos 3 kg, fue recogida con una paleta de jardineria y depositada en
bolsa de plastico para llevarla al laboratorio.
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3.2. TRABAJO DE LABORATORIO

En primer lugar se ha tamizado en seco toda la muestra recogida en la Pefia del

aguila de aproximadamente 3 kg.

r:

Foto 9 Recogida de muestra de lodos en la presa Pefia de Aguila

Py

El tamizado se ha realizado a mano dividiendo la muestra en tres partes; una
parte con la muestra que no pasé el tamiz de 2000 micras, esta parte la
utilizaremos en procesos posteriores para obtener el pH y la conductividad
eléctrica. Una segunda parte es la clasificada entre 50 y 2000 micras, cuya
finalidad es hacer ensayos de reologia con un sensor adecuado para analizar
esa granulometria; y por ultimo la parte de la muestra inferior a 50 micras con
la que se ha hecho gran parte de este estudio y todos los ensayos
relacionados con la reologia, ya que el sensor actualmente disponible no nos
permitia trabajar con granulometrias superiores a 50 micras. (Ver tabla n° 4).
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Tabla 4 Tamafo de particulas de la muestra

Porcidn de muestra Tamafo en micras
1-muestra >2000
2-muestra 2000-50
3-muestra <50

En primer lugar se ha disgregado la muestra para poder clasificarla en los

distintos tamafios granulométricos de la que estd compuesta (foto 10)

Foto 10 Disgregacién de la muestra de lodos en el laboratorio.

Una vez separada la muestra en las tres partes anteriormente descritas se ha hecho
necesario la obtencion de una mayor cantidad de muestra por debajo de 50 micras,
para lo cual se ha vuelto a tamizar la parte de muestra de entre 50 y 2000 micras,

pero esta vez se ha utilizado la técnica de tamizado en humedo (foto 11)
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Foto 11 Tamizado en hiumedo de la muestra de lodos

Esta técnica ha consistido en tamizar dicha muestra, en los mismo tamices utilizados

en seco, pero aplicando una cantidad de agua tipo Il con una presion constante.

Una vez obtenida muestra en hiumedo se ha dejado secar en un horno a 60°C (foto

12) obteniéndose la cantidad de muestra por debajo de 50 micras deseada (foto 13)

Foto 12 Bandeja porta-muestras en el horno (estufa) donde se han secado las
muestras de lodos a 60°C
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Foto 13 Muestra de lodos seca, donde se aprecia el agrietamiento del material

En la foto 13 se ve como ha quedado la muestra después del secado en el horno.
Siendo la mas oscura la muestra que se queria obtener (< 50 micras) y la mas clara

la muestra entre 50 y 2000 micras.
El total de la muestra <50 micras se ha utilizado para obtener diferentes
suspensiones (para reologia y difraccion laser), mezclas (para difraccion y

fluorescencia de rayos x y termogravimetria).

Para la técnica de lixiviado se ha preparado una muestra disgregando en un molino

una fraccion del todo-uno (muestra completa sin tamizar) de la muestra inicial.

En cuanto a las proporciones y técnicas de los diferentes ensayos se detallara en

los capitulos posteriores.
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CAPITULO 4. ENSAYOS DE LABORATORIO

4.1. ESPECTROMETRIA DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X DE DISPERSION
DE LONGITUD DE ONDA.

La fluorescencia de rayos X es una técnica de espectrometria atdbmica basada en la
deteccidn de la radiacion X emitida por atomos excitados. Los fotones fluorescentes
son caracteristicos de cada elemento en cuestiébn y su intensidad determina la
concentracion del mismo. Se utiliza con fines cualitativos y cuantitativos, tanto en
muestras solidas como liquidas. Es de gran aplicacion en andlisis de residuos,
polimeros, minerales, aleaciones y compuestos organicos.

En nuestro caso para analizar las muestras de la “Pefia del Aguila” hemos utilizado

el Espectrometro de fluorescencia de rayos X Bruker S4 Pioneer»

Figura 6 Espectrometro de fluorescencia de rayos X Bruker S4 Pionner

Tiene las siguientes caracteristicas:
Espectrometro

e Goniémetro equipado con dos motores independientes de alta precision, con
codificadores Oopticos para el ajuste automatico de los angulos en el
instrumento.

o Estabilizacion térmica en la cabina de muestreo, con una precision de + 0'05
°C.

e Generador de rayos X, con un rango de 20-60 kV y 5-150 mA, programables
en pasos de 1 kVy 1 mA.
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« Potencia maxima de salida: 4 kW.

o Rotacién de la muestra a 30 rpm para compensar los efectos de su posible
orientacion

o Cambiador de filtros de haz primario programable, de 10 posiciones, con una
configuracion de filtros optimizada (Cu: 0.2 y 0.3 mm; Al: 0.8, 0.2, 0.5, 0.1 mm
y 0.0125 mm), para conseguir la mejor la relacion pico fondo.

« Cristales analizadores instalados: LiF200, LiF220, Ge, PET y XS-55.

o Detector de centelleo y contador proporcional de flujo de gas

e Tubo de rayos X de ventana frontal y anodo de rodio

« Sistema cambiador de muestras de 60 posiciones

4.2. ANALISIS DE TAMANO DE PARTICULA POR DIFRACCION LASER

La difraccién laser determina el tamafio de particula segun el principio basico de que
las particulas grandes dispersan la luz a angulos bajos y las particulas pequefias
dispersan la luz a altos angulos. El instrumento mide la energia de la luz dispersada
sobre un rango de angulos y traduce esta informacion en la distribucion de tamafio
de particula. Para ello es necesario utilizar un modelo de dispersion y conocer las
propiedades 6pticas del material. Por su rapidez y automatizacion, es el método mas
extendido para el andlisis de tamafio de particula en su rango de trabajo. Es de gran
aplicaciéon para conocer la textura de un suelo, pudiendo ser utilizado para el estudio
granulométrico de cualquier material en polvo, tanto seco como disperso en un
fluido.

Figura 7 analizador Mastersizer 2000LF de
Malvern instruments
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Este aparato permite medir el tamafio de particula en un rango de 0.02 a 2000 pum.
Tiene las siguientes caracteristicas:
Banco optico
e Laser de He-Ne combinado con una fuente de luz azul de estado so6lido de
baja longitud de onda para la medida de particulas submicronicas.
o Compensacion por la solucién de Mie.
« Alineamiento automatico de laser.
e 5 segundos de tiempo de analisis.
Unidades de dispersion
o "Hydro 2000G" para dispersion en agua. Cuenta con ultrasonidos, agitacion y
caudal controlados (utilizado en nuestro analisis de muestras)
e "Scirocco 2000" para dispersion seca. Cuenta con presion y vibracion
controladas.
« "Hydro 2000SM" para dispersantes diferentes al agua, corrosivos, de alto

valor econémico, o con altas tasas de sedimentacion.

4.3. ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO

Es una técnica de analisis térmico que mide la masa de una muestra en funcion de
la temperatura o el tiempo. Permite realizar estudios de evaporacion de
constituyentes volatiles, descomposiciones en atmdsfera inerte u oxidante, asi como
estudios de oxidacion y ferromagnetismo. Resulta de aplicacion en el analisis de
polimeros, muestras geolédgicas, alimentos, etc. Analizador termogravimétrico
«TGA/DSC 1HT» de Mettler-Toledo

Cuenta con las siguientes caracteristicas:

e Horno horizontal, con un rango de temperatura desde ambiente hasta 1600
°C.

o Exactitud térmica de £0’5 °C.

e Reproducibilidad térmica de +0’3 °C.

o Carga maxima de 1 g, tras el tarado.

e Registro simultaneo de la sefial de flujo de calor

e Resolucion de 0’1 ug
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e Deriva de la linea de base <2 ug

e Robot automuestreador de 34 posiciones

Figura 8 Analizador termogravimétrico

Controlador automatico de gases de purga, de 0 a 200 ml/min.
El analizador puede acoplarse a un detector para el andlisis de los gases
desprendidos

Es una técnica de utilidad en la identificacion de todo tipo de compuestos organicos
e inorganicos, en la determinacién de grupos funcionales en matrices organicas, asi
como en el estudio de la composicion molecular de superficies. Tiene amplia

aplicacién en el estudio de materiales poliméricos, combustibles, minerales.
Espectrofotometro «Thermo Nicolet 5700»

El sistema Optico utiliza el principio del interferometro de Michelson de barrido
continuo con conduccion de espejo movil mediante colchén neumético y dispone de
una bancada 6ptica monobloque, construida con fundiciéon de aleacién de aluminio
bajo presién, lo que le confiere una estabilidad excepcional, caracteristica
imprescindible en un sistema IRTF de altas prestaciones.

Cuenta con las siguientes caracteristicas:
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Interferometro tipo Michelson de geometria en 45° de colchon de aire
generado por el propio mecanismo interferométrico, de modo que no necesita
fuente externa de gas para trabajar.

Alineamiento automatico y autoalineamiento dindmico continuo asistido por
laser.

Resolucion mejor de 0,5 cm-1

Velocidad de barrido del espejo moévil comprendida entre 0,158 y 5,06 cm/s.
Precision en longitud de onda mejor de 0,01 cm-1 para cada punto de dato,
medida a 2000 cm-1 y controlada por el laser.

Precision en ordenadas mejor del 0,07 % de desviacion, medida a 4 cm-1 con
lamina de poliestireno de 8 pm.

Divisor de haz de Ge/KBr, con un intervalo espectral de 7400 a 350 cm-1.
Detector DTGS/KBr, con un intervalo espectral de 12500 a 350 cm-1.

Fuente infrarroja cerdmica, operando a 1525 K, con un intervalo espectral de
9600 a 15 cm-1.

Laser de referencia de helio-neén, operando a 15798 cm-1, prealineado y de
alta capacidad.

Generador de gas de purga, para eliminar la contribucién espectral ambiental.
Programa «Omnic», para la evaluacién y manipulacion de espectros.
Accesorio «Smart Orbit», para el andlisis por reflexion total atenuada de
sélidos y liquidos.

Accesorio de acoplamiento al analizador termogravimétrico, para el andlisis

de los gases desprendidos por la muestra en el horno del mismo.

4.4. REOMETRIA

Es la parte de la fisica que estudia la relacion entre el esfuerzo y la deformacion en

los materiales que son capaces de fluir. Las propiedades mecanicas estudiadas por

la reologia se pueden medir mediante aparatos que permiten someter al material a

diferentes tipos de deformaciones controladas y medir los esfuerzos, o viceversa. Es

posible caracterizar reoldégicamente dispersiones, fluidos complejos, alimentos y

polimeros, asi como realizar estudios de viscoelasticidad en sélidos.
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CARACTERISTICAS DEL REOMETRO AR-G2 DE TA INSTRUMENTS
Sistema de cojinete axial magnético, que permite un control muy preciso de torque,
eliminando cualquier perturbaciéon de ruido o sefial de vibracibn causada por
turbulencias de aire en los reémetros habituales de cojinetes de aire.
Caracteristicas y especificaciones
o Capacidad de realizar experimentos a velocidad controlada y a esfuerzo
controlado
o Capaz de realizar estudios de viscoelasticidad de materiales, comportamiento
cinético de reacciones de polimerizacién y curado.
« Amplio rango de control de fuerza normal: 0,01 - 50 N.
o Rango de par de fuerzas en oscilacién: 3-10 -6 — 200 mN.m
e Rango de par de fuerzas en cizalla: 10 -5 — 200 mN.m
e Resolucion del par de fuerzas: 0,1 nN.m
e Inercia del motor: 18 uN.m.s
« Rango de velocidad angular en esfuerzo controlado: O - 300 rad/s
e Rango de velocidad angular en deformacion controlada: 1,4-10 -9 - 300 rad/s
e Rango de frecuencias: 7,5 10 -7 - 628 rad/s
o Resolucién en el desplazamiento: 25 nrad.
« Tiempo necesario para cambio en la velocidad: 7 ms.
e Tiempo necesario para cambio en la deformacion: 30 ms.
e Rango de temperatura con plato peltier: -20 a 200 °C.
e Rango de temperatura con platos calientes: 30-400 °C.
Se cuenta con los siguientes accesorios.
e Sensores cono-placa de 20, 40 y 60 mm de diametro.
e Sensores de placas paralelas de 8, 20, 40 y 60 mm de diametro.
o Platos desechables de 25 y 40 mm de diametro.
« Platos rugosos de 20,40 y 60 mm de diametro
o Trampa de disolventes para evitar la desecacion de la muestra
o Accesorio interfacial para andlisis superficial de sustancias tensoactivas
e Accesorio de torsién para muestras solidas
e Célula para el analisis de almidones
o Célula presurizada con gas, para evitar la friccion, de hasta 138 bar, utilizable
de -10 a 150 °C.
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Figura 9 Redmetro

4.5. DIFRACCION DE RAYOS X DE POLVO

La difraccion de rayos X es una técnica analitica versatil para examinar solidos
cristalinos, lo que incluye a materiales ceramicos, metales, minerales y compuestos
organicos. Estos materiales pueden estar en forma de polvo, monocristales, laminas

delgadas, fibras o formas

Figura 10 Difractometro de rayos X
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irregulares, dependiendo de la medida a realizar. Los difractometros de polvo se

utilizan de forma rutinaria en la identificacion de las fases cristalinas de una muestra,

asi como en su analisis cuantitativo. Resulta de gran utilidad en la identificacion de

sustancias desconocidas, asi como en el control de calidad de procesos.

CARACTERISTICAS DEL DIFRACTOMETRO DE RAYOS X DE POLVO "BRUKER
D8 ADVANCE"

Este aparato dispone de una carcasa de proteccion total contra la radiacion de rayos

X, estando homologado por el Ministerio de Industria y Energia. Consta de las

siguientes partes:

Goniémetro theta/theta

Vertical con circulo de medida ajustado a 435 mm de diametro

Amplitud de paso minimo: 0,0001°

Rango de medida en 2theta: 0-168°

Tubo ceramico de emisién de rayos X tipo KFL-Cu-2K, de 2,2 kW, anodo de
Cu y foco fino largo

Portatubos con indicacion luminosa de estado del obturador de la ventana
Portarendijas de haz incidente para alojar una rendija fija de apertura y otra
Soller de 2°

Portamuestras rotatorio

Portarendijas de haz difractado para alojar una rendija fija antidispersiva, otra
receptora y otra para el monocromador secundario; asi como un filtro de Niy
una rendija Soller de 2°

Monocromador secundario de grafito, para la eliminacién de la radiacion de
fluorescencia de fondo y de la radiacion K@

Detector de centelleo de Nal(Tl), con conteo lineal de hasta 2-106 cps

Generador de rayos X "Kristallofex K 760-80F"

3000 W de potencia

Tension regulable de forma continua entre 20 y 60 kV
Corriente regulable de forma continua entre 5y 80 mA
Estabilidad: + 0,001%
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4.6. TEST DE LIXIVIADO

MEDIDAS DE pH

Figura 11 Medicién pH

El pH-metro es un sensor utilizado en el método electroquimico para medir el pH de

una disolucion.

La determinacién de pH consiste en medir el potencial que se desarrolla a través de
una fina membrana de vidrio que separa dos soluciones con diferente concentracién
de protones. En consecuencia se conoce muy bien la sensibilidad y la selectividad

de las membranas de vidrio durante el pH.

Una celda para la medida de pH consiste en un par de electrodos, uno de calomel
(mercurio, cloruro de mercurio) y otro de vidrio, sumergidos en la disolucion de la

gue queremos medir el pH.

La varita de soporte del electrodo es de vidrio comun y no es conductor, mientras
gue el bulbo sensible, que es el extremo sensible del electrodo, esta formado por un

vidrio polarizable (vidrio sensible de pH).

Se llena el bulbo con la solucion de &cido clorhidrico 0.1M saturado con cloruro de
plata. El voltaje en el interior del bulbo es constante, porque se mantiene su pH
constante (pH 7) de manera que la diferencia de potencial solo depende del pH del
medio externo.

55



El alambre que se sumerge al interior (normalmente Ag/AgCl) permite conducir este

potencial hasta un amplificador.

MEDIDAS DE LA CONDUCTIVIDAD

Figura 12 Conductimetro

El conductimetro mide la conductividad eléctrica de los iones en una disolucion.
Para ello aplica un campo eléctrico entre dos electrodos y mide la
resistencia eléctrica de la disoluciéon. Para evitar cambios en las sustancias, efectos

de capa sobre los electrodos, etc. se aplica una corriente alterna.

56



CAPITULO 5




58



CAPITULO 5. RESULTADOS

5.1. ANALISIS DE TAMANO DE PARTICULA POR DIFRACCION LASER.

Result Analysis Report

Samiple Name: SOP Name: Measured:
PaAmezcla compuesta - Average viernes, 08 de julic de 2018 13:34:25
Sample Source & type: Measured by: Analysed:
ST viernes, 08 de julio de 2018 13:34:27
Sample bulk lot ref: Result Source:
Ayeraged
Particle Name: Accessory Name: Analysis model: Sensitivity:
suelo Hydro 20005 (A) General purpase Maormal
Particle RI: Absorption: Size range: Obscuration:
1.580 0.2 0.020 to 2000.000 um 7.29 %
Dispersant Name: Dispersant RI: Weighted Residual: Result Emulation:
Water 1.330 0.671 % Off
Concentration: Span : Uniformity: Result units:
0.0083 Se\ol 13.348 4.08 Volume
Specific Surface Area: Surface Weighted Mean D[3,2]: Vaol. Weighted Mean D[4,3]:
0.228 m3ig 8778 um 12B.877 wum
di0.1): 3.642 um d{0D.5): 29.022 um di09): 30970 um
Particle Size Distribution
4
35
—_ 3
F
- 23
£
= 2
=
= 1.5
1
0.3
IEl.li]l 01 1 10 100 1000 3000
Particle Size (pm)
—PA mezcla compuesta - Average, viernes, 08 de julio de 2016 13:34:25

Size (pmi  Volumein % SHzmpm  Woume % Stz (umi | Volume In % Sr=ipmi NWoume RS Sizeipm) | Vouren S Sz (pwi  Volume In%
amd ;ﬁ 647 1504 oxs
530 1328 4E

S0.000 =000 00CLI00

Figura 13 Resultado ensayo analisis de tamafio de particula

Como muestra la figura 13 se puede ver que la muestra analizada es bimodal, es
decir, tiene dos tipos de tamafio de particula, predominando las particulas con un
tamano inferior a 50 micras.

Para determinar el tipo de particula del que se trata se han introducido los valores de
volumen de tamafio de particulas (Tabla 5) en una hoja de calculo Excel segun la
norma (AN101104 SOIL texture Laser difraccion):
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Tabla 5 Valores en % volumen de la distribucion del tamafio de la particula

Arena ‘ Arcilla ‘ Limo
41% ‘ 5% ‘ 54%

Tras introducir estos datos en la hoja de calculo Excel, en el triangulo siguiente nos

ha dado un punto (punto rojo) indicando segun las distintas proporciones en peso de

gué tipo de material se trata, de acuerdo a la clasificacion textural por el método

triangular desarrollado por el Departamento de Agricultura de los Estados Unidos.

Soil Texture Triangle

100

SIS
CNUNINLNENINENF NN
= ENENENENENENENENE
NN NSNS NLNANY
NN NI NG NINGYON
NN \/

v A AN AN AN A 2N
.v-v-v-v-v-v-v-vev-

ENAN ﬁ
XENINLNININY A4

Sand Separate, %

Figura 14 Clasificacion granulométrica de los lodos Pefia del Aguila

En este caso tenemos que la mayor parte de los lodos de la balsa de la Pefa del

Aguila se puede clasificar como clase textural franco-limoso, segin se puede ver en

la figura 14.
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5.2. ANALISIS TERMOGRAVIMETRICO

Resultados:
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Figura 15 Resultados analisis gravimétricos

En la figura 15 se muestra el andlisis térmico donde se observan los cambios

en el flujo de calor acoplados a cada fase. En la grafica se puede apreciar las

fases en las que se descompone la muestra. En primer lugar se descompone
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0,7014 mg de muestra que corresponde con la humedad de ésta, esto sucede
entre 38 y 240 grados centigrados. En segundo lugar se descompone el
85,5265*10° mg de muestra que corresponde a SOs; de sulfuros en un rango
de temperaturas de entre 240 y 320 grados centigrados. Ya entre 320 y 680
grados centigrados se descompone el 0,5616 mg de la muestra que
corresponde a la materia orgéanica (H.0, CO,, HCI SO3). La ultima fase
corresponde a un rango de temperatura de entre 680 y 1072 grados
centigrados donde se produce la descomposicion de HClI y SO3

correspondiendo al resto de muestra, 7,6730 mg

o Currenl (4]

E :I.... e |8

4 LEE ]
54

1 F 3 A48 &7 F 210N IR2NDMIS1EITIE NI 0N F22F2420FRIT AT 00T 07 00 3435 560X 38 19 A0 41 &7 &7 A4 A4S A6 AT 48 49 S0 50 5T 5354 Elming

Figura 16 Curvas de pérdida de masa de la muestra de lodos de la balsa Pefia del
Aguila
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5.3. DIFRACCION DE RAYOS X DE POLVO

Tabla 6 Resultados ensayo difraccion de rayos X de polvo.
76,8 % crystallinity

Show Color Sean Name Compound Name Farmula IAcDB IfcUser §-Q  System Space Group
Yes  Red Pefia del Aguiila.raw #1 POF 00-052-1044 Chlorite-serpentine (NR) (Mg, A6 (S, A 4010(OH)8 -1 0.65 67.5% Hexagonal P(0)
Yes Lime Pefia del Aguiila.raw ¥ PDF 00-058-2035 Muscovite-2M1 KAI2( 5, A1)4010{OH)2 -1 0.6 16.6% Monadinic  C2/c(15)
Yes Magenta Pefia del Aguiila.raw #1 PDF 00-005-0490 Quartz, low 5102 16 0 50% Hexagonal  P3121(152)
Yes  Blue Pefia del Aguiila.raw ¥1 POF 04-015-4421 gypsum Ca(504)(H20)2 10.35 0 3.6% Monoclinic  C2/m(12)
Yes Yellow Pefia del Aguiila.raw #1 POF 01-073-0147 Tale-1A Mg3(51205)2(OH )2 1.05 0 2:3% Tridlinic c1(2)
Yes DarkOrange  Pefiadel Aguiilaraw #1 PDF 01-083-1305 Calcite, magnesium, syn (Mg0.06 Ca0.94)( C03) 307 0 2.2% Rhombo.H.axes R-3c(167)
Yes LightSteelBlue Pefiadel Aguiila.raw #1 POF 00-007-0330 Ilite-Montmorillonite, regular K - &14(5i &1 )8 020( OH)4-xH20 -1 0.7 1.7%
Yes  DarkRed Pefia del Aguiila.raw #1 PDF 01-071-6449 Magnetite, titanian Fe(Fel17Ti0.54) 04 432 0 0.8% Cubic Fd-3m (227)
Yes  Green Pefia del Aguila.raw ¥ POF 01-082-9278 Siderite, magnesian (Fel.65Mg0.35)(C03) 283 0 0.3% Rhombo.H.axes R-3c(167)
Yes  Cyan Pefia del Aguiila.raw #1 POF 00-011-0515 Chalcopyrite Cul7.6Fel7.6532 -1 76 0.1% Cubic 1-43m (217)
==
5 | FA
: | PDF 00-052-1044 ( Mg, ALJG (Si, A4 010 (O H 38 Chiorite-serpertine (NR)
o - | POF 04-015-4421 Ca( 504 )( H2 0 )2 gypsum
5= | PDF 00-058-2035 K A2 { Si, Al 14 0100 H )2 Muscovte-21
E | POF O0-005-0450 5i 02 Quartz, low
- | POF01-071-6443 Fe { Fel 17 Til 54 ) 04 Magnetite, titanian
8- POF 01-039-1305 ( Mg0 .06 Cal 94 ) ( €03 ) Calcite, magnesium , syn
i : | POFO1-082-9273 ( Fe0 65 Mg0.35 ) ( C 03 ) Siderite, magnesian
: POF 00-011-0615 Cul? E Fel7 B 532 Chalcopyrite
o PDF 01-073-0147 Mg3 ( Si2 05 )2( O H 12 Talc-1A
§— POF 00-007-0330 K - A SiAS 020 (0 H M -« HZ O llite-Montmorillonite, regular
g
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Gréfico 3 Resultados ensayos difraccion de rayos X en polvo
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5.4. TEST DE LIXIVIADO

Para el andlisis del pH y la conductividad se ha cogido una porcién de la muestra
todo-uno, se ha molido y se ha mezclado con agua tipo 2 en una proporcion 1:10.
Una vez obtenida la suspension se ha analizado con la ayuda de un conductimetro y
un pH metro como el de la foto 14

L) )
Foto 14 pH metro analizando la muestra de lodos Pefia del Aguila
En cuanto al pH se ha obtenido un valor de 7,95 de la muestra todo-uno de la Pefa
del Aguila, por lo que podemos decir que se trata de un suelo alcalino.

En cuanto a la conductividad eléctrica nos ha dado un valor de 11,08 mS/Cm.

Foto 15 Conductimetro y muestra Pefia del Aguila
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5.5. ESPECTROMETRIA DE FLUORESCENCIA DE RAYOS X DE DISPERSION
DE LONGITUD DE ONDA.

5.5.1. PREPARACION DE MUESTRAS

Se ha molido en un mortero de agata 10 gramos de la muestra todo-uno (sin
tamizar) de la Pefa del Aguila. Posteriormente se ha sometido a secado en un horno
durante 24 h a 60 °C.

Una vez que la muestra este bien molida se mezclan los 10 gramos de muestra de
lodos seca con 8 gramos de elvacite en un mortero y se deja que se evapore el

elvacite durante 15 minutos.

Por ultimo, para obtener la pastilla que nos servira para el ensayo de espectrometria
colocamos dicha mezcla en un molde, y la introducimos en una prensa de 40

toneladas durante un minuto.

Como resultado obtenemos una pastilla, como se puede apreciar en la foto 16.

Foto 16 Pastilla para analizar en el ensayo
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Tabla 7 Resultados ensayos de difraccion X

Elementos Pefia del Aguila
Concentraciones
(%)
PF 14.4200
o] 31.6312
Na 0.7610
Mg 5.9130
Al 4.2160
Si 11.4600
P 0.0230
S 1.4350
Cl 6.3450
K 0.4600
Ca 2.9330
Ti 0.1600
\% 0.0058
Cr 0.0051
Mn 0.5486
Fe 19.2800
Co 0.0033
Ni n.d.
Cu 0.0092
Zn 0.1430
Ga n.d.
As 0.0451
Br 0.0083
Rb 0.0015
Sr 0.0114
Y n.d.
Zr 0.0065
Nb n.d.
Ba 0.0350
Pb 0.1400

La pérdida al fuego (PF) procede del estudio termogravimétrico.
El oxigeno (O) es el estequiométrico correspondiente a los elementos analizados por
FRX

n.d.: no detectado
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Los valores de la tabla han sido corregidos de un blanco, para los siguientes

elementos:

Tabla 8 Elementos

Elemento Conc. (%) Origen
Cr 0.0008 portamuestras
Cu 0.0011 colimador

Pastillas con 10 g de muestra + 0.8 g de Elvacite
Método de medida: MultiRes-Vac34
Modelo de evaluaciéon: Oxides-Vac

Muestra molida a mano en mortero de agata y desecada a 60 °C una noche

Intensidad mayor de 3*fondo estadistico en los valores finales de concentracion.

Conclusiones:

Como se observa en la tabla 7, en la muestra analizada existe una gran diversidad
de elementos quimicos, destacando el hierro con un porcentaje de 19,28 %.

En cuanto a los principales elementos quimicos que se extraian el porcentaje que se
encuentra en las balsas mineras es bajo, de 0,14 Pb y 0,143 Zn.

En relacién a elementos atipicos de las balsas de lodos, destaca la gran cantidad de
cloro (6,345 %) que existe en estas balsas de la Pefia del Aguila, con respecto a
otras balsas de lodos como la Peraleja. Esto se debe a que en el lavadero utilizaban

agua de mar, para obtener el mineral.
También se han encontrado cantidades relativamente altas de Mg, Al y Si como se

muestra en la tabla 9, esto se debe principalmente a la composicion de los residuos

originales.
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Tabla 9 Concentraciones de Mg, Al y Si

Elementos Concentraciones %
Mg 5.9130
Al 4.2160
Si 11.4600

5.6. REOMETRIA

Para realizar los diferentes ensayos en el redmetro se ha preparado la muestra
siguiendo los célculos para obtener la fraccién de sélidos en volumen y el volumen
de agua adecuado del articulo sobre reologia de David V. Boger como se muestra

en a continuacion.

Calculo de la concentracion de solidos.

La fraccion sélida (X) de una suspensién se puede calcular de la siguiente manera:

m(seca) —m (vacia)

- m(mojada) — ms(vacia)
donde m(seca) es la masa de bandeja y la suspension antes del secado, m(vacia)
es la masa de la bandeja vacia, y m (mojada) es la masa de la bandeja y la
suspension después del secado.
La fraccion de masa solida (X) de la solucion se puede convertir en la fraccion de
volumen sélido (@) si la densidad de la particula (pp) y la densidad del liquido (p:) se

conoce.

1
pp 1 _
1+30 G-

La conversion de la fraccion de volumen sélido (@) para la masa de fraccién sélida

b =

(X) es como es:
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1
X =

pt /1
1+=(5-1
Y la densidad de la suspension (ps) puede ser calculada de la siguiente manera:

1

PTx a2
pp pt

Tras obtener dichos datos, y teniendo en cuenta que con una fraccion de solidos en
peso mayor al 70%, la suspension se vuelve tan espesa que impide hacer los
ensayos deseados en el redmetro, se ha llegado a la conclusion de trabajar con
concentraciones de suspension en peso de un rango entre 40% y 70% cogiendo las
siete mas representativas ( 45%, 47%, 50%, 52%, 55% 60% y 65%), como se

muestra en la tabla 10.

Tabla 10 Suspensiones analizadas.

d Fraccion de Fraccibonde  m sélido V agua V final
suspensién sélidos sélidos

(9/mL) (x, % plp) (P, % VIV) (9) (mL) (mL)
1.76 65 38.24 45.88 24.71 40
1.67 60 33.33 40.00 26.67 40
1.58 55 28.95 34.74 28.42 40
1.53 52 26.53 31.84 29.39 40
1.50 50 25.00 30.00 30.00 40
1.46 47 22.82 27.38 30.87 40
1.43 45 21.43 25.71 31.43 40

A partir de obtener dichas proporciones como las que se muestran en la tabla 10, se
han preparado siete probetas con suspensiones de diferentes proporciones de

muestra, como se puede apreciar en la figura 17.
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Figura 17 Probetas con suspensiones para ensayos reoldgicos.

Para analizar todas las muestras se han hecho tres modalidades de ensayos
diferentes, buscando el mismo resultado, pero con la méaxima precision posible.
Estos ensayos se basan en el método de tension de cizallamiento tangente, el cual
se ha utilizado para analizar todas las graficas de los ensayos y es el mejor método

para determinar la tensién de fluencia, por su alta precision.

Estos ensayos son:
Barrido de tension de cizalla en continuo.
Barrido de tension de cizalla en estado estacionario.

Velocidad de deformacién de cizalla en continuo.

Para obtener los resultados buscados se ha analizado un minimo de cinco veces
cada suspension, para que los resultados sean mas fiables y representativos.
Obteniendo asi a través del programa TRIOS* graficos como el de la figura 18 en

tres modalidades diferentes.

*TRIOS: SOFTWARE DE ANALISIS DE MUESTRAS. UTILIZADO PARA ANALIZAR TODAS LAS

MUESTRAS DE REOLOGIA EN ESTE ESTUDIO.
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Figura 18 Grafico de analisis de muestra de barrido de tension de cizalla en
continuo de un 55% p/p de suspension de la muestra de lodos <50 micras de la
Pefia del Aguila.
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Figura 19 Grafico de analisis de barrido de tension de cizalla en estado estacionario
de una suspension del 55 % p/p de la muestra de lodos <50 micras de la balsa Pefia
del Aguila.
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Figura 20 Grafico de analisis de velocidad de deformacion de cizalla de una
suspension del 55 % p/p de la muestra de lodos < 50 micras de la balsa Pefia del
Aguila

En el caso de la figura 20 la ecuacion que mejor se ajusta a la curva es la de

Herschel-Bulkley (ecuacién 1)

Ecuacion 1

a=a,+k§"

For (J,=0 and n=1 => Newtonian fluid
For [J,=0 and n#1 => Power Law fluid
For [,#0 and n=1 =>Bingham fluid
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102 .
Analysis, Carreau-Yasuda

Cursorx1. 1479573 1/s
Cursoryl: 299315 Pas
Cursorx2; 1938 50 1/s
Cursory2: 00511292 Pas
Zero-rate viscosity 428992 Pas
infinite-rate viscosity: 00293512 Pas
consistency: 843371 5

rate index; -0.0392803

10-1 J fransition incexc 0.919556
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Figura 21 Grafico de analisis de velocidad de deformacion de cizalla en continuo de
una suspension del 50 % p/p de la muestra de lodos < 50 micras de la Pefa del
Aguila
En el caso de la figura 21 la ecuacion que mejor se ajusta a la curva es la de Carreu-

Yasuda (ecuacion 2)

Ecuacion 2
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Tabla 11 Resultados de los ensayos de la suspension del 65 % en peso, de sdlido.

Test

Promedio
Desviacion
tipica

R.S.D.%

Stress-rate model (Herschel-Bulkley)

a (Pa)

167.53

136.76

52.37

108.85

116.37

48.94

42.19

k
(Pa.s)
6.31

15.86

71.18

12.10

26.36

30.13

1.143

n

0.32

0.22

0.10

0.28

0.23

0.09

0.391

RZ

0.996

0.996

0.987

0.984

0.990

0.006

0.006

po
(pa.s)
9390

9262

9184

8219

9014

536.7

0.060

Velocidad de cizalla.

Heo
(pa.s)
0.075

0.165

0.187

0.184

0.152

0.052

0.342

k (s)

73.41

81.73

82.97

76.37

78.62

4.50

0.057

n

0.038

0.034

0.019

0.015

0.026

0.011

0.423

Viscosity-rate model (Carreau-yasuda)

a

3.12

4.07

4.07

5.46

4.18

0.96

0.230

RZ

0.999

0.998

0.997

0.998

0.998

0.00081

0.001

Tabla 12 Resultados de los ensayos de la suspension del 60 % en peso de sdlido..

Test

Promedio
Desviacion
tipica

R.S.D. %

Stress-rate model (Herschel-Bulkley)

a (Pa)

34.56

37.05

37.45

36.43

36.48

36.39

1.108

0.030

k (Pa.s)

9.75-10™

9.15-10™

6.73-10™

7.33.10™

6.96-10™

7.98.10*

1.37-10™

0.172

n

1.52

1.52

1.56

1.55

1.56

1.54

0.019

0.012

RZ

0.9985

0.9988

0.9988

0.9986

0.9988

0.9987

1.41-10™

1.14-10*

uo
(pa.s)
3307

3874

3973

3806

3799

3752

258.3

0.069
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Velocidad de cizalla.

Viscosity-rate model (Carreu-yasuda)

Moo
(pa.s)
0.047
0.048
0.048
0.049
0.048

0.048

0.000
7

0.015

k (s)

110.2

121.1

125.5

119.4

116.1

118.4

5.72

0.048

n

0.0118

0.0112

0.0102

-0.0168

-0.0160

-0.0132

0.0029

-0.220

a

155

1.37

1.39

1.38

1.35

1.41

0.08

0.05

0.9995

0.9995

0.9995

0.9994

0.9996

0.9995

7.07:10°

7.07-10°



Tabla 13 Resultados de los ensayos de la suspension del 55 % en peso de solido.
Velocidad de cizalla.

Test

a B W N -

6
Promedio
Desviacion
tipica

R.S.D. %

Stress-rate model (Herschel-Bulkley)

a (Pa)

49.82
24.88
24.21
23.37
24.17
23.75
24.08
0.57

0.024

k (Pa.s) n

9.55.10™ 1.76
4.09-10*  1.59
3.8-10" 1.61
3.93.10%  1.60
3.73:10%  1.62
411-10*  1.60
3.92:10%  1.60

1.79 -10*  0.011

0.456 0.007

RZ

0.9995
0.9976
0.9977
0.9979
0.9979
0.9978
0.9978

1.30-10*

1.30-10™

po
(pa.s)

2691
1858
1953
1926
1779
1893
1882
67.60

0.036

Viscosity-rate model (Carreu-yasuda)

poo
(pa.s
)

0.030
0.030
0.030
0.030
0.030
0.030
0.030

0.000

k (s)

89.53
105
117
113
107
112
111

4.90

0.044

n

0.038
0.025
0.030
0.024
0.030
0.027
0.027
0.00277

0.103

a

3.50
1.95
1.60
1.63
1.88
1.76
1.76
0.15

0.08

RZ

0.9945
0.9986
0.9988
0.9989
0.9986
0.9987
0.9987

1.30-10"

1.30-10™

En la tabla 13 no se tiene en cuenta el ensayo 1 (rojo) debido a que salen valores

atipicos, que pueden corresponder con un mal funcionamiento del reémetro o con

algun parametro que hizo que saliera un mal resultado.
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Tabla 14 Resultados de los ensayos de la suspension del 52 % en peso de solido.
Velocidad de cizalla.

Test Stress-rate model (Herschel-Bulkley) Viscosity-rate model (Carreau-yasuda)
a k (Pa.s) n R* po peo k (s) n a R*
(Pa) (pa.s) (pa.s)
1 3957 5.31.10% 1.57 0.9993 21944 0.0334 91.70 0.035 4.59 0.996
2 2293 7.96-10* 153 0.9989 1391.3 0.0279 102.2 0.045 2.54 0.998
3 21.67 6.17-10* 1.56 0.9990 1383.8 0.0270 1135 0.050 2.32 0.998
4 2057 6.05-10" 1.56 0.9990 1310.2 0.0277 105.7 0.041 2.29 0.998
5 2127 6.38.10" 155 0.9990 1363.5 0.0276 108.7 0.044 2.20 0.998

Promedio 25.20 0.64-10° 1.55 0.99904 1528.6 0.0287 104.4 0.043 2.788 0.997

Desviaciéon 8.08 9.74-.10° 0.01 0.15-10® 3735 0.0026 8.223 0.005 1.015 8.95.10"
tipica

R.S.D.% 0.321 1.520 001 0.15.10" 0.244 0.092 0079 0.129 0364 8.95.10*

Tabla 15 Resultados de los ensayos de la suspensién del 50 % en peso de sélido.
Velocidad de cizalla.

Test Stress-rate model (Herschel-Bulkley) Viscosity-rate model (Carreau-yasuda)
a(Pa) k(Pas) n R? u 0 (pa.s) P k (s) n a R?
(pa.s)
1 18.77 2.98-10% 1.62 0.9963 1052.36 0.023 89.75 0.089 2.77 0.9980
2 18.83 2.95.10" 1.62 0.9960 1109.16 0.022 90.87 0.031 2.44 0.9990
3 18.86 2.99:10° 1.62 0.9963 1134.84 0.022 9450 0.032 2.60 0.9980
4 18.84 2.99-10" 1.62 0.9960 1121.90 0.022 9222 0.031 2.62 0.9984
5 18.85 3.34.10° 1.60 0.9960 1162.05 0.022 9584 0.032 258 0.9984

Promedio 18.83  0.3.10™ 1.62 0.9961 1116.06 0.022 92,63 0.043 2.60 0.9983

Desviacion 0.035 0.16-10° 0.008 0.16-10™ 40.65 4.47-10 252 0.026 011 0.41-10*
tipica “

R.S.D.%  0.002 1.520 0.006 0.15-10* 0.036 0.020 0.027 0.605 0.04 8.95.10"
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Tabla 16 Resultados de los ensayos de la suspension del 47 % en peso de solido.
Velocidad de cizalla.

Test

Promedio
Desviacién
tipica

R.S.D. %

Stress-rate model (Herschel-Bulkley)

a
(Pa)
12.11

12.14

12.34

12.34

12.45

12.27

0.145

0.012

k (Pa.s)

5.25-10°

5.37-10°

4.60-10°

5.01-10°

4.21-10°

0.49-10°

4.80-10°°

0.98

n R*
1.83  0.9970
1.82  0.9970
1.84  0.9970
1.83  0.9970
1.86  0.9968
1.84  0.9970

0.015 8.95-10°
0.008 4.86-10°

Viscosity-rate model (Carreau-yasuda)

HO(pas)

2645.61

2835.11

2847.60

3101.60

2889.30

2863.84

162.70

0.057

(pa.s)
0.019

0.019

0.019

0.019

0.019

0.019

0.000

k(s)

250.01

261.72

260.30

274.07

259.47

261.11

8.58

0.033

n

-0.0156

-0.0164

-0.0164

-0.0192

-0.0170

-0.0169

0.0013

-0.077

a

0.77

0.76

0.76

0.73

0.77

0.76

0.01

0.02

RZ

0.9999

0.9999

0.9999

0.9999

0.9999

0.9999

0.000

Tabla 17 Resultados de los ensayos de la suspension del 45 % en peso de solido.
Velocidad de cizalla.

Test

Promedio
Desviacién
tipica

R.S.D. %

Stress-rate model (Herschel-Bulkley)

a
(Pa)
13.34

12.87

10.61

11.12

11.50

11.89

1.167

9.81

k (Pa.s)

8.24-10”

8.51-10°

1.75-10

8.79-10°

6.66-10°

0.69-10°

6.88-10°

99.7

n

2.37

2.37

1.97

2.06

2.10

2.17

0.18

8.51

RZ

0.9983

0.9997

0.9984

0.9986

0.9989

0.99878

0.563-10™

5.63-10°

M0 (pas)

4.49-10"

1.28-10”"

4282140

4833440

4557790

389827

8.553
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Viscosity-rate model (Carreau-yasuda)

He (pa.s)

0.0165

0.0173

0.0185

0.0177

0.0175

0.83-10*

4.75:10°

k(s)

58535

609.80

52.43

1052.1

15062

28984

192.43

n

-0.38

-0.41

-0.58

-0.38

-0.4375

0.0960

-21.94

a

0.093

0.110

0.117

0.137

0.114

0.018

15.78

RZ

0.999

0.999

0.999

0.999

0.999

5.10°

5.10°



A través del andlisis de las gréficas obtenidas como la de la figura 18 se han
obtenido el promedio y la desviacidén estandar de las siete suspensiones analizadas
en el reémetro, llegando a la conclusion de una curva, como se muestra en la figura
22.

Tabla 18 Ensayos realizados en el reémetro y analizados en TRIOS

% 1 2 3 4 5 Promedio Desviacion R.S.D.
estandar %
65 | 1435 173.8 178.1 1822 191.6 173.87 18.19 10.46
60 | 32.58 34.16 35.72 36.49 36.75 35.14 1.75 4.98
55 |17.32 17.15 17.76 17.84 17.89 17.66 0.34 1.95
521 951 9.81 11.84 14.13 14.69 11.32 2.14 18.89
50 | 14.48 1457 14.63 14.69 14.72 14.62 0.10 0.66
47 | 8.24 8.36 849 852 867 8.46 0.16 1.93
45| 598 6.02 6.07 6.13 6.15 6.07 0.07 1.18

Tras realizar los tres ensayos reologicos descritos anteriormente y analizar sus
resultados se ha llegado a la conclusion de que el més preciso y fiable es el de
barrido de tension en continuo (Tabla 18). A partir de los valores medios de los
ensayos realizados a diferentes concentraciones (0.45, 0.47, 0.50, 0.52, 0.55, 0.60,
0.65) se ha determinado la curva de la Figura 22, la cual determina la tension de
cedencia de cada suspension con diferentes concentraciones de sdlido/liquido en

concreto.
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Figura 22 Curva representativa de las diferentes suspensiones analizadas

En la tabla 19, se pueden ver a modo de resumen las tensiones de cedencia
obtenidas por los tres métodos diferentes de andlisis de muestra de lodos de la Pefia
del Aguila. Tomando como referencia, por su mayor precision, el analisis de barrido
de tensién en continuo, que es a partir del cual vamos a sacar las conclusiones

finales de este estudio.

Tabla 19 Tabla comparativa de las tensiones de cizalla (Pa) obtenidas por tres
ensayos de flujo diferentes.

Concentracion Barrido de tension  Barrido de tension

(% p/p) en continuo. en estado Barrido de
estacionario. velocidad.

65 173.87 144.69 116.37

60 35.14 31.42 36.39

55 17.66 16.14 24.10

52 11.32 16.81 25.20

50 14.62 15.09 18.83

47 8.46 7.59 12.27

45 6.07 5.87 11.90
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En la tabla 19 se muestra un resumen de los datos de la tension de cedencia que se

ha obtenido de los tres ensayos realizados por el método de tensiones.

Tras analizar las suspensiones por los tres métodos diferentes (barrido de tension en
continuo, barrido de tension en estado estacionario y barrido de velocidad) se ha
podido llegar a la conclusion de que la tension de cizalladura més fiable y precisa es
la obtenida por el método de barrido de tension en continuo siguiendo la norma (Din,

Technical report 143).

En color verde claro ( figura 23) aparece la curva Pb-Zn Pefia del Aguila, la cual se
ha obtenido como resultado de los analisis reoldgicos descritos anteriormente y ha
sido el objetivo principal de este trabajo.

En la distribucion de dichos puntos se puede ver de forma clara que al aumentar la
concentracion de sélidos de la muestra aumenta significativamente la tension de
cedencia incrementandose este valor de forma brusca entre los puntos de 60 % de
sélido y 65 % de sdélido.

1,600
Pb-Zn Pefia del Aguila
1,400 |~ Coalclay tails
Sand clay tails 1
Sand clay tails 2
.. Manganese tails
1,000 Mickel tails 1
|« Mickel tails 2
& s Fedmudtails 1
+ Red mudtails 2

g
[ ]

Shear yield stress (Pa)
O
=]

600 - ) . .
= & + Copper tailings
& P x
o « = 8 aste fill
o, * B om0
200 L= a - ;
s g . & P
0 O L e ey o l{.‘i‘ﬂ_ W2 |
0.0 0.2 04 06 o8 o

Solids mass fraction

Figura 23 Gréfico experimental representativo de curvas de comportamiento
reoldgico incluyendo la curva de los resultados reoldgicos del presente estudio.
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CAPITULO 6. CONCLUSIONES

1.- El depdsito 0978-1-0021 y 0978-1-0020 descansa sobre una delgada formacion
de coluviones y aluviones cuaternarios, que a su vez estan recubriendo filitas en su
parte suroeste y un delgado paquete de calizas en la parte noreste. Los depdsitos
0978-1-0022, 0978-1-0023 y 0978-1-0024 descansan igualmente sobre una capa de
coluviones y aluviones, que estan recubriendo un sustrato formado por filitas,
excepto el extremo noreste del depdsito 0978-1-0023 donde el sustrato consiste en

areniscas y limolitas del Mioceno (Faz et al., 2006).

2.-Debido a que nos encontramos en un area de climatologia semiarida, con un
régimen pluviométrico irregular, escasa vegetacion, y elevados niveles de

escorrentia superficial, el principal deterioro que sufren la estructura es la erosion.

3.- El pH real de las balsas puede ser clasificado como moderadamente alcalino, ya
gue tiene un valor de 7,95. En cuanto a la conductividad eléctrica que es de 11,08

mS/cm puede ser clasificada como moderadamente salina.

4.- En cuanto a la textura de la balsa objeto de estudio predomina la textura franco

limoso con un porcentaje de 41% de arena, 5 % de arcillay 54% de limo.

5.- De acuerdo a los resultados de los ensayos reoldgicos se han tenido en cuenta
los datos obtenidos por el método del barrido de tensién de cizalla en continuo por
varias razones:

Teniendo en cuenta los datos obtenidos se han tomado los resultados del barrido
de tension de cizalla en continuo por varias razones:

a) Como se puede ver en la tabla 19 abarca un mayor rango de tensiones de
cedencia, y por lo tanto es mas representativo de la muestra estudiada.

b) Dado que de los tres métodos obtenemos una desviacién estandar menor

en el método elegido, podemos asegurar que este es el mas preciso y fiable.
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c) El analisis de estudio de este método esta normalizado (DIN, TECHNICAL
REPORT 143), lo que supone una garantia internacional, garantizando asi unos
resultados fiables, 6ptimos y precisos.

Tabla 20 Tabla comparativa de las tensiones de cizalla (Pa) obtenidas por tres
ensayos de flujo diferentes.

Concentracion Barrido de Barrido de tension

(% p/p) tension en en estado Barrido de
continuo estacionario velocidad

65 173.87 144.69 116.37

60 35.14 31.42 36.39

55 17.66 16.14 24.10

52 11.32 16.81 25.20

50 14.62 15.09 18.83

47 8.46 7.59 12.27

45 6.07 5.87 11.90

A partir de estos datos se ha obtenido la grafica tension de cedencia-concentracion
(Figura 23) determinando asi la minima tension necesaria a partir de la cual los

lodos comienzan a fluir.

1,600.00 -

1,400.00 -

1,200.00 -

1,000.00 -

800.00 -

600.00 -

400.00

200.00 -

Tension de cedencia (Pa)

0.00 T T T T = T T T T )
0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7 0.8 0.9 1

Concentraciones

Figura 23 Curva representativa de las diferentes suspensiones analizadas
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Como se muestra en la figura 23 con concentraciones de soélidos menores (entre
45% y 55%) la tension de cedencia para que los lodos fluyan es muy baja. En
cambio al aumentar la concentracibn de sélidos (55% hasta 65%) aumenta

notablemente la tension de cedencia.
La figura 24 se trata del grafico experimental de estudios realizados a diferentes

relaves en el cual se incluye por primera vez y en este trabajo fin de grado la curva

representativa de los relaves Pb-Zn Pefia del Aguila.

1,600 T
. Pb-Zn Pefia del Aguila
1,400 | . 1 “ coalclay tails
—_ Sand clay tails 1
.;'._: 1,200 - ’ :Sandclaytailii
“ | | . Manganese tails
g 1000 . Nickel tails 1
I 800 | o Mickel tails 2
= : A o Red mud tails 1
:::. €00 - N . . 5 + Red rud ta?ls?
E “ ox » A + Coppertailings
£ 400} L . B s & Pastefill
S R . "
200 =T n ’ [ ] 1
ot B Bl
ol I=a ol oai® S g aaifl . -
0.0 0.2 0.4 0.6 0.8 1.0

Solids mass fraction

Figura 24 Gréfico experimental representativo de curvas de comportamiento
reologico incluyendo la curva de los resultados reologicos del presente estudio.
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