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RESUMERN

Se presentan ejemplos de aplicacién de dlsefios
factoriales para la programacidén de ensayos de lixiviacién
de minerales nucleares. Se exponen los resultados experi-
mentales obtenidos y la evaluacién de los efectos de los
factores estudiados por medio del anflisis estadfstico,
que permite establecer la significacién de los mismos. Se
resumen las venta Jas observadas a través de la experiencia

obtenida en la aplicacién de esta metodologfa.
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1) Introduccién

Ia aplicacién de métodos estadfsticos a la experi
mentacidén ha constituido un avance notable en la metodolo=-
gfa de diversas disciplinas cientificas. Al respecto mere-
ce citarse un concepto de Davies (1) quien considera que
"siempre que un problema involucre el uso de datos sujetos
a apreciables errores experimentales, los métodos estad{s=-
ticos proporcionan los Unicos medios de tratamiento complg
tos y 1l6gicosy no existiendo alternativas que sean tan sa-
tisfactorias". : '

Por supuesto esto no implica desconocer que las
Investigaciones experimentales se pueden realizar en base
a las leyes fundamentales de la ciencia involucrada., Sin
embargo en la investigaeidn tecnolbgica se prefiere con
-frecuencia un acceso empfrico, cuando la complejidad de
los problemas podrfa requerir un numero prohibitivo de en
Sayo0se ' E

El investigador que aplica métodos estadisticos
debe conocer ademis los principios fundamentales de su
ciencia o téenlca para programar y realizar una interpre-
tacién adecuada de los resultados. Bn nusstro casoy por
eiémplo, es imprescindible el conociniento de las caractg
risticas de los minerales, métodos de tratamiento, etec.

En este trabajo se tratard sobre 1z aplicacidn
de técnicas estadisticas a la lixiviacidn dzl mineral urg
novanad{fero de Cosquin, centrando nuestra atencidn en la
recuperacién de vanadio, que es un subproducto de interés,

2) Conceptos fundamantales de los métodos estadisticos

. Se exponen muy brevemente a continuacidn los con-
ceptos fundanentales de los métodos estadisticos.

-Se conoce como "universo" o "peblaeidn" al conjun
to hipotético de todas las observaciones posibles, de la
clase que se estd estudiando, llamdndosc muestra a cual=-
quier congnnto finito de estas observacionses extrafdas del
universo ¢

Ta forma mfs adecuada de representar el universo
es su distribuecidén de probabilidad o des frecusncia, la gue
"puede dar luzar a una curva cuando la variable es continual2).
Es bien conocida la curva normal o de Gauss para la distribu
cibén de los errorcs de medicidn,

las distribuciones puecen caracterizarse mediante
las medidas de tendencia centraly las de dispersidn y las
que se reficren a la forma de la curva, Para las prineras,
en este trabajo sblo se utilizard la media aritmdtica (de 1a
muestra: %, del universo: p-),
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Como medida de dispersién utilizaremos la desvia-
cién tfipica o standard (de la muestra: s ), del universo
6 ) que queda definida por la expresién:

So cuadrado es conocido como varianza o varlancla, El deno.
minador N-l s¢ denomina "“grados de libartad", siendo N el
nimero de observaciones.

En cuanto a la forma de la distribuclédn se tendrd
en cuenta la de Causs va que se ha demostrado gue para casi
todas las disiribuciones originales la distribucidn de las
medias de muestras tiende répidamente a la distribucién nor
mal a medida que el tamafio de la muestra crece., Ia desvia=~
cibn tipica de las medias alrededor de la media verdadera
se conoce coro "error tipico o standard" y se demuestra que
este estadfstico es iguzl a 6/vn para la media de n Ob=-

servaciones.

Cuando se toman muestras de una p
dfas v varianzas no tienzn que coineidir n
aue son estimadores de los verdaderos valo
cibn. Sin embarge se ajustan a distribucion
tabuladas, como la de Student para las medlias y la de F pa-
ra la razén de las varianzas. o
Para establecer si dos o mis serizs de mediciones
difieren significativanente de las variaciones debidas al
error exverimental se comienza por estabtlecer la llamada
“"hipbtesis nula", es decir se comienza afirmando que esa A&i
ferencia nc cxiste., Debe tenerse en cuenta que la varianza
es aditiva cs decir, cuando actdan varios factores 1la va-
rianza total es igu2l a la suma de les varianzas de los fag
tores. Gracias a esta propiedad se comparan Jlas distintas
varianzas con la del crror experimental y si la razén excg
de los valores dados en la tabla de las # se rechaza la hi
pbtesis nula, es decir se acepta que on las medidas en
cuestidn esté actuando una causa ajena a los errores aleatQ
rios. Ia tabla proporciona adczis el nivel de siznificacidng
~el ecual es una medida de la probatilidad de equivocarncs
al aceptar o rechazar la hipdtesis nula,

3) Discfios factoriales

Se denomina "factor" a Yeuwalquier caracteristica de
las ccndiciones experimentales que puede variarse a voluntad
de un ensavo a otro" (1) denonmindndose "niveles" a los valo-
res que pueadan adoptaz

o/
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En la

Hhy
o o

alizacidn de investigaciones experimenta-
les existe una rrma de estudiar el comportamiento de los
factores consistente ea la variacién de uno por vez, nmantg
niendo los otros fijos. Al aplicar un disefio factorial en
cambio se estudian todas las combinaciones de los distine-
tog factores individuales, lo gue permite conocer de que
manera un factor es influenciado por los cambios en los ni
veles de los otros, es decir por las interacciones.

Para distinguir entre efectos principales e inter
acclones podemos ver la figura 1. Diremos previamente que
se denominan "repucsta" al resultado numérico de un ensayo
para un tratamiento dado,

Se llama efecto principal de un factor al cambio.
producido en la respuesta al modificar el nivel del factor, (1)
Por ejemplo en el grdfico 1, el efecto principal de 4 es igual
| a Ja media de las respuestas en donde A estd al nivel supericr

' menos 1a correspondicnte media con A al nivel inferior, es dg
cir __%__ ((21B7 * 4930) = (3537 = 458,)]) .

Si el c¢fecto principal de un factor cambia de valor
para distintcs niveles de otro, decimos gue existe una inter=
acclén, llamando asf{ a la diferencia media entre anmhos cfac=
tos principales. BEn el grdfico, la interaceibn AB es izual
a J_ ((4137 = A18,) ~ (40By = 4,B,)). Esto expresa en otras
+/ 2 palabvrds la falta de pHralefismo de las rectas.,

Bl gr4fico nos aclara la ventaja de los disefios fag
toriales con respacto a aguellos en que sdlo se estudian los
niveles de un factor cada vez. Bn estz caso sc cnsavarian
probablemente las condiciones AgBpy 4021y 418, .y se correria
el riesgo de adoptar la dltima. En camblo en un disecfio facto=-
rial se¢ completaria la expariencia con el ensayo A1Byy 10
que nos pernitiria establecer la importante interaccidn entre
ambos fachores.

Si no existe interaccibn el dissfio factorial nos »rg
porciona una medida del error ya que, por ejemple, el elscto
de B con A al nivel j no diferirfa del obtenido con A 2l ni-
vel O més que en el error experimentzal.

Existen varlos tincs de diseciios factoriales, comple=
tos e incompletosy con confusiodon, con repeticiin fraccionada
cteo :

leamos normalmen=-
ores eada uno c¢con
den hasta tre
ﬁ con lo que se
y 22 respec=

EFn nuestro traba jo experimental en
~te plantees completos de cuatro o cinco fac

dos niveles (los que en algunos ¢2s0s s5¢ ex
niveles., Los prineros se realizan sin rer
obtiens un total de 16 & 32 ensayos cada ve
tivanente).

Estos planteos son de gran in%terds cuando el problo-
ma que se guicre investigar e¢s poco conocido pues nermiten

//
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abarcar un amplio campo con un ndmero relativamente pegueiio
de ensayos, Del mismo modo, en la investigacién de las con=-
diciones 6ptimas, son de gran utilidad pues con el empleo
de una serie de planteos progresivos puede llegarse a las
condiciones mds adecuadas de la forma mis directa, es decir,
sin dedicar ensayos a esclarecer zonas que carecen de inte-
rés préctico.(%}

Estos disefios deben gozar de la propiedad conocida
como “"ortogonalidad", es deciry los distintos efectos deben
poder estimarse con independencia unos de otros, lo que se
consigue en los disefios factoriales completos realizando to
das las combinaciones posibles el mismo nimero de veces.

Para establecer la significacidn de los efectos sse
debe realizar un anf{lisis estadfstico, utilizéndose casi
siempre el andlisis de la varianza, en donde se comparan las
varianzas individuales con la del error experimental, Como
estimador de ésta se utilizan los cuadrados medios de las
interaceciones de orden sunerior., Normalmente se considera
que son pronables los efeectos princinales y las interaccio~
nes de dos factores, siendo de probabilidad menor las integr
acciones de tres factores y muy poco prcbable las de orden
superior siendo los cuadrados medios debidos eirclusivamente
a la varianza del error,(1l) -

4) Trataniento de minerales nueclezres

Como parte del plan de produccidén de uranio argen-
tinoy la Comisiébn Macional de Bnerzfa Atdmica realiza cons-
tantcemente ¢l cstudio hidrometaldrzico de 4ratamiento de
los minerales nucleares cue posce ol pafs.() En estos esty
dios la lixiviacidn es motivo de gran interés, yva que es,
seglin algunos autores (5) la operacidén mfs cara y la que
fija précticamente los rendinmicntos de todo el proceso.

Ia lixiviacién estd clasificada entre las operacip
nes de extraccidn sblido-lfguido, En nuestro caso el uranio,
subproductos y algvunas impurezas de los minerales ya molidos
se disuelven en gclueioncs acuosas que son fundanentalnente
de dos tipos: de dcido sulfirico o de carbonato de sodio.,
Los 1fquidos obtenidos son posteriormente procesados para rg

I

cupcrar los elementos de interes,

5) Anlicacidn de discliog factoriales

En el estndio exnerimantal en escala de laboratorio
se analiza 1la influencia de varios factorcs en los rendimien
tcs obtenidos en 1a solubilizaciédn, -siendo los principales
los siguientes: Cantidad del recactivo princinal (decido o aleq
lino) y del reactivo oxidante, tienpo de acitacidn mecinica,
temperatura vy sranulometrfa. Bn el presente trahajo se dardn
ejemplos de evaiuteién de la importancia de dichos facteres
¥ sus interacciones, con aplicacibn de disecdos factorizlas y
andlisis de la variznza,.

JTF
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Los minerales son molidos y muestreados y eventual-
mente concentrados en el ILaboratorio de Ensayos Fisicos de
1a C.N.E.A., E1 tratamicnto hidrometaldrgico se realiza en el
Laboratorio de Desarrollo de Procesos. Allf se efcctda el
pmuestreo final por medios mecdnicos (Fig.2) obteniéndose
muestras del tamafio aproximado al gue se va a ensayary e€s
decir entre 100 y 200 g.

Los ensayos de lixiviacidn con aplicaclén de nétp
dos cstadfsticos se realizan en un aparato de lixiviacién
en serie, provisto de diez reactores de 600 ml con agitacibn
mecdnica a la misma vslocidad en todos y con dos bafios ter-
mostatizados con termbémetros de contacto para asegurar la
ignaldad de las temperaturas en todos los reactores (Fig.3).
En otras palabras se trata de que todos los ensayos se rea=-
licen en condiciones que sblo varfen en las preconcebidas,
con 1o aque se trata de minimizar la varianza del error., Zs=
ta incluye sin embarzo el error analitico quey desde luego
no puedec controlarsc por estos né¢todose

En l1os ensayos se realiza control de pH y potencial
de éxido-reduccibn. Al finalizar los ensayos se filtran las
pulpas v se¢ solicita el control analftico de las soluciones
y de los residuos sblidos, los que a su vez son verificados
mediante el balance de masas, Se toma como respuesta el ren
dimiento obtenido en la solubilizaecidén del metal en estuvdio,
o las leyes de los residuos,

Una vez conocidas las caracteristicas del mineral
se comienza con la realizacidén de ensayos orientativos cue
perrnitan conoccr la influencia aproximada de las variatles
principales, en espscial el reactivo lixiviante, lo que pep
mite centrar los niveles de los factores a estudiar, evitapn
do ¢l estudio de zonas sin interis.

En nuestro estudio del mineral Cosguin existe un
subproducto de posible interds, gue es el vanadio (5), =
mineral es de tipo arcilloso-~caledrco, conteniendo uranovy
nadatos de votasio v de calcio. El ejennlo presentado es de
lixiviacibn decida de un concentrado obtenide previamente
por nétodos fisicos.C75 -

Se ha aplicado un discifio factorlial completo de cug
tro factores de dos niveles (Tabla 1), Zllos son dos dosis
de 4cido sulfirico (factor D)y 90 y 100 kg/t,; dos temperatn
ras (factor C)y 20 y W5°C, dos tiempos (factor B), 4 v 8 ho
ras v dos dosis del oxidante tidzido de manzaneso (fact
A) Oy 5 kg/t . Sc tratajd en todos los casos con 200 g
minzral en relacidén 1fgquido-sbélido = 2, granulomsirfa =35 malias
Tyler, Se deterninaron los valores de pH y f.c.n. (mv), 1
datos analiticos de llquidos vy residuosg, los cambios da ne
do los residuos y las leyes reconstituidas. Bstas dltimas s
utilizan como fndice del balance de naterizs, al compararla
con la ley de anflisis del nmineral inicial o con la ley re
tituida media. Se da la desviseidn tipica de esta ltima,
corresponde a un coaficiente de wvariacidn del 4y 77,
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Para estudiar la significacidén de los efectos se rea
1iz6 el an{lisis de la varianza en base a las leyes de los rg
siduos observados en la tabla anterior (Tabla 2). Tenemos en
total 15 grados de libertad uno para cada uno de los factores
principales e¢ interacciones. Por lo tanto en este caso las su
mas de cuadrados y los cuadrados medios ticnen el nismo valor,
El residual, que nos da la varianza del error, est{ calculado,
segin el métedo ya comentado, englobando las sumas de cuadrae
dos de las intcracciones de tres y cuatro factores, con cinco
grados d¢ libertad, Ias sumas de cuadrados y los efectos se
han calculado mediante un método sistemftico, desarrollado
por Fisher y Yatcs (1) qus abrevia el cédlculo y da cocmproba-
ciones de 1los cficulos parciales. La razdn entre los distin-
tos cuadrados medios de cada factor y el del residual ha re-
sultado suverior a las F de las tablas en solanmcnte dos ca=
sos, que corresponden al efecto principal del factor A, bidxzi
do de manganeso y su interaccién con la temperatura (A x C).
En el 1ler. caso podemos decir que cl efecto es altamente sig-
nificativo ya que hay 0,1% del probabilidades de aleanzar c¢se
resultado sizplemente por azar., Para la interaccidn se puede
decir que cs muy significativo,

En la tabla tencmos los efectos totalesy pero resul-
ta nzcesario desglosarlos hacicndo las éiferencias parciales,
por cjemplo A7Cy = Ay Cq,cte. Para ello se comienza por reeale-

nlar Jas leyes de 1los residuos de las cuatro combinacionss,
aplicando una férrmula en la que se elinminan los efectos aue
no han resultado siznificativos,aumentando la prceisidén. Lug
go se caleulan los cfectos desglosados por diferencia, tal
como se ve c¢n la narte inferior de la tabla,

Como se ve el agrcgado de oxidantec disminuye las ree-
cuperacioncs y csto se acentds 2l aumentar la temperatura. Zs-
ta producc un cfecto beneficioso si no sc euplea oxidante ¥
perjuiicial cuzndo se lo emplea. Ia suma de &stos es nula, es
decir la temperatura no actia como efzeto prihcipal sino como
interaccidn, :

entardranos csto poalondo el oxidante ¢n abg

’
- e B Pakal
Si raenre

cisas obtendcfanos un zrdfico simiiar a la figura 1, pero cada
’ : 4 . »

nunto eorresnonderia a cuatro medidas y el pronedio estd corrg

gido estadfsiicamentey aumentando la pracisién, :

1 6)]

s

Para fiijar las condicionas hay que tener en cuecnta
ademfs las razonos ceondmieas, Desde luezo, no siendo signifi
cativos los cfeetos ds los factores tiampo y dosis de £eido
y siondo porjudicial cl agregado de bidrido de manganeso, cl -
“giremos dirvectanente los niveles inferiores de cstos tres Fac-
tores. Rosta ealenlar si el efceto berdfico del aumcnto de tenm

. s = = F
peratura, sin oxidsntsz, cstd compensado nor la recuperacion.
Las estimzeiones sizulentaes sz Dis n 1 £ de nineral, Tomarg

L . -~ 4 . - '
$ 3,100 n/n/izzV,Como preeio del aumanto de témperatura se ha
calculado, wunae con algunas ilimi isnes, ¢l de 3 3?2 n/n/<C,

p -l
3 €
mos comn vrecio vara el vanadio 2 Uj3s/1h Va0 (8) es dezir
el 2 gav
cio
EA T
para recuperar 3 200 m/Te

//
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Por lo tanto adeptaremos la temperatura més alta, con lo que
las condiciones serfan:

H,S0y, kg/t: 90

Tiempo, horas:

Temperatura, 2C: 45

Oxidantc: = '
Granulomctrfa, mallas Tyler: =35
Relacién L/S: 2

Ley del residuo: 90 ¥ 25 g V/%
Rendinmiento: 80 X 6 gzﬂ%t-

\ Estos datos se dan con los 1imitcs de confianza gdel
957 en base a la distribucidén t para cinco grados de libcrtad,
que son los decl residual,

Podcmos aclarar adenis cue estas condiciones coincl-
den con las dadas para uranio

Sea considerd conveniente an base a estos datos czten
der el estudio para la dosis de 70 kg de HgSOg/t manteniéndose
1a vigenecia de los otros factores y niveles, Sin embargo la
nueva canticdad de 4{ecido resultd totalments inadecuada.

Con csto estd realizada 1la nartc fundamental del es-
tudio., Sin emba2rgo en caso de procssarse este mineral por via

dcida podrfa, jusbl‘lcarse un nosterlor ajuste de a15unas con
dicioncs,

6) Factoriales con mfs de dos nivsles

El cmnleo de dlS flos factoriales do cuatro Tactores
en tres lvclﬁs imolieca la realizaclidn de 3% = 81 enqcvos sin
repct*c; ones. Bs decir al aumentar el ndmoro de nive Sy AU~
menta nucho ¢l ninecro de ensayosy lo cue puszde vesult?r orohi
bitivo on nuestro tino de trabajo.(3

Por cllo sc¢ preficrc el enmpleo pro;r351vo de planteos
en dos nivelcs, con menor gasto de experimentacién. In el ejsp
plo anterior, al investigar una torzora dosic de decido H'“Js
obtenido un dischio facuo¢1al de un factor en tres nivelss y los
tres restantes cn dos niveles, con 24 ensayss en totals

B

cto al “Pﬁ’lb’s uSuqdiaLiCO raspectivo dire=-
¢ cue adends dz2 determinar las varianzas
S0

Con »
mos sblo breven
totales, en ¢l on 12s quz tienen Gos grados de lihortad
~henos u?llCuCO el nétodo dc los asf{ llamados polinecnios crio-
gonales{l) para deternminar los coﬂﬁon ntes lineczles, cu:drﬁti
cos, cibicos, cte con los cuales sec puede obtensr una corr ol3,
cién entre ¢l factor v 1la rusnu=5u°, lo que tnublbn nch*tﬁ
a justar cucrvas, debiendo estar cada factor a intorvalos igna-
les entre sf.

espe

E

énv
1 L

ca

[l

S/
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7) Consideraciones finales

En resuncn sc considera que la aplicacidn de esta
metodologfa a la lixiviacién de minerales prescnta varias
venta jas con respecto a otras menos rigurosasy pudiendo
resunirselas en las siguientes:

#ouando no hay interacciones el disefio factoria
da la mixina eficacia cn la estimacidn de los efoctos“tl
ya que por cjemplo en nuestro caso cada efecto nrincipal
sec estimarfa por diferencia entre las medias dec ocho da=
tos.

"Cuando existen interacciones de naturaleza descg
nocida, es necesario un disefio factorial para cvitar con-
clusiones erréneast

Ia realizacidn de onsayos previos de tantco se
consideora conveniente nara estudiar por planteos factoria=
les las zonas de mdximo interés. Adends no es sicmpre acon
scjable resolver el problema con un sélo planteco, sino que
resulta mucho mds préctico rcalizar dos o nds plantcos pro
gresivos.

Ia fijacibn de condiciones derivadas de los ensa-
yos con estos plantecos no exinme al investigador de aplicar
sus conocinicntos tecnoldzicos y econbmicosy sino gue pro=
porciona una base firme para e¢llo,

En nuestro caso particular y con resnccto a la vp
sibilidad de rccuperar vanadio, adem{s de uranio por via

4§cida, pucde decirsc que si bicn l1a recuperacién por lixiviz

cidén cs razonable, las leyes de los lfguidos son ®2jas, por

lo que deberi considerarss cl dfagrama de tratamicnto cemplzg

to para cfecctuar la cvaluacidbn definitiva,
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