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PROCEDIMIENTO PARA LIXIVIAR MATERIAL PORTADOR DE
SULFURO DE PLOMO Y CONVERTIR VALORES DE PLOMO EN
ACETATO DE PLOMO.

Soltcitunts- SHERRITT GORDON MINES TIMITED, entided ca
nadiense, residente en 2800 Commerce Court West, To

ronto, Ontario, Canadd.

Tate invento se refiere al tratamiento de
material portador de sulfuro de plomo y, de un modo
mas particular, a un procedimiento de lixibiacidn
para convertir valores de plomo contenidos en dicho

material en una forma soluble con conversidn simul-
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tdnea dc valores de azufre asociados con los valores de pig
mo a un cstado elemental.

Los procedimientos conocidos para rocuperar plomo
de material portador de plomo comprenden lixiblar el mate~
rial en una solucién de lixibiacidn acuosa bdsica quea con—
tiene aminas de alquileno 6 alcalonaminas hidrosolubles. La
patente Canadiense No. 616.515, concedida el 14 de Marzo de
1.961, describe este método con detalle. Tambidn se conoce
el procedimiento de lixibiar dicho material en soluciones -
de sulfato de amonio amoniacal, cloruroc de sodio é cloruro
de calcio.,

Una de.las exigencias esenciales de dichos proce-
dimientos es que cl plomo osté presente en un sulfuro, sul-
fato bdsico 6 un déxido (PbO). Por lo tanto, para que log -
procedimientos puedan tener aplicacidn a los minerales de -
sulfuro, deben'habilitarsé medios para recuperar sulfuro de
plomo en una de las formas mencionadas. Ia conversidn puede
efectuarse de cualquier manera apropiadn como puede sor tos
tacidn, oxidacidn acuosa a presidén en un medio dcido en la
forma descrita en la patente Canadiense mencionada anterior
mente, 6 por oxidacidn acuosa en una solucidn de sulfato de
amonic amoniacal sezun se describe en la patente Canadicnse
No. 701.449 concedida el 5 de Bnero de 1.965.

Existe un cierto nmumero de problemas asoclados -
con estos métodos de conversidn. Por ojamplo, si se tuasta
el sulfuro de plomo, la temperatura nccesarin para conver—
tirlo a lag formas mencionadas es tan clevadn que ecxiote -
una gran probabilidad de que parte del pleomo preseatn, al -
oxidarse, forme silicatos u otros compuestos gque no son 30—

lubles en las soluciones de lixibiacidn de aminas. Ademds,
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logs problemas de humos y vapores asociados con la tostucidn
de sulfuro de plomo eximge que la planta esté localizadm on

zonas alejadas de centros de poblacidn. De otro modo o de-
be emplear un costoso equipo para el tratamiento de humos y
vapores,

51 el sulfuro de plomo sa convierte por tratamien
to en deido sulfurico acuoso a presidn y a una temperatura
de aproximadamente 1002 C., la conversidn tiene lugar muy -
rdpidamente. Norobstaﬁte, la reaccidn debe verificarse con
precisidn y finﬁlizarse cuando se ha completado la oxida-
cidn por dcido. Si me deja continuar la reaccidn, exinte lo
tendencin o que se formen compuestos insolubles en la amina
de plomo y hierro, especialmente si hay mucho zinc preaente
en la solucidn de lixibiacidn.

La fase de conversidn necesaria para el tratamien
to de material portador de sulfuro de plomo ha sido neccesa-
rio por ¢l hecho de que con anterioridad a este invento, pa
rece ser que no se disponfa de una solucidén de lixibiacidn
conveniente para la extraccidn y disolucidn simultdnea de -
valores de plomo de dicho material. No obhatante, hemos ave-
riguado que de hecho existe una solucidn de lixibiacidn con
la cual, en ciertas condiciones, puede extraerse y disolver
ge los valores de plomo. No hay necesidad de convertir pri-
mero el sulfuro de plomo en sulfato de plomo u otras (ormas
mencionadas y, por consiguicnte, no aparecen ninpuno de los
problemas asociados con la fase de conversidn., Ademds, los
valoras de azufre asociados con el plomo se convierten sn -
unga forma elemental y se pueden separar con facilidad como
tales de la solucidn de lizibiacidn.

41 objeto weneral del prosente invento consiste -




10

15

20

25

30

en provorcionar un procedimiento por el cual los valoras de
plomo en un mineral de sulfuro de plomo puede extraecrse y -
disolverse directamente en una solucidn de lixibiacidn con

la conversidn simultdnea del valor de azufre contenido a un

estado slemental insoluble sin necesidad de convertir prime

ro el sulfuro de plomo en sulfato de plomo, sulfato de plo-
mo bdsico § un dxido de plomo.

Otro objeto del invento es proporcionar un proce-—
dimicnto mediante el cual en una operacidn simple lixibia-
¢idn, el plomo en un mineral portador de sulfuro de plomo -
se convierte a tal estado que puede separarse fdcilmente de
los valores de azufre en una fase de separacidn cldsica de
1iquido - sdélido.

Otro objeto adicional y mas especifico del inven-
to, es proporcionar un procedimiento mediante el cual los -
valores de plomo cn un mineral portador de sulfuro de plomo
pusde lixibiarse en una solucidn que contensa ncotato de la
cuzl se pueden recupcrar los valorers de plomo practicamentn
exentos de impurezas. Simulténeamentcrlos valores de azufre
asociados con el mineral portador de sulfuro se convierten
a un estado elemental insoluble y se puede separar, por --
ejemplo, por filtracidn y puede recuperarse fécilmenfe como
tales en un estado virtuwalmente puro. '

IExpuesto en términos generales, el procedimiento
que comple estos oﬁjetos comprende formar una dispersidn de
material portador dc sulfuro de plomo finamente dividido en
un medic acuoso para formar una suspensidén acuosa espesa; -
proporcionar en-la suspensidn acuosa aspesa iones de acota-

to libres y ajustar el pl de la suspensidén a un nivel infe-

‘rior a aproximadamente 5,1, La suspensidén acuosa se lixibia
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a una tomperaturs comprendida aproximadumente entre 602 C.
y 1202 C. con gas portador de oxizeno libre a una presidn -
parcial del oxiseno comprendida entre 1,40 y 4,21 Kg./cmz.,
La reaccidn contimia para oxidar el sulfuro de plomo y para
convertirlo en mcetato de plomo soluble con la produccidn -
simultdnea de azufre elemental insoluble. Como los valores
de plomo se disuelven en solucidn y los valores de azuire -
gse encuentran en un estado elemental insoluble, pueden sepa
rarse fdcilmente entre si por medio de una fase de separa-
cidn simple de liquido - sdlido.

Bl procedimiento del presente invento se describe
con detalle mas adelante con aplicacidn al tratamiento de -
concentrados comerciales de sulfuro de plomo con contenidos
variables de plomo v otros metales. No obstante, no sa pre-
tende limitar el invento al tratamiento de tales concentra-
dos sdélamente, puesto que ¢l procedimiento del invento pue-
de tener aplicacidn a todos los minorales que comtengan can
tidadns econdmicamente recuperables de sulfuros de plomo.

Tn el tratamiento de concentrados comerciales, -
los sulfuros minerales, preferiblomente triturados a un ta-
mafio de particula predominantemente inferior a 325 mallas -
de 1las normas Tyler sc dispersan en una solucidn ncuosn pa-’
ra formar una suspensidn acuosa espesa. La solucidn es dei-
da y debe contensr iones de acetato sulicientemente libres
para combinarse con todos los valores de plomo en el sulfu-
ro mineral con el fin de formar acetato de hlomo.

De preferenéia, uno parte de los iones de acctato
necesarios en solucidn se deriva de dcido acdtico que acidu
la la solucidén sin contaminarla al mismo tiempo. No obstan-

te, supone un inconvenionte utilizar sdélamente dcido ncédti-
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co como Tuente de iones de acetato puesto que una elevada -
concentracidén de deido acético libre en la suspensidn acuo-
sa espesa puede estorbar la recuperiacidn de los valores de

plomo de la solucidn. Por ejemplo, cuando la concentracidn

de dcido acético es relativamente Yaja, los valores de plo-
mo pueden cohvertirse fdcilmente en carbonato de plomo inso
luble por medio de didxido de carbono y pueden precipitarse
de la solucidn como tales en la forma descrita con detalle

mas adelante. No obstante, la presencia de dcido acético en
grandes concentréciones en la solucidn inhibe gravemente la
precipitacidn de carbonato de plomo por dicho método. La re
lacidn molar de dcido acético a plomo en la suspensidn acuo
Sa espesa se astablece preferiblemente a aproximadamente -

3,0 : 1. Las concentraciones de dcido acético mas elecvadas

- dan por resultado segun se ha indicado anteriormente una re

cuperacidn mas deficiente de los valores de plomo empleando

didxido de carbono. Ademds, a pesar de que la proporecidn de

~valores de plomo que se extraen y convierten en acetato de

plomo sumenta cuando la relacidn molar cs superior a 3,0 :

1, el aumqnto es tan ligero que no suele justificar el cos-
té de la capacidad adicional del autoclave necesario para -
contencr el mayor voldmen de deido acdtico en la suspensidn

aéuosa espesa. Cuando la relacidn molar de dcido acético a

plomo en la suspensidén acuosa cspesa se reduce por debajo -

de aproximadamente 3,0 : 1, la extraccidn y conversion de -

los valores de plomo se reducen notablemente.

La deficiencia cstequiométrica de los iones de

acetatos suministrados por el dcido acético respecto a la -

necesaria para cpmbinarse con los valores de plomo se com-

pensan preferiblemente por medio de acetato de @monio, pues
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to que se encuentra fdcilmente disponible y mno introduce con
taminantes en la solueidn.

El régimen de conversidn y disolueidn de los valo
res de plomo depende de la concentracidn total de acetato y,
preferiblemente, para asegurar un rdégimen rdpido de conver-
gidn, pucde utilizarse cn solucidén un exceso estequiomdtri-
co de iones de ecetato. No obstante, suele ser antiecondmi-
co utilizar mas de aproximadamente dos moles de #eido aecéti
co y de acetato de amonio por litro de solucidn puesto que
la mayor proporcidn de conversidn y disolucida de los valo-
res de plomo couscguida por mayores concentraciones de ace-
tato se puede conseguir también y de una forma mas ~condmi-
ca trabajando a temperaturas mas elevadas o aumentando la -~
relacidén molar de decido acético/acetato de amonio.

Bl pll de la solucidn que contiene acetato deberd
ajustarse a aproximadamente 5,1 6 inferior. A un pil mag eln
vado, los valores de azufre asociados con el material dr -
sulfuro de plomo inicial tienden a convertirse a una forma
oxidada y no & un estado elemental como ocurre cuando i pli
de la sélucidn es de 5,1 8 menor. Ta formacidn de ione:s de
sulfato es un inconvenionte porque tiende o reaccionnr con
los iones de plomo produciendo sulfato do plomo que sr dis-
tribuye entre la solucidn de plomo y el rasiduo, l'or lo tan
to la scparacidn de los valorecs de plomo de los valores de
azufre mediante una separacidn de liquido -~ sdlido resulta
imposible. Tl pIl de la solucidn varia con la relacidn mola
de deido acdético a cetato de amonio y el ajuste del pll al -
nivel requerido se puede conseguir mas fdecilmente medinnte
un control apropiado de esta relacidn molar.

Ta suspensidn ncuosa espegsa que contiena acetato
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disuelto y sulfuros de plomo finamente divididas se hace -

reaccionar en un recipiente de reaccidn, por é¢jomplo un —-—

-autoclave, a una temperatura comprendida aproximadamente on

tre 602 C, -y 1202 C., preferiblemente de unoa 1002 C. con -
gas portador de oxigeno libre, por ejemplo aire, n upnn pre-
sidn parcial del oxigeno por encima de aproximadamente 1,40
Kg/cm2 hasta aproximadamente 4,21 F cmg, preferiblemente -
4,21 Kg/cmz. Se pueden utilizar tomperaturas mas elevadas -
dando por resultado una conversidén y disolucidn mas rdpidas
que los valores de plomo. No obstante, a las temperaturas -
mas -elevadas, hay una concentracidén algo mayor de ~species

de azufre oxidado en solucidn. Fn sgseneral, el aumonto en ol
coste de explotacidn y equipo y lms mayores concentracione:s
de sulfato como resultado de las femperaturas mas elevadas

no compensan un aumento en la conversidén de plomo que e -
puede obtemer. Las presiones parciales de oxigeno por dénci-
ma de 4,21 Kg/omZ no suele ser recomendables puesto gue la

proporcidn de plomo en solucidn disminuyn a expensas de la

formacidn de sulfato de plomo insoluble. Lag temparaturas y
presiones. por debajo de los limites indicados, no se repro-
duce reaccidn por oxidacidn en una proporcidn prdctica.

La relacidn de sdlidos a solucidn se ajusta prefc
riblemente para obtencr una suspensidn acuosa esposa que -
contenza del orden de 20 % al 25 % en peso de sdlidos. hin -
la mayoria de los casos, una densidad de la pasta por enci-
ma de aproximedamente 50 % es indeseable porquercon qichas
densidades la suspensidn acuosa espesa se agita y se oxige-
na con dificultad.

En estas condiciones, la oxidacidn se realiza a -

un ritmo rdpido, completdndose esencialmente en unas dos ho




10

15

20

25

30

-

ras,
La reaccidn puede presentarse como sigue:

PbS + 2MAc + 0,50, = Fb(ae), + 5% + M0
(Ac = acetato).

Al final de la reaccidn, la solucibn so separa -
del resfduo de lixibiacién mediafdte una separacidn cldsica
de liquido - sélido, por cjemplo por filtracidn.

L1 resfiduo de lixibiacidn separado contienc ade-
mds del azufre elemental, sulfato de plomo, ;,calena!s; Sin -
reaccionar e impurezas asociadas con el concentrado de sul-
furo inicial, por ejemplo esfdlerita y pirita. &l sulfuro -
de amonio es un disolvente excelente para el azufre elemen-—
tal pero antes de que se pueda hacer uso del mismo, deberén
eliminarse del residuo el sulfato de plomo, sullfabto de plo-
mo bdsico y dxido de plomo. 5i no ee eliminaran dichos vaig
res reaccioharian con el disolvente dando por resultado la
formacidn de sulfuro de plomo. Como se consumen grandes can
tidades de disolvente de sulfuro de amonio rolativamente cos
toso, la reaccidn es indeseable y deberd evitarse mediante
separacidén de los valores de plomo antes de que el disolvng
te se confine con el residuo.

Los valores de plomo pueden separarse del residuo
utilizan@o un reactivo de petilendamina de acuerdo con el -
procedimiento deserito en la patente canadiense No. 616.515
mencionada anteriormente. La so6lucidn de amina con conteni-
do de plomo se separa del residuo mediante una fase de sepa
racidn de lfquido - sélido tradicional despuds de lo cual -

se puede gseparar los valores de azufre elemental del roni-
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duo resultante empleando disolvente de sulfuro de amonio.

Los valores de plomo se pueden separar tambidn -
del residuo de lixibiacidn mediante amonfaco. Con este fin,
el resfduo de lixibiacidn se mezcla con una solucidn ncuosa
diluida de amonfaco. La concentracidén de amoniaco on solu-
cién 4, alternativamento, la relacién s6lido : liquido en -
la carga se ajustae preferiblemente de forma que la relacidén
molar NH3 : Pb3 4 en la carga se encuentre dentro de la es-
cala 6ptima de 8 a 10. La mezelae resultante se carga en un
autoclave y se mantiene a una temperatura de aproximadomen—
te 100¢ C. preferiblemente, por espacio de una a dos horas
en presencia de aire preferiblemente a presidn atmosfdrica.
La realizacidn de esta reaccidn en un autoclave evita pérdi
das excesivas de amoniaco de la solucidn.

La reaccidn en cuestidn es la reconversidn de sul
fato de plomo ¢ de dxide de plomo cn los residuos de lixi-

biacidn, a sulfuro de plomo. ILa reaccidn depende de 1la ten-

. dencia .que tenga el azufre elemental a desproporcionarse en

iones de sulfuro y tiosulfato en soluciones bdsicas somin -

indicala ecuacidén siguiente:

45° + WL +3HO0 = 2(NH, ). S + (NH,).5.0
3 2 472 4°27273

El idn de sulfuro asi formado actia como el llamg

4 y Pb0O en P'bS e

iones de sulfuro. La ecuacidn general para la reaccidn de -

do "agente sulfurizante" que convierte PbS0

amonisco acuoso con sulfato de plomo en el residuo de lixi-

biacidén se cree que ha de ser como sigue:

45° 4 2PbS0 . 4 3H,0 + 6MH, = 2Pbs + (MI,)

4- ..)2 3“".-;----.;

(2}
[

3
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sres + Q(NH4)4.-JO4

L1l residuo de esta reaccidn (I'b8) se senara de lo
solucidn mediante una fase de separacidn cldsica doe liquidé
- sdlido yvpuede reciclarse a la fase de lixibiacidn por -
oxidacidn descrita anteriormente antes de la extroccidn y -
disolucidn de valores de plomo de la misma. (omo varinnte,
el residuo pucde pasar a una segunda fase de lixibiacidn -
por oxidacidn que pucde llevarse a cabo en las mismag condi
ciones que la fase de oxidacidn mencionnda.

La solucidn procedente de la reaccidn anterior -
contiene tiosulfato de amonio y sulfato de amonio. La solu-~
¢idn puede oxidarse pare dar una solucidn de sulfato e amno
nio de la que se puede recuperar con facilidad el sulflato
de amonio.

Ia solucidn procedente de la fasc de oxidocidn -~
después de la gseparacidén del residuo de lixibiacidn puede -
tratarse mediante uno de los diversos métodos empleados pa-
ra la recuperacidn de valores de plomo. Loé valores de plo-
mo pueden recuperarse por clectrdlisis empleando, pOT £ jem-—
plo, cdtodos y dnodos de acero inoxidable. Los valores do —
plomo emigran al cdtodo y al dnodo. Fn el dnodo el plomo se
oxida a Pb02 y en el cdtodo el plomo se estabiliza en un es
tado elemental. La reaccidn neta de extraccidn electroliti-
ca se representa por la ecuacidn siguiente:

2¥b(Ac), + 21,0 = Pb° 4 PbO, + 4HAc
@1 deido acdtico (FlAc) renerado aurante la oxtrac

cidén electrolitica puede volverse a poner en ecireculacidn en

P T Tl
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la fase de oxidacidn. e debe utilizar una fase do raduc-
cidn ulterior para convertir el éxido de plomo en plomo me—
tdlico.

Como variante de la electrdlisis los valores de -
plomo pueden recuperarse haciendo reaccionar la solucidn -
con diéxido de carbono. Segun este procedimiento, la solu-
cidn de lixibiacidn se pasa a un recipiente de reaccidn, -~
por ejemplo una torre de salpicadura v el didxido de carbo-
no se alimenta en la solucidén, preferiblemente a una pre~
gién de aproximademente 14,06 Kg/cm2 relativos, para combi-
narse con los valores de plomo disueltos como carbonato de
plomo insoluble. De prefcrencia, la operacidn de carbona-
cidn se efectia a la temperatura del ambiente. A temperatu-
ras mas elevadas la racuperacidén de plomo es menor.

El carbonate de plomo precipitado puede separarsc
de la solucidn de lixibiacidn mediante una fase de gepara-

cidn cldsica de liquido - sélido, por ejemplo por filtra-

_.cién, Los sélidos de carbonato de plomo separados estdn —-

1" précticamente exentos de las impurezas con las que el plomo

estabe asociado en el material portador de plomo original.
Este carbonato de plomo puede reducirse a plomo metdlico de
gran pureza, v.g. 99,9 % & superior por reaccidn a una tem-
peratura de aproximadamente de 802 C. con un agente reduc—
tor, por ejemplo gas natural, en presencia de carbén en for
ma de grafito 6 coque de petrdleo.

La precipitgcidn completa del darbonato de plomo
no se puede conseguir wutilizando didxido de carbonos segin
se he dicho. Es diffcil reducir la concentracidn de plomo -
en solucidn por debajo de 40 ~ 50 g. p. 1. Despuds de 1la se
paracidén del precipitado de carbonato de plomo bdsico de la
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solucidn, la solucidn que contiene acetato de plomo, dcido

acético, acetato de amonio puede reciclarse a la fase de 1i
xibiacidn por oxidacidn 6 puede pasarse a una segunda etaps
6 fase de lixibiacidn por oxidacidn. Las posibilidades de --

este mdtodo se demuestra en el Bjemplo 4.

BIJLMPTO 1

Se realizaron pruebas para determinar el efecto -
de la temperatura y la presidén del oxigeno sobre el résimen
de conversidén de sulfuro de plomo a acetato de plomo, Bl -
concentrado del mineral inicial daba un andlisis de: 72,85
% Pb; 3,55 % Zn; 0,002 % Cu; 2,80 % Fe; 16,0 % 3; trazas de
materias insolubles y menos de 1,41 gramos de Ag por tonela
da. Bl concentrado se triturd en himedo en un mol no de bo-
las de cerémica haota alcanzar un 98 % de menos 32% mallag
norna Tyler. He combinaron mucstras de 568 gramos del mate-

3

rial wolido con muestras de 2.000 cm” de una solucidn que -

contenia 3,0/moles /1 deido acédtico y 1,0/moles /1 acetato
de amonio. Las muestras de solueidn con contenide de plomo
se cargaron por turno en un autocelave. ¥n un conjunto de ex
parimentos, la temperatura de la compensidn acuosa resultan
te se varid de 602 a 1202 C. u en otro conjunto de experi-
mentos la presidn del oxigeno se varid de 1,40 ng/cm’2 a -
4,21 Y=o cm?. La proporcidn total de plomo convertido de un
sulfuro a un acetato § una mezcla de acetato/sulfato se ve-
rificéd en un pnriodo de tiempo y los resultados se iudican

en las toablas siguientes,
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TABLA 1(a)

RPLCTO D LA TEMPERATURA.

Tiempo (horaa) Presidn del oxigeno (Kg cm2)
1/2 20
1 20
2 9 20
3 20
1/2 60
1 60
2 60
3 60




Conversidn de plomo (%) cuando la temperatura se

mantiene a los valores siguientes:

609C. 8oac, . 1002¢. ‘ 1p00¢,
- ' 42 52 50
- 56 62 58
- ' 71 75 71
- 81 84 80
40 62 84 -
54 84 91 -
75 a6 95 -
a3 99 98 -
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TABLA 1(b)

EI'BCTC DE LA PRESION

Tiemvo (horas)

Temperatura (9C.)

100

160

100

100




3 (QC.)

Conversidn de plomo (%) cuando la presidn del

oxigeno se mantiene a los valores sisuientes:

20 (Kg/cmZ)

40 (Es cmz)

60 e/, om® )

42
58
71

81

50

67

92
93
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Los resultados expuestos en la Tabla 1(a) demues-
tran que la oxidacidn extenss de valores de plomo exige una
gsobrepresidn del oxigeno superior a 1,40 lc,g/cm2 puesto que
1,40 Kg/cmz relativos de 02 e en general insuficiente parﬁ
que tenga lugar la reaccidn por oxidacidén en una proporcidn
prédctica. Con una sobrepresidn adecuada del.oxigeno, se pue
de producir oxidacidn extensa de la galena adn a temperatu-
ras de sdélo 602 C. en el.supuesto que la reaccidn continde
por espacio de 3 horas., Los resultados en la Tabla 1(b) in~

dican que la presidn del oxigeno y temperatura éptlmas son

de 4,21 Kg/cm2 y 1002 ¢,

EJBMPLO 2

Se emplearon muestras de 284 gramos del mismo con
centrado molido en.hﬁmedo 4 matoria prims del ejemplo 1 y -
se afiadicron a muestras de 2.000 cm3 de solucidn de lixibia
cién que contenia dcido acético y acetato de amonio. La re-
lacidn molar total de acetato/plomo en cada mezcla era de -
8,0. Bl pH inicial de las soluciones de muestra se reguld -
por la relacidén molar de dcido acético/acetato de amonio, -
TLas mezclas de muestra se cargaron por turno en un autocla-
ve y se mantuvieron a uns temperatura'de 1002 C, .por eapa-
eio de cuatro horas a una sobrepresién del O2 de 1,40 Kg/omz.

Los resultados fueron como siguen.

4//”//////////,
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TABLA 2

Solucidn de lixibiacidn , Solucidn del S
NH,Ac HAc Tnicial - Pinal HAc :Pb
M M pH pH M ) gpl.
1 3 4,40 4,50 | 1,80 el
2 2 5,05 5,25 1,04 ' 1101,¢
3 1 5,70 6,00 a,35 LT
4 0 7,65 7,5 - 63,¢
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Una disolucidn dptima del plomo y la formacidn de

azufre elemental tiene lugar a un pH 5,1 ¢ menor, Bl efecto

. de aumentar el pll de la solucidn reduclendo la relacidén mo=-

lar de dcido acdtico/acetato de amonio eg sorprendente. Bs

evidente que en una solucidn de lixibiacidn de acetato de -
amonio neutra hay una congiderable oxidaeidn del azufre mas
alld de la fase de azufre elemental que de lugar a elevadas
concentraciones de especies de azufre en solucién. La forma
cidén de azufre elemental se reduce por lo tanto drdsticamen

te a pH mas elevado,.

RJEMPLO_3

Se realizaron pruébas para determinar el elfecto -
de la relacidn molar de dcido acético/sdlfuro de plomo en -
la suspensién acuose espesa de lixibiacidn sobre la propor-
cidn de sulfuro de plomo contenido que se convertia en ace-
tato de plomo y se disolvia en solucidn. También se. determi
né la proporcidn de valores de azufre que se convertian a -
un estado elementai. Se combinaron cantidades variables de
los mismos concentrados molidos en humedo utilizados como ~
materia prima en los ejemplos 1 y 2 con miestras de 2.000 -

cm° de una solucidn de lixibiacién que contenfa 3,0 moles/1.

deido acdtico y 1,0 moles/l. acctato de amonio con un pll -

inicial de 4,40. Ias mezclas Se cargaron por turno em um -

sutoeclave y se mantuvieron a una temperatura de 1002 ¢, por

espacio de dos horme a una sobrepresidn del oxigeno de 2,01

Kg/cmz. Los resultados fueron como sigue.
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CTABLA 3

Cantidad de Concentrado en

Relaeidn moler

la suspensidn acuosa espe- HAc/Pbs , Sc
sa de lixibiacidén inicisml (HAc/Pb)

g % Final
Solidos "~ pH

284 12,5 6,0 o 4,65
568 22,0 3,0 4,85
652 30,0 2,0 5,05
1136. 36,0 1,5 5,05

(a) Ia conversién de Pb es el .total del sulfurs de | plomo

insoluble.

i
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S
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4

Solueidn del
. Producto ¢

; -

4,85

Furs de

3

)
1
%

©\Fimal ' ‘Hic

Pb
gpl

&

4‘s65

5,05

15,05

1,90

1,09
0,71 .

0,69

95
175
218

233

Conversidn

de Pb(a) %

99,2
98,0
84,4
70,4

. Disolucidn -
. de Pb

94,9
91,0
74,8
62,3

%

: Conv
;.S ai

ersidn de
is%.

%

. plomo convertido en acetatos de plomo soluble y sulfato de plomo
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La relacidén molar éptima de deido acético/sulfuro
de plomo para una cxtraccidén de plomo elevada y una concen-
traclidn elevada de valores de plomo en solucidén es de 3,01 :
+ 1. A pesar de que se obliene una extraccidén de plomo lige
ramente mayor cuando la relacidn de HAc/PbS es de 6,0 : 1,
la concentracidén de plomo on solucién es la mitad de la que
se obtiene con una relacidén de 3,0 : 1. Por lo tanto, para

darnos cuenta del beneficio que supone la extraceidn de plo

- mo ligeramente mayor, necesltamos un autoclave que tenga -

dos veces el volumen del autocluve necesario cuando la rela
cidn molar de HAc/Iby es de 3,0 : 1.

Aunque se pueden obtener mayores concentraciones
de valores de plomo en solucidn reduciendo la relacidn mo-
lar de HAc/FbS a menos de 3,0 : 1, la proporcidn de valores
de plomo que se convierten a una forma soluble es menor.

La Tabla 3 demuestra que os necesario un excsgso -~
de deido acdtico sobre las necesidades estequiomdtricas pa-

ra una disolucldn extensa del plomo.

BIENPTO_4

Bl ejemplo demuestra la posibilidad de lixibiar -

material portador de sulfuro de plomo con solucidn de reci-~
clo despuds de la precipitacidn y gseparacidn de la mayor -
parte de los valores de plomo de la gsolucidn de lixibiavidn
por medio de didxido de carbono., Se prepard una solucidn do

reciclo de lixibincidn que tenia la composieidn gsiguiente:

b como Pb(Ac)2 50 Z.p.1.
HAc 2,42 M
NH4A§ . 1,00 M
pH : 4,6
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Dos cantidades diferentes del mismo concentrado -
molido en mimedo que se habia utilizado como meteria prima
en los ejemplos anteriores se combinaron con la solucidén de
reciclo., Las dos muestras se cargaron por turno en un auto-
clave y se mantuvieron a una temperatura de 1002 C. con una
sobrepresidén del oxigeno de 2,81 Kg/cmz, Otras condiciones
de lixibiacidn y los resultados de la misma se exponen a -

continuacidn.




695 (A 6'9g
T°L9 0‘96 o‘gg
of, o o
of ©® qd op ad ep
OPTL4IRAUCD G UOTBIBAUOD UQTONTOETI(

R

gz 1Y 000V - 00g
G LT o‘e 9'¢ oooe 1139
i
149, , srIOYy (ad/ovH) ¢W0 0TOTO8a s
ojonpoxd s us | ‘UPTOBWTQINIT Op Sad/oVi SP UPTONTOS  opeIryuUSOUI)

upTonTos us qJ

BTOUeUBWIOA op odweTy

JBTOW UQPTOBTO}

YIdV 3

- 22 ~

e

eBIBD



TABLA

-4

Carga Relacidn molar Tiempo de permansncia
S o ta s
Cencentrado  Solucién de HAc/Pbs de lixibiacidn,
g recicléd cm” (HAc/Thb) horas
385 2000 3,6 2,0
800 + 4000 3,4 2,5

Pb en .

en el

17

17



wia

-

H

Pb en solueidn
en el producto

‘gpl

174,8

178,1

Disolucidn
de Pb

%

Conversidn

de Pb

S convertido

o
en S

LA
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Las soluciones de reciclo contenian menos deido ~
acético libre que las soluciones empleadas er el Rjemplo I.
Por lo tanto, las cantidades de concentrado mezclado con l1a
golucidn de reciclo deben ser menores que la indicada como
Sptima en la Tabla 3 con el fin de obtener una relacidn mo-
lar de HAc/Pb3 de 3,0 : 1 4 superior., Una comparacidn de -
los datos de la Tabla 4 con los datos de la Tabla 3 demues—
tra osta afirmacidn. Los resultados obtenidos utilizando la
golucidn de reciclo y una carga consistente en 400 gramos -

3

de concentrado/2000 cm” de solucidn son equivalentes a los

resultados obtenidos empleando unm solueidn son contenido -
de plomo inicial y una carga consistente en 568 gramos de -

3 de solucidn..

concentrado/2000 cm
BIEMPT.O 5

1n este cjemplo se realizoron una pluralidad de -
pruchss para determinar la relacidn molar dSptima de NH3 :
: Pb:;OIL para la reuccidn donde los valores de sulfato do -
plomo en resfduo de lixibiacidn por oxidacidén se convierten
en sulTuro de plomo por medio de amoniaco.

Los residuos de lixibiesecidn, que contienen aproxi
madamente de un 10 a un 30 % en peso de plomo como sulfate
de plomo, se mezclaron con soluciones de amoninco que varis
ban de 0,79 a 6,0 M amoniaco. Las mezclas resultantes se
cargaron en un autoclave y we calentoron a 1002 €, por espg
cio de una ¢ dos horas con.aire 2n el eapacio de cabeun del
autoclave,

Log resultados se indican en la Tabla 5 siguien-
te.

Ia Tabla 5 demuestra el cfecto de la relacidn mo-
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lar de NH3/PbSO en la conversién de valores de plomo a sul

4
furo de plomo en una dmplia gama de densidades de la pasta
¥ concentraciones iniciales de amoniaco. Con relaciones mo-

lares de NHB/PbSO elevadas ( > 10), el grado de conver—

gidn es satisfactirio pero el consumo de azufreres elevado.
A relaciones molares bajas de 1\11113/?13&50/Jr ( < 8), 1la reac-

cldén no llega a completarse y la proporcidn de los valores
de plomo que se convierten en sulfuro de plomo es baja. La

relacidn molar éptime parece ser 8,5 a 10.
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TABLA 5

Sulfurizacidn de residuos de plomo.

Efecto de la relacidn molar N, : PbSO,

Carga
Resfduo de lixibiacidn Concentfacidn de-NH3lti?Relac
inicial de solucidn, || -en la
Sélidos Pby, . Pb (como PbSOA) noles/1itro 1 pesa.
g/1 % % '
148 33,2 10,6 2,62
200 32,4 30,8 6,0
[ 146 28,7 14,4 1,3
; "‘ 200 32,4 30,8 3,0
L 300 27,3 25,0 3,08
a5 35,9 32,5 3,0
,: 200 32,4 30,8 1,5
. 200 32,4 30,8 0,75
1 :

POOR
QUALITY
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A B

residuos de olomo
cién molar NH. : Pb3O,.

- : 3 4=

Carga Productos
1 Concentracidén de -,NH3 szelacidn moler de NH3/PbSO4 B Resfduo sulfu
inieisl de solucidn, [| - en la suspensidn acuosa es-

Jmo PbSO4) . moles/litro - pesa. PbT : E

2 , _ S # E
10,6 2,62 . S L 34,5 36,3
30,8 6,0 e 20,1 40,1
14,4 1,3 o 12,7 ‘ 31,4
30,8 30 R 10,1 38,9
25,0 ' 3,08 8,5 33,2
32,5 | 3,0 8,5 45,8
30,8 1,5 5,0 %5:9
30,8 0,75 2,52 3,6




EbSO converﬁiwié

Productos 4 Relacidn mole
: _ _ do emn TbJ So/Pb
O i <« i 7
1 molar de NH3/?bS 4 ﬁesiduo sulfurizado reconvertido
1gpensidn acuosa es~ , o :
?bT Pb (como
% Ifbso4) 7%
34,5 36,3 1,39 88,4 - 5,6
20,1 40,1 5,02 87,1 2,54
12,7 31,4 1,50 93,1 3,34
10,1 38,9 3,22 ¢1, 5 1,84
8,5 33,2 1,51 an LG 2,35
8’5 4’5,8 2’40 (_-1’3,']: 1,98
5,0 36,9 13,8 0,7 1,99
2,52 35,6 17,7 AELS . 1,85
-
,!-;




PbSO, conyepfi- Relabidﬁ’molarrde

io en Pb§ s°/po
' : chohvertido

2,54
231 , '3,34 N
01,5 3 1,84
Qfh 7% 2,35
a5, 4 1,98

v",'.-v.‘c"f‘
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Deserita suficientemente la naturaleza del inven-
to, asi como la manera de realizarlo er la practica, debe
hacerse constar que las disposiciones anteriormente indica~
das, son susceptibles de modificaciones de detalle en cuan-
to no alteron su principio fundamental. También se hace ~
constar que el invento corresponde & una Solicitud de Paten—
te presentada en Canadd, con fecha 2 de Octubre de 1.973,
bajo el mimero 182.426, acogiéndose por lo tanto a los bene-
ficios que conceden los Convenios Internacionales en vigor,
gsiendo lo que constituye la esencia del referido invento y
por lo que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en
Espafia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LIXIBIAR MATERIAL PORTADOR
DE SULFURO DE PLOMO Y CONVERTIR VALORES DE PLOMO EN ACWTATO
DE PLOMO; caracterizdndose por lo siguiente:

18.- Procedimiento para lixibiar material portador
de sulfuro de plomo y convertir valores de plomo en Egetato
de plomo, soluble con la conversidn simultdnea de valores
de azufre asociados con dicho sulfuro de plomo a una forma
elemental, caracterizado porque comprende las etapas de:
former una dispersidén de dicho material portador de sulfuro
de plomo finamente dividido en un medio acuoso para formar
una éuspensidn acuosa espesa; proporcionar en dicha suspen-
sidén acuosa espesa iones de acetato libre y ajustar el pH de
le suspensidén a menos de aproximadamente 5,1; hacer reaccio-
nar dicha suspensidén acuosa espesa a una temperatura del or-
den de 60¢ C. a 1202 C, aproximedamente con gas portédor de
ox{geno libre a una presidén parcial del oxigeno comprendida
aproximadamente entre 1,40 ¥y 4,21 K.g/cm2 y continuar dicha

reaccién para oxidar el sulfurc de plomo ¥y convertirlo en
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acetato de ﬁlomo soluble con la produccidn simultdnea de a-
zufre elemental insoluble. '
28,~ Procedimiento segun la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque pqrrlo menos una parte de los iones de -~
acetato se obtienen en dicha sugpensidén acuosa espesa affa-
diendo a la misma dcido aedtico.
2,~ Procedimiento segun la reivindicacidn 2, ca-

racterizado porque la relacidén molar de deido acdtico n plo

mo en dicha suspensidn acuosa espesa se ajusta a aproximada

mente 3,0 : 1.
48 .~ Procedimiento segun la reivindicacidn 1, ca-

racterizado porque se obtienen iones de acetato en dicha -~

suspensidn acuosa espesa afiadiendo a la misma dcido acdético

y. acetato de amonio.
8,~- Pfocedimiento segun la reivindicacidn 4, ca-

racterizado porque dicha suspensidn acuosa espesa contiene
iones. de acetato en exceso a 103 necesarios para combinarsc
con todos los valores de plomo, obteniéndose dichos iones -
de acetato al afiadir a dicha suspensidn acuosa eSpeSa_no -
mas de aproximadamente 2 moles de cada una de las sustan~
cias dcido acético y acetato de amonio por litro de solu~-
cidn.

68 .- Procedimiento segun las reivindicaciones 1,
2 6 3, caracterizado porque la temperatura o la que se haco
reaccionasr dicha suspensidn acuosa espesa es de aproximada-
mente 1002 C.

78.~ Procedimiento sesdin las reivindicaciones 1,
2 8 3, caracterizado porque la presidén parcial del dxfoeno
en dicho gas portador de oxigeno es de aproximadamente 4,21

Kg/cmg.
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88.- Procedimicnto semin las reivindicacionas 1,

2 6 3, caracterizado porque la relacidn en peso de sdlidog
a golucidn de dicha susgpensidn acuosa espesa antes de dicha
relacidn es de aproximadamente 1/5 a 1/4.

J%.- Procedimiento segin las reivindieaciones 1,
2 6 3, caracterizado porque comprende las etapas adiciona~

les de separar sélidos de una solucidn que contiene dicho -

lucidn con un gas portador de didxido de carbono libre pora
convertir el acetato de plomo contenido en carbonato de ply
mo insoluble racuperando por lo tanto dicho carbonato de -
plono.

108.-~ Procedimiento segun las reivindicaciones 1,
2 ¢ 3, caracterizado borque comprende las etapas adiciona-
les de scparar sélidos de una solucidn que contiens dicho -
acetato de plomo soluble ¥ hacer reaccionar esta dltimn so-
lucidn a la temperatura del ambiente con gas portador de ~
didxido de carbono libre s una presidn parcial positiva de
eproximadamente 14,06 K‘g/cm2 para convertir el acetntn de -
plomo contenido en carbonato de plomo insoluble recuperando
de este modo dicho carbonato de plomo.

1l¢,~ Procedimiento semin las reivindicaciones 1,
2 ¢ 3, caracterizado porque comprende las etapas adiciona-
les de separar sdlidos de la solucidn que contiene dicho -

acetato de plomo soluble y combinar dichos sdlidos con una

solucidn amoniacal acuosa en presencia de un gas poriador -
de oxfmeno libre para convertir los valores de plomo ccate-
nidos en sulfuros de plomo, separando de este modo dicho -

sulfuro de plomo y reciclando dichos sulfuron de plomo men-

clonados en dicha suspensidn acuosa edpesa,

fl

EOTYICL
TR
A

acetato de plomo soluble y hacer reacclionar esta Ultima 80~




10

15

2C

25

- 29 -

128.-~ Procédimiento segin las reivindicacionesil, -
2 6 3, caracterizado porque comprende las etapas adlciona~

les de separar sélidos de la solucidn que contiene dicho_'ﬁ

.acetato de plomo soluble y combinar dichos sdlidos con une,
solucidn amoniacal acuosa en presencia de un gas portador -

"de oxigeno libre para convertir los valores de plomo conte-

nidos en sulfuros de plomo, ajustando la relacidn molar del

amonigco a sulfato de plomo en dicha dltima solucidn aprdxi‘r

‘madamente entre 8 y 10 separando deSpués dichos sulfurds,ﬁéi

plomo y reciclando ostos Yltimos sulfuros de plomo en la ci

tada suspensidn acuosa espesa.

13%.~ Procedimiento segun las reiv1ndlcaelones 1,
2 é 3, caracterizado porque comprende las. etapas adiciona-
les de separar sdlidos de la solucidn que coutiene dicho -
acetato de plomo soluble y combinar dicho sdélido con una so'
lucidn amoniacal acuosa en presencia de gas portador de ox;
geno libre para convértir los velores de plomo contenidos -~
en sulfuros de plomo y reciclar despuds estos ultimos sulfu
ros de plomo en'le citada suspensién acuosa espesa.

148,- Procedimiento sezin las reivindicaciones 1,
2 & 3, caracterizado porque comprende las etapas ndiciona~
les de separar sdlidos de la solucidn que contiene dicho -
acetato de plomo soluble y combinar dichos ®délidos con une -
solupidn amoniacal acuosa en presencia de un gas portaddr,—r

de oxfgeno libre para convertir los velores de plomo conte-

_ nidos en sulfuros de plomo; ajustar la relacion molar de -

amonfaco a sulfato de plomo en esta dltima solucidn aproxi-

madamente entre_8 y 10 y reciclar después estos ﬁltimos,sul

" furos de plomo en la.citada suspensién scuosa espesa.
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158,~ Procedimiento para lixibiar material portador
de sulfuro de plomo y convertir valores de plomo en acebato
de plomo, tal y como queda sustancialmente descrito en la
presente Memoria.

iista Memorie consta de 30 hojas escritas a mdqui-
ng por una sola cara.

Madrid 9 BHE o
SHERRITT GORDON MINES LIMITED.
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