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R E S U M E N

Se presentan ejemplos de aplicación de diseños 
factoriales para la programación de ensayos de lixiviación 
de minerales nucleares. Se exponen los resultados experi­
mentales obtenidos y la evaluación de los efectos de los

ifactores estudiados por medio del análisis estadístico* 
que permite establecer la significación de los mismos. Se 
resumen las venta jas observadas a través de la experiencia 
obtenida en la aplicación de esta metodología.
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1 ) Introducción,
/

La aplicación de métodos estadísticos a la experi 
mentación ha constituido un avance notable en la metodolo­
gía de diversas disciplinas científicas, Al respecto mere­
ce citarse un concepto de Davies ( D  quien considera que 
"siempre que un problema involucre el uso de datos sujetos 
a apreciadles errores experimentales, los métodos estadís­
ticos proporcionan los tínicos medios de tratamiento compre 
tos y lógicos, 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 investigación tecnológica se prefiere con 
rfrecuencia un acceso empírico^ cuando la complejidad de 
los problemas podría requerir un número prohibitivo de en 
sayos*

El investigador que aplica métodos estadísticos 
debe conocer además los principios fundamentales de su 
ciencia o técnica para programar y realizar una interpre­
tación adecuada de los resultados. En nuestro caso, por 
ejemplo, es imprescindible el conocimiento de las ca ráete, 
ri.stj.cas de los minerales, métodos de tratamiento, etc.

En este trabajo se tratará sobre la aplicación 
de técnicas estadísticas a la lixiviación del mineral ura 
novanadífero de Cosquín, centrando nuestra atención en la 
recuperación de vanadio, que es un subproducto de interés,
2) Conceptos fundamentales de los métodos estadísticos

Se exponen muy brevemente a continuación los con­
ceptos fundamentales de los métodos estadísticos.

•Se conoce como "universo*1 o "población” al conjun 
to hipotético de todas las observaciones posibles, de la 
clase que se está estudiando, llamándose muestra a cual­
quier conpunto finito de estas observaciones extraídas del 
universo (2 ).

La forma más adecuada de representar el universo 
es su distribución de probabilidad o de frecuencia, la que 
puede dar lugar a una curva cuando la variable es continua(2 ). 
Es bien conocida la curva normal o de Gauss para la distribu 
ción de los errores de medición.

Las distribuciones pueden caracterizarse mediante 
las medidas de tendencia central, las de dispersión y las 
que so refieren a la forma de la curva. Para las primeras, 
en este trabajo sólo se utilizará la media aritmética (de la 
muestra: x, del universo: ¡± )e
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Como medida de dispersión utilizaremos la^desvia­
ción típica o standard (de la muestra: s ), del universo 
CT ) que queda definida por la expresión:

s -

£>□ cuadrado es conocido como varianza o variancia. El deno _ 
minador N-l se denomina “grados de libertad", siendo II el 
número de observaciones.

En cuanto a la forma de la distribución se tendrá 
en cuenta la de Gauss ya que se ha demostrado quedara casi 
todas las distribuciones originales la distribución de las 
medias de muestras tiende rápidamente a la distribución ñor 
mal a medida cue el tamaño de la muestra crece. La desvia­
ción típica de las medias alrededor de la media verdadera 
se conoce como "error típico o standard" y se demuestra que 
este estadístico es igual a cr/Vñ para la media de n od- 
servaciones.

Cuando se toman muestras de una población-las me­
días y varianzas no tienen que coincidir necesariamente? ya 
que son estimadores de los verdaderos valores de la probla­
ción. Sin embargo se ajustan a distribuciones que se hallan 
tabuladas, como la de Student para las medias y la de ? pa­
ra la razón de las varianzas.

Para establecer si dos o más series de mediciones 
difieren significativamente de las variaciones debidas al 
error experimental se comienza por establecer la llamada 
"hipótesis nula", es decir se comienza afirmando que esa di 
ferencia no existe. Debe tenerse en cuenta que la varianza 
es aditiva es decir, cuando actúan varios factores la va­
rianza total es igual a la suma de las varianzas de los fae, 
tores. Gracias a esta propiedad se comparan las distintas 
varianzas con la del error experimental y si la razón exce 
de los valores dados en la tabla de las F se rechaza la h± 
pótesis nula» es decir se acepta que en las medidas en 
cuestión está actuando una causa ajena a los errores aleato 
rios. La tabla proporciona además el nivel de significacións 
•el cual es una medida de la probabilidad de equivocarnos .

\ al aceptar o rechazar la hipótesis nula.
3) Diseños factoriales

Se denomina "factor" a "cualquier característica de 
las condiciones experimentales que puede variarse a voluntad 
de un ensayo a otro" (i) denominándose "niveles" a los valo­
res que pueden adoptar

//
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En la realización de investigaciones experimenta­
les existe una forma de estudiar el comportamiento de los 
factores consistente en la variación de uno por vez? mante 
niendo los otros fijos. Al aplicar un diseño factorial^en 
cambio se estudian todas las combinaciones de los distin­
tos factores individuales, lo que 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 
acciones podemos ver la figura 1. Diremos previamente que 
se denominan "repuesta1' al resultado numérico de un ensayo 
para un tratamiento dado.

50 llama efecto principal de un factor al cambio . 
producido en la respuesta al modificar el nivel del factor.
Por ejemplo en el gráfico 1, el efecto principal de A es igual

¡ a 3.a media de las respuestas en donde A está al nivel superior 
| menos la correspondiente media con A al nivel inferior, es de,
¡ cir „3^ ÍCAih * "í^o ̂ ” ^o^l ^ Ao V J  *2

51 el efecto principal de un factor cambia de valor > 
para distintos niveles de otro, decimos que existe una inter­
acción» llamando así a la diferencia media entre ambos efec­
tos principales. En el gráfico, la interacción AB es igual
a [(Ai3_i - A}B0) - (A03n - A0B0)). Esto expresa en otras
•/ 2 palabras la falta de paralelismo de la.s rectas.

El gráfico nos aclara la ventaja de los diseños fac, 
toriales con respecto a aquellos en que sólo se estudian los 
niveles de un factor cada vez» En este caso se ensayarían 
probablemente las condiciones A0B0, AcBv y A]_B0 y se correría 
el riesgo de adoptar la última. En cambio en un diseño facto­
rial se completaría la experiencia con el ensayo lo 
que nos permitiría establecer la importante interacción entre 
ambos factores.

Si no existe interacción el diseño factorial nos pro, 
porciona una medida del errori ya que, por ejemplo, el eí seto 
de B con A al nivel -± no diferiría del obtenido con A al ni­
vel O más que en el error experimental.

Existen varios tipos de diseños factoriales, comple­
tos e incompletos, con confusión, con repetición fraccionada 
etc.

En nuestro trabajo experimental empleamos normalmen­
te planteos completos de cuatro o cinco factores cada uno con 
dos niveles (los que en algunos casos se extienden hasta tres 
niveles. Los primeros se realizan sin repetición confio que se 
obtiene un total de lo 6 32 ensayos cada vez (24- y 25 respec­
tivamente).

Estos planteos son de gran interós cuando el proble­
ma que se quiere investigar es poco conocido pues permiten

. / /
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atarear un amplio campo con un número relativamente pequeño 
de ensayos. Del mismo modo, en la investigación de las con­
diciones óptimas, son de gran utilidad pues con el empleo 
de una serie de planteos progresivos puede llegarse a las 
condiciones más adecuadas de la forma más directa, es decir, 
sin dedicar ensayos a esclarecer zonas que carecen de inte­
rés práctico. (3̂ ,

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

Para establecer la significación de los efectos se 
debe realizar un análisis estadístico, utilizándose casi 
siempre el análisis 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 
interacciones de orden superior. Normalmente se considera 
que son probables los efectos principales y las interaccio­
nes de dos factores, siendo de probabilidad menor las inter 
acciones de tres factores y muy poco probable las de orden 
superior siendo los cuadrados medios debidos exclusivamente 
a la varianza del error*(l)
U-) Tratamiento de minerales nucleares

Como parte del plan de producción de uranio argen­
tino, la Comisión Nacional de Energía -Atómica realiza cons­
tantemente el estudio hidrometalúrgico de tratamiento de 
los minerales nucleares cue posee el país.C^) En estos estu 
dios la lixiviación es motivo de gran interés, ya que es, 
según algunos autores (5) la operación más cara y la que 
fija prácticamente los rendimientos de todo el proceso.

La lixiviación está clasificada entre las operacio 
nes de extracción sólido-líquido. En nuestro caso el uranio, 
subproductos y algunas impurezas de los minerales ya molidos 
se disuelven en soluciones acuosas que son fundamentalmente 
de dos tipos: de ácido sulfúrico o de carbonato de sodio.
Los líquidos obtenidos son posteriormente procesados para re 
cuperar los elementos de interés.
5>) Aplicación do diseños factoriales

En el estudio experimental en escala de laboratorio 
so analiza la influencia de varios factores en los rendimien 
tes obtenidos en la solubilización, -siendo los principales 
los siguientes; Cantidad del reactivo principal (ácido o alca 
lino) y del reactivo oxidante, tiempo de agitación mecánica, 
temperatura y granulometría. En el presente trabajo se darán 
ejemplos do evaluación de la importancia de dichos factores 
y sus interacciones, con aplicación de diseños factoriales y 
análisis de la varianza«

. / /
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Los minerales son molidos y maestreados y eventual­
mente concentrados en el Laboratorio de Ensayos físicos de 
la C.IT.E.-A. El tratamiento hidrometaltírgico se realiza en el 
Laboratorio de Desarrollo de Procesos. Allí se efectúa el 
muestreo final por medios mecánicos (?ig.2 ) obteniéndose 
muestras del tamaño aproximado al que se va a ensayar, es 
decir entre 100 y 200 g.

Los ensayos de lixiviación con aplicación de mito, 
dos estadísticos se realizan en un aparato de lixiviación 
en serie} provisto de diez reactores de 600 mi con agitación 
mecánica a la misma velocidad en todos y con dos baños ter- 
mostatizados con termómetros de contacto para asegurar la 
igualdad de las temperaturas en todos los reactores (Fig«3)e 
En otras palabras se trata de que todos los ensayos se rea­
licen en condiciones que sólo varíen en las preconcebidas, 
con lo que se trata de minimizar la varianza del error. Es­
ta incluye sin embargo el error analítico que, desde luego 
no puede controlarse por estos métodos*

En los ensayos se realiza control de pH y potencial 
de óxido-reducción. A l finalizar los ensayos se filtran las 
pulpas y se solicita el control analítico de las soluciones 
y de los residuos sólidos, los que a su vez son verificados 
mediante el balance de masas. Se toma como respuesta el ren 
dimiento obtenido en la solubilización del metal en estudios 
o las leyes de los residuos.

Una vez conocidas las características del mineral 
se comienza con la realización de ensayos orientativos que 
permitan conocer la influencia aproximada do las varia bies 
principales, en especial el reactivo lixiviante, lo que per 
mito centrar los niveles de los factores a estudiar, evitan 
do el estudio de zonas sin interés.

En nuestro estudio del mineral Cosquín existe un 
subproducto de posible interés, que es el vanadio (ó). El 
mineral es de tipo arcilloso-calcáreo, conteniendo uranova 
nadatos de potasio y de calcio. El ejemplo presentado es de 
lixiviación ácida de.un concentrado obtenido previamente 
por métodos físicos

e un
. (7;

Se ha aplicado un diseño factorial completo de cua, 
tro factores de dos niveles (Tabla 1), Ellos son dos dosis” 
de ácido sulfúrico (factor D )5 90 y 100 kg/t, dos temperatu 
r3s (factor C), 20 y dos tiempos (factor B), y 8 ho
ras y dos dosis del oxidante bióxido de manganeso (factor 
A) 0 y 5 kg/t . Se trabajó en todos los casos con 200 g de 
mineral en relación líquido-sólido - 2. granulomatría -3? mal!; 
Tyler, Se determinaron los valores de pH y f.e.n. (mv), los 
datos analíticos de líquidos y residuos, los cambios de peso 
do los residuos y las leyes reconstituidas. Estas últimas so 
utilizan como índice del balance de materias, al compararlas 
con la ley de análisis del mineral inicial o con la ley recons 
tituída media. Se da la desviación típica de esta ultima, que 
corresponde a un coeficiente de variación del h i 7r>»

J f



¿ y

Para estudiar la significación de los efectos se rea, 
lizó el análisis de la varianza en base a las leyes de los re 
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 do" cuadrados y los cuadrados medios tienen el mismo valor. 
El residual, que nos da la varianza del error, está calculado, 
según el método 7a comentado« englobando las sumas de cuadra« 
dos de las interacciones de tres y cuatro factores,^ con cinco 
grados de libertad. Las sumas de cuadrados y los efectos se 
han calculado mediante un método sistemático, desarrollado 
por Fisher y Yates (1) que abrevia el cálculo y da comproba­
ciones de los cálculos parciales. La razón entre los distin­
tos cuadrados medios de cada factor y el del residual ha re­
sultado superior a las P de las tablas en solamente dos ca­
sos. que corresponden al efecto principal del factor A, bióxi 
do de manganeso y su interacción con la temperatura (A x C).
En el ler. caso podemos decir que el efecto es altamente sig­
nificativo ya que hay 0,1# del probabilidades de_alcanzar ese 
resultado simplemente por azar. Para la interacción se puede 
decir que es muy significativo.

En la tabla tenemos los efectos totales, pero resul­
ta necesario desglosarlos haciendo las diferencias parciales, 
ñor e3enrolo A3C3 - A0C1 }etc. Para ello se comienza por recal- 
cular las leyes'de los residuos de las cuatro combinaciones, 
a"olicando una fórmula en la que se eliminan los efectos que 
no han resultado significativos,aumentando la precisión. Lúe 
go se calculan los efectos desglosados por diferencia, tal 
como se ve en la parte inferior-de la tabla.

Como se ve el agregado de oxidante disminuye las re­
cuperaciones y esto se acentúa al aumentar la temperatura. Es­
ta produce un efecto beneficioso si no so emplea oxidante y 
perjudicial cuando se lo emplea. La suma de éstos es nula, es 
decir la temperatura no actita como efecto principal sino como 
interacción»

Si re-nresentaráramos esto poniendo el oxidante en abs 
cisas obtendríamos un gráfico similar a la figura_1 , pero cada 
punto correspondería a cuatro medidas y el promedio está corre, 
■gido estadísticamente, aumentando la precisión.

Para fijar las condiciones Jiay que tener en cuenta 
además las razones económicas. Desde luego, no siendo signifi 
cativos los efectos de los factores tiempo y dosis de ácido 
y siendo perjudicial el agregado de bióxido de manganeso, ele- 
giremos directamente los niveles inferiores de estos tres fac­
tores. Resta calcular si el efecto benéfico del aumento de tora 
pera tura, sin oxidante, está compensado por la recuperación. 
Las estimaciones siguientes se basan en 1 t de mineral. Tomare 
mos como creció o era el vanadio 2 UoS/lb YgO^ ) qs decir 
§ 3.100 n/n/i:gV*Como precio del aumento de temperatura se ha 
calculado, a une» u o con algunas limitaciones, el de $ 3^2 m/n/£C, 
(9) lo que hace un gasto do $ 80 m/n para recuperar » 200 m/n.

. / /
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por lo tanto adoptaremos la temperatura más alta, con lo que 
las condiciones serían:

- Hp.SOi^ kg/t: 90
- Tiempo} horas: *f
- Tempera turaj ^C: *+5
- Oxidante: -
«- Granulomctrías mallas Tyler: -35
- Relación L/Ss 2
- Ley del residuo: 90 £ 25 g V/t
- Rendimiento: 80 * 6

Estos datos se' dan con los límites de confianza del 
95/J en base a la distribución t para cinco grados de libertad, 
que son los del residual.

Podemos aclarar’ además que estas condiciones coinci­
den con las dadas para uranio

Se consideró conveniente en base a estos datos exten 
der el estudio para la dosis de 70 kg de l^SOk/t manteniéndose 
la vigencia de los otros factores y niveles. Sin embargo la 
nueva cantidad de ácido resultó totalmente inadecuada.

Con esto está realizada la parte fundamental del es­
tudio, Sin embargo en caso de procesarse esto mineral por vía 
ácida podría, justificarse un posterior ajusto de algunas con 
dicioneso
6) Factoriales con más de dos niveles

El empleo de diseños factoriales do cuatro factores 
en tres niveles implica la realización de 3^ - 8l ensayos sin 
repeticiones» 3s decir al aumentar el número de niveles, au­
menta mucho el número de ensayos, lo que puede resultar prchi 
bitivo en nuestro tipo de trabajo,(3)

Por ello se prefiere el empleo progresivo de planteos 
en dos niveles, con menor gasto de experimentación. En el ejem 
pío anterior, al investigar una tercera, dosis de ácido hemos 
obtenido un diseño factorial do un factor en tres niveles y los 
.tres restantes en dos niveles, con 2*f ensayos en total.

Con respecto al análisis estadístico respectivo dire­
mos sólo brevemente que además de determinar las variansas 
totales« en el caso de las que tienen dos grados do. libertad 
hemos aplicado el iaátodo do los así llamados polinomios orto­
gonales^) para determinar los componentes lineales, cuadráti 
eos, cúbicos, etc con los cuales se puede obtener una córrela, 
ción entre ol factor y la respuesta, lo que también permite 
ajustar cuervas, debiendo estar cada factor a intervalos igua­
les entre sí®

. / /
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7) Consideraciones finales
En resumen se considera que la aplicación de esta 

metodología a la lixiviación de minerales presenta^varias 
ventajas con respecto a otras menos rigurosas, pudisndo 
resumirselas en las siguientes:

"Cuando no hay interacciones el diseño factorial- 
da la máxima eficacia en la estimación de los efectos" 
ya que por ejemplo en nuestro caso cada efecto principal 
se estimaría^por diferencia entre las medias de ocho da­
tos.

"Cuando existen interacciones de naturaleza deseo 
nocida, es necesario un diseño factorial para evitar con­
clusiones erróneas"

La realización de onsayos previos de tanteo se 
considera conveniente para estudiar por planteos factoria­
les las zonas de máximo interés* Además no es siempre acô . 
sejable resolver el problema con un sólo planteo, sino que 
resulta mucho más práctico realizar dos o más planteos pro 
gresivos.

La fijación de condiciones derivadas de los ensa­
yos con estos planteos no eximo al investigador de aplicar 
sus conocimientos tecnológicos y económicos, sino que pro­
porciona una baso firmo para ello#

F.n nuestro caso particular y con respecto a la po

lo que deberá considerarse el diagrama de tratamiento compio 
to para efectuar la evaluación definitiva.
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