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Este invento se refiere al tratamiento de 

material portador de sulfuro ele plomo y, de un modo 

mas particular, a un procedimiento de lixibiación 

para convertir valores de plomo contenidos en dicho 

material en una forma soluble con conversión simul-
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tánea do valoras de azufre asociados con los valores de pío 

mo a un estado elemental.

Los procedimientos conocidos para recuperar plomo 

de material portador de plomo comprenden lixibiar el mate­

rial en una solución de lixibiacién acuosa básica que con­

tieno aminas de alquileno <5 alcalonaminas hidrosolubles. La 

patente Canadiense No. 616.515, concedida el 14- de Marzo de 

1.961, describe e3te método con detalle. También se conoce 

el procedimiento de lixibiar dicho material en soluciones - 

de sulfato de amonio amoniacal, cloruro de sodio é cloruro 

de calcio.

Una de.la3 exigencias esenciales de dichos proce­

dimientos 63 que el plomo esté presente en un sulfuro, sul­

fato básico ó un óxido (PbO). Por lo tanto, para que los - 

procedimientos puedan tener aplicación a los minerales de - 

sulfuro, deben habilitarse medios para recuperar sulfuro de 

plomo en una de las formas mencionadas. La conversión puede 

efectuarse de cualquier manera apropiada como puede sor tos 

tación, oxidación acuosa a presión en un medio ácido en la 

forma descrita en la patente Canadiense mencionada anterior 

mente, ó por oxidación acuosa en una solución de sulfato de 

amonio amoniacal según se describe en la patente Canadiense 

No. 701.449 concedida el 5 de Enero de 1.965.
Existe un cierto número de problemas asociados 

con estos métodos de conversión. Por ejemplo, si se tuesta 

el sulfuro de plomo, la temperatura necesaria para conver­

tirlo a las formas mencionadas es tan elevada que existe 

una gran probabilidad de que parte del plomo presente, al - 

oxidarse, forme silicatos u otros compuestos que no son so­

lubles en las soluciones de lixibiacién de aminas. Además, i
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los problemas de humo3 y vapores asociados con la tostación 

de sulfuro de plomo exige que la planta esté localizada en 

zona3 alojadas de centros de poblacidn. Do otro modo so de­

be emplear un costoso equipo para el tratamiento do humos y 

vapores.

Si el sulfuro de plomo se convierte por tratamien 

to en ácido sulfúrico acuoso a presión y a una temperatura 

de aproximadamente 1009 C., la conversión tiene lugar muy - 

rápidamente. No obstante, la reacción debe verificarse con 

precisión y finalizarse cuando so ha completado la oxida­

ción por ácido. Si 30 deja continuar la reacción, existe la 
tendencia a que se formen compuestos insolubles en la amina 

de plomo y hierro, especialmente si hay mucho zinc presente 

en la solución de lixibiación.
La fase de conversión necesaria para el tratamien 

to de material portador de sulfuro de plomo ha sido necesa­

rio por el hecho de que con anterioridad a ente invento, pa 

rece ser que no se disponía de una solución de lixibiación 

conveniente para la extracción y disolución simultánea de - 

valores de plomo de dicho material. No obstante, hemos ave­

riguado que de hecho existe una solución de lixibiación con 

la cual, en ciertas condiciones, puede extraerse y disolver 

se los valores de plomo. No hay necesidad do convertir pri­

mero ol sulfuro do plomo en sulfato de plomo u otras Termas 

mencionadas y, por consiguiente, no aparecen ninguno de los 

problemas asociados con la fase de conversión. Además, I03 
valorea de azufre asociados con el plomo se convierten en - 

una forma elemental y se pueden separar con facilidad como 

tales de la solución de lixibiación.
NI objeto general del presento invento consiste -
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en proporcionar un procedimiento por el cual los valoren do 

plomo en un mineral de sulfuro de plomo puede extraerse y - 

disolverse directamente en una solución de lixibiación con 

la conversión simultánea del valor do azufre contenido a un 

estado elemental insoluble sin necosidad de convertir prim£ 

ro el sulfuro de plomo en sulfato de plomo, sulfato de plo­

mo básico ó un óxido de plomo.

Otro objeto del invento os proporcionar un proce­

dimiento mediante el cual en una operación simple lixibia- 

ción, el plomo en un mineral portador de sulfuro de plomo - 

se convierte a tal estado que puede separarse fácilmente de 

los valores de azufre en una fase de separación clásica de 

líquido - sólido.
Otro objeto adicional y mas específico del inven­

to, es proporcionar un procedimiento me.diante el cual los - 

valores de plomo en un mineral portador de sulfuro de plomo 

puede lixibiarse en una solución que contenga acetato de la 

cual se pueden recuperar I03 valores do plomo prácticamente 
exentos de impurezas. Simultáneamente los valores de azufre 

asociados con el mineral portador de sulfuro so convierten 

a un estado elemental insoluble y se puede separar, por —  

ejemplo, por filtración y puede recuperarse fácilmente como 

tales en un estado virtualmente puro.
Expuesto en términos generales, el procedimiento 

que comple estos objetos comprende formar una dispersión do 

material portador do sulfuro de plomo finamente dividido en 

un medio acuoso para formar una suspensión acuosa espesa; - 

proporcionar en la suspensión acuosa esposa iones de aceta­

to libres y ajustar el pTí do la stispensión a un nivel inío- 

rior a aproximadamente 5,1. La suspensión acuosa so lixibin
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a una temperatura comprendida aproximadamente entro 0.
y 1202 C. con gas portador de oxígeno libre a una presida -

2
parcial dol oxítono comprendida entre 1,40 y 4»21 Kg./cm ., 

La reacción continúa para oxidar el sulfuro do plomo y para 

convertirlo en acetato de plomo soluble con la producción - 

simultánea de azufre elemental insolublo. Como los valores 

de plomo se disuelven en solución y los valores de-azufre - 

se encuentran en un estado elemental insolublo, pueden sepa 

rarse fácilmente entre sí por medio de una fase de separa­

ción simple de líquido - sólido.

El procedimiento del presente invento se describe 

con detalle mas adelante con aplicación al tratamiento de - 

concentrados comerciales de sulfuro de plomo con contenidos 

variables de plomo y otros metales. No obstante, no so pre­

tendo limitar ol invento al tratamiento de tales concentra­

dos sólamente, puesto quo ol procedimiento del invento pue­

de tener aplicación a todos los minerales que coatengan can 

tidados económicamente recuperables de sulfuroo do plomo.

En el tratamiento de concentrados comerciales, 

los sulfuros minerales, preferiblemente triturados a un ta­

maño de partícula predominantemente inferior a 325 mallas - 
de las normas Tyler se dispersan en una solución acuosa pa­

ra formar una suspensión acuosa espesa. La solución es áci- 

da y debe contener iones de acetato suficientemente libres 

para combinarse con todos los valoreo de plomo en el sulfu­

ro mineral con el fin de formar acetato de plomo.

De preferencia, una parte do los iones de acetato 

necesarios en solución 3e deriva de ácido acético que acidu 

la la solución sin contaminarla al mismo tiempo. No obstan­

te, supone un inconveniente utilizar sólamente ácido ncéti-
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concentración de ácido acético libre en la suspensión acuo­

sa esposa puerto estorbar la recuperación de los valorea de 

plomo de la solución. Por ejemplo, cuando la concentración 

de ácido acético es relativamente baja, los valores do plo­

mo pueden convertirse fácilmente en carbonato de plomo ins£ 

luble por medio de dióxido de carbono y pueden precipitarse 

de la solución como tales en la forma descrita con detalle 

mas adelante. No obstante, la presencia de ácido acético en 

grandes concentraciones en la solución inhibe gravemente la 

precipitación de carbonato de plomo por dicho método. La r£ 

lación molar de ácido acético a plomo en la suspensión ncu£ 

sa espesa se establece preferiblemente a aproximadamente - 

3,0 : 1.' Las concentraciones de ácido acético mas elevadas 
dan por resultado según se ha indicado anteriormente una r£ 

cuperacién mas deficiente de los valores de plomo empleando 

dióxido de carbono. Además, a pesar de que la proporción de 

valores de plomo quo se extraen y convierten en acetato de 

plomo aumenta cuando la relación molar es superior a 3,0 :

1, el aumento es tan ligero que no suele justificar el cos­

té de la capacidad adicional del autoclave necesario para - 

contenor el mayor volumen de ácido acético en la suspensión 

acuosa espesa. Cuando la relación molar de ácido acético a 

plomo en la suspensión acuosa ospeaa so reduce por debajo - 

de aproximadamente 3,0 : 1, la extracción y conversión de - 

los valores de plomo se reducen notablemente.

La deficiencia e3tequiométrica do los iones do - 

acetatos suministrados por el ácido acético respecto a la - 

necesaria para cpmbinar3e con los valores de plomo se com­

pensan preferiblemente por medio de acetato de amonio, pue£ I30
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to que se encuentra fácilmente disponible y no introduce con J 
taminantes en la solución.

El régimen de conversión y disolución de los valo 

res de plomo depende do la concentración total de acetato y, 

preferiblemente, para asegurar un régimen rápido de conver­

sión, puede utilizarse en solución uñ exceso estequiométri- 

co de iones de acetato. No obstante, suelo ser antieconómi­

co utilizar mas de aproximadamente dos moles do ácido acéti 

co y de acetato de amonio por litro de solución puesto que 

la mayor proporción de conversión y disolución do los valo­

res de plomo conseguirla por mayores concentraciones de ace­
tato se puedo conseguir también y do una forma mas económi­

ca trabajando a temperaturas mas elevadas o aumentando la - 

relación molar de ácido acético/acetato de amonio.

El pll de la solución que contiene acetato deberá 

ajustarse a aproximadamente 5,1 ó inferior. A un pll mas ole 

vado, los valores do azufre asociados con el material de - 

sulfuro de plomo inicial tienden a convertirse a una forma 

oxidada y no a un estado elemental como ocurro cuando el pTí 

de la solución es de 5,1 ó menor. La formación de iones de 

sulfato es un inconvenionte porquo tiende a reaccionar con j 

los iones do plomo produciendo sulfato do plomo que se dis­

tribuye entro la solución do plomo y el. residuo. I’or lo tan 

to la separación de los valoreo do plomo do los valorea de 

azufro mediante una separación de líquido - sólido resulta 

imposible. El pll de la solución varía con la relación molar 

de ácido acético a cetato de amonio y el ajuste dol pll al - 

nivel requerido se puede conseguir mas fácilmente mediante 

un control apropiado de oata relación molar.

La suspensión acuosa espesa que contiene acetato
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disuelto y sulfuros de plomo finamente divididas se hace - 

reaccionar en un recipiente de reacción, por ejemplo un —  

autoclave, a una temperatura comprendida aproximadamente en 

tre 602 O .-y  1202 c., preferiblemente de unos 1002 o. con - 
gas portador de oxígeno libre, por ejemplo aíre, a una pre­

sión parcial del oxígeno por encima de aproximadamente 1,40 

Kg/cm hasta aproximadamente 4-,21 Kg/W', preferiblemente - 

4,21 Kg/cm . Se pueden utilizar temperaturas mas elevadas - 

dando por resultado una conversión y disolución mas rápidas 

que los valores de plomo, lío obstante, a las temperaturas - 

mas elevadas, hay una concentración algo mayor de especies 

de azufre oxidado en solución. En general, el aumento en el 

coste de explotación y equipo y las mayores concentraciones 

de sulfato como resultado de la3 temperaturas mas elevadas 

no compensan un aumento en la conversión de plomo que no 

puede obtener. Las presiones parciales de oxígeno por enci­

ma de 4,21 Kg/cm^ no suele ser recomendables puesto que la 

proporción de plomo en solución disminuye a expensas de la 

formación de sulfato de plomo inooluble. Las temperaturas y 

presiones por debajo de los límites indicados, no se repro­

duce reacción por oxidación en una proporción práctica.

La relación de sólidos a solución se ajusta prefe 

riblemente para obtener una suspensión acuosa esposa que 

contenga del orden de 20 / al 25 '/ en peso de sólidos, En - 

la mayoría de los casos, una densidad de la pasta por enci­

ma de aproximadamente 50 $ es indeseable porque con dichas 

densidades la suspensión acuosa espesa se agita y so oxige­

na con dificultad.

En estas condiciones, la oxidación se realiza a - 

un ritmo rápido, completándose esencialmente en unas dos ho
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ras.
La reacción puede presentarse como sigue:

PbS + 2IíAc + 0,5 02 = Pb(Ac)2 + 3° + 1^0

(Ac = acetato).
Al final de la reacción, la solución so separa -

i
del residuo de lixibiación mediante una separación clásica 

de líquido - sólido, por ejemplo por filtración.
El residuo de lixibiación separado contiene ade­

más del azufre elemental, sulfato de plomo, galenas sin —  

reaccionar e impurezas asociadas con el concentrado do sul­

furo inicial, por ejemplo esfálerita y pirita. El sulfuro - 

de amonio es un disolvente excelente para el azufre elemen­

tal pero antes de que se pueda hacer U30 del mismo, deberán 

eliminarse del residuo el sulfato de plomo, sulfato de plo­

mo básico y óxido de plomo. Si no se eliminaran dichos valo 

res reaccioñarian con el disolvente dando por resultarlo la 

formación de sulfuro de plomo. Como 3e consumen grandes can 

tidades de disolvente de sulfuro de amonio relativamente cos_ 

toso, la reacción 03 indeseable y deberá evitarse mediante 

separación de los valores de plomo antes de que el disolven 

te se confine con el residuo.

Los valores de plomo pueden separarse del residuo 

utilizando un reactivo de potilendamina de acuerdo con el - 

procedimiento descrito en la patente canadiense No. 616.515 

mencionada anteriormente. La solución de amina con conteni­

do de plomo se separa del residuo mediante una fa.se de sepa 

ración de líquido - sólido tradicional después de lo cual - 

se puede separar los valoreo de azufre elemental del rosí-
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dúo resultante empleando disolvente de sulfuro de amonio.

Los valores de plomo se pueden separar también - 
'del residuo de lixibiación mediante amoníaco. Con este fin, 

el residuo de lixibiación se mezcla con una solución acuosa 

diluida de amoníaco. La concentración de amoníaco on solu­

ción ó, alternativamente, la relación 3Ólido : líquido en - 

la carga se ajusta preferiblemente de forma que la relación 

molar ITĤ  : Pb30^ en la carga se encuentre dentro de la es­

cala óptima de 8 a 10. La mezcla resultante se carga en un 

autoclave y se mantiene a una temperatura de aproximadamen­

te 1002 c. preferiblemente, por espacio de una a dos horas 

en presencia de aíre preferiblemente a presión atmosférica. 

La realización de esta reacción en un autoclave evita pérdi 

das excesivas de amoníaco de la solución.

La reacción en cuestión es la reconversión do sul 
fato do plomo ó de óxido de plomo en los residuos de lixi- 

biación, a sulfuro de plomo. La reacción dependo de la ten­

dencia que tenga el azufre elemental a desproporcionarse en 

iones de sulfuro y tiosulfato en soluciones básicas según - 

indica 'la ecuación siguiente:

4 3° + 6 MH3 + 3 H20 = + (IÍV 2 3203

El ión de sulfuro así formado actúa como el llama 

do "agente sulfurizante" que convierte PbSO^ y PbO en PbS e 

iones de sulfuro. La ecuación general para la reacción de -
i

amoníaco acuoso con sulfato de plomo en el residuo de lixi­

biación se cree que ha de ser como sigue:

4S° 4 2Pb30^ + 3H20 + 6NH3‘ = 2PbS + (NII )2¡:¡20 + ........
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---+ 2(liH ) .30
4 4 4

IJl residuo do esta reacción (l'bS) se senara do lo. 

solución mediante una fase de separación clásica de líquido 

- sólido y puede reciclarse a la fase de lixibiación por - 

oxidación descrita anteriormente untos de la extracción y — 

disolución de valores de plomo do la mi3ma. Como variante, 
el residuo puedo pasar a una segunda fase de lixibiación - 

por oxidación que puedo llevarse a cabo en las rni3mas condi 
ciones que la fase de oxidación mencionada.

La solución procedonto de la reacción anterior - 
contiene tiooulfato de amonio y sulfato de amonio. La solu­

ción puede oxidarse para dar una solución de sulfato de amo 

nio de la que se puede recuperar con facilidad el sulfato 
de amonio.

La solución procedente de la fase de oxidación - 
después de la separación del residuo do lixibiación puedo - 
tratarse mediante uno de los diversos métodos empleados pa­

ra la recuperación de valores do plomo. Los valores do plo­

mo pueden recuperarse por electrólisis empleando, por ejem­

plo, cátodos y ánodos de acero inoxidable. Los valores do - 

plomo emigran al cátodo y al ánodo. En el ánodo el plomo so 

oxida a PbCL, y en el cátodo el plomo se estabiliza en un os 

tado elemental, la reacción neta de extracción electrolíti­

ca se representa por la ecuación siguiente:

2Pb(Ac)2 + 21I20 = Pb° + Pb02 + 4 HA o

El acido acético (HAc) generado durante la extrae 
ción electrolítica puede volverse a poner en circulación en
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la fase de oxidación. Oe debo utilizar una fase do reduc­

ción ulterior para convertir el óxido de plomo en plomo me­
tálico.

Como variante de la electrólisis I03 valores de - 
plomo pueden recuperarse habiendo reaccionar la solución - 

con dióxido de carbono. Según este procedimiento, la solu­

ción de lixibiacion se pasa a un recipiente de reacción, - 

por ejemplo una torre de salpicadura y el dióxido de carbo­

no se alimenta en la solución, preferiblemente a une, pre­

sión de aproximadamente 14,06 Kg/cm^ relativos, para combi­

narse con los valores de plomo disueltos como carbonato de 

plomo insoluble. De preferencia, la operación de carbona- 

ción se efectúa a la temperatura del ambiente. A temperatu­

ras mas elevadas la recuperación de plomo es menor.

El carbonato de plomo precipitado puede separarse 
de la solución de lix^biación mediante una fase de separa­

ción clásica de líquido - sólido, por ejemplo por filtra­

ción. los sólidos de carbonato de plomo separados están —  

prácticamente exentos de las impurezas con las que el plomo 

estaba asociado en el material portador de plomo original. 

Este carbonato de plomo puede reducirse a plomo metálico de 

gran pureza, v.g. 99,9 1° ó superior por reacción a una tem­

peratura de aproximadamente de 802 c. con un agente reduc­

tor, por ejemplo gas qatural, en presencia de carbón en for 

ma de grafito ó coque de petróleo.

La precipitación completa del carbonato de plomo 

no se puede conseguir utilizando dióxido de carbonos según 

se ha dicho. Es difícil reducir la concentración de plomo - 

en solución por debajo de 40 - 50 g. p. 1. Después de la se 

paración del precipitado de carbonato de plomo básico de la



5

10

15

20

25

-  13 -
I
¡

solución, la solución que contiene acetato de plomo, ácido 

acético, acetato de amonio puede reciclarse a la fase de 1¿ 

xibiación por oxidación ó puede pasarse a una segunda etapa 

ó fase de lixibiación por oxidación, las posibilidades de - 

e3te método se demuestra en el Ejemplo 4.

EJEMPLO 1

3e realizaron pruebas para determinar el efecto - 

de la temperatura y la presión del oxígeno sobre el régimen 

de conversión de sulfuro de plomo a acetato de plomo. El - 

concentrado del mineral inicial daba un análisis de: -72,85 

1° Pb; 3,55 í« Zn; 0,002 1> Cu; 2,80 '/> Pe; 16,0 i» 3; trazas de 

materias insolubles y menos de 1,41 gramos de Ag por tonela 

da. G1 concentrado se trituró en húmedo en un mol no ele bo­
las de cerámica hasta alcanzar un 98 i° de menos 325 mallas 

norma Tyler. Ee combinaron muestras de 568 gramos del mate­
rial molido con muestras de 2.000 cm^ do una solución que - 

contenía 3,0/mole;j /I ácido acético y 1,0/moles /I acetato 

de amonio. Las muestras de solución con contenido de plomo 

se cargaron por turno en un autoclave. En un conjunto de ex 

perimentos, la temperatura do la compensión acuosa resultan 

te se varió de 600 a 1200 C. u en otro conjunto do exneri-
O

mentón la presión del oxígeno 3e varió de 1,40 ICg/cm'' a —  
4,21 Kg/cm . La nroporción total de plomo convertido de un 

sulfuro a un acetato ó una mezcla de acetato/sulfato se ve­

rificó en un período do tiempo y los resultados so indican 

en las tablas siguientes.
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T A B L A  lía)

EFCCTO DE LA TEMPERATURA.

Tiempo (horas)
2

Presión del oxígeno (Kg/cm )

1/2 20

1 20

2 «1 20

3 20

1/2 60

1 60

2 60

3 60



n2) ' Conversió:

mantiene
i de plomo (fo) 

a los valores
cuando la temperatura se 

siguientes:

602C. 8020. 1002C. 12020.

- 42 52 50

- 56 62 58

- 71 75 71

- 81 84 80

40 62 84 —

54 84 91 -

75 96 95 -

93 99 98 -
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T A B L A  l(b) 

EFECTO DE LA PRESION

Tierrroo (horas) Temperatura (eC.)

1/2 80

1 SO

2 80

3 80

1/2 100

1 100

2 100

3 100



i (se.) Conversión de plomo ($) cuando la presión del 

oxígeno se mantiene a los valores siguientes:

20 (Kg/cm2) 40 (Kg/cm2 ) 60 (Kg/cm2)

42 50 63

58 67 82

71 90 95

81 95 99

51 68 34

62 82 91

75 92 95

84 93 98
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Loa resultados expuestos en la Tabla l(a) demues­

tran que la oxidación extensa de valores de plomo exige una
p

sobrepresión del oxígeno superior a 1,40 lcg/cm" puesto que 
o

1,40 Kg/cm relativos de 02 es en general insuficiente para 

que tenga lugar la reacción por oxidación en una proporción 

práctica. Con una sobrepresión adecuada del.oxígeno, se pue 

de producir oxidación extensa de la galena aún a temperatu­

ras de sólo 602 c. en el supuesto que la reacción continúe 
por espacio de 3 horas. Los resultados en la Tabla l(b) in­

dican que la presión del oxígeno y temperatura óptimas, son 

de 4,21 Kg/cm2 y 1002 C.

15

20

EJEMPLO 2

Se emplearon muestras de 284 gramos del mi3ino con 

centrado molido en húmedo ó materia prima del ejemplo 1 y - 

se añadieron a muestras de 2.000 cm^ de solución de lixibia 

ción que contenía ácido acético y acetato de amonio. La re­

lación molar total de acetato/plomo en cada mezcla era de - 

8,0. El pH inicial de las soluciones de muestra se reguló - 

por la relación molar de ácido acético/acetato de amonio. - 

Las mezclas de muestra se cargaron por turno en un autocla­

ve y se mantuvieron a una temperatura de 1002 c. por espa- 
ció de cuatro horas a una sobrepreaión del 0^ de 1,40 Kg/om . 

Los resultados fueron como siguen.
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T A B L Á 2

Solución de lixiviación Solución leí

NH.Ac4
HAc Inicial Piñal HAc ;Pb

M M PH PH M ,'gPl

1 3 4,40 4,50 1,80 : 99,(

2 2 5,05 5,25 1,04 ■101,f
-

3 1 5,70 6,00 0,35 . 77 , í

4 Ü 7,65 7,5 — 63, i



n del Conversión 

del Pb

%

Conversión 

de S a S°;Pb

,’gpl

SÍT

SPl

59,6 0,27 99,5 . 72,5

■101,8 1,54 98", 0 74,0

► . 77,5- 2,88 77,0 49,0

• 63,5 11,2. 66,3 . 2,1

r*; i

' y ¿si
ilÉl
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Una disolución óptima del plomo y la formación do 

azufre elemental tiene lugar a un pH 5,1 ó menor. Til efecto 

de aumentar el pll de la solución reduciendo la relación mo­

lar de ácido acético/acetato de amonio es sorprendente, lis

evidente que en una solución de lixibiación de acetato de - ¡
i

amonio neutra hay una considerable oxidación del azufre mas j 

allá de la fa3e de azufre elemental que da lugar a elevadas ¡ 

concentraciones de especies de azufre en solución, la forma 

ción de azufre elemental se reduce por lo tanto drásticamen 

te a pH mas elevado,

1
EJEMPLO 3

Se realizaron pruebas para determinar el efecto - 

de la relación molar de ácido acético/sulfuro de plomo en 

la suspensión acuosa, espesa de lixibiación sobre la propor­

ción de sulfuro de plomo contenido que se convertía en ace­

tato de plomo y se disolvía en solución. También se. determj. 

nó la proporción de valores de azufre que se convertían a — 

un estado elemental. Se combinaron cantidades variables de 

los mismos concentrados molidos en húmedo utilizados como - 

materia prima en los ejemplos 1 y 2 con muestras de 2.000 - 

cm^ de una solución de lixibiación que contenía 3*0 moles/l. 

ácido acético y 1,0 moles/l. acetato de amonio con un pll - 

inicial de 4,40. Las mezclas se cargaron por turno en un ~ 

autoclave y se mantuvieron a una temperatura de 1002 0. per 

espacio de dos horas a una sobrepresión del oxígeno de 2,Si ¡ 

Kg/cm2 . Lo3 resultados fueron corno sigue.



rO

í <>;
en tíl
H
i1

<

rHtí o
•Ptí 2SD £ 

•HO O -tí u 
H  ítí O

títí
H
OS « ¿a,0 ítí tí CL\ND \  O •H O <ío <¡ t: tí B —•

rHtíod

tí i 
tí tí H a d
O 03 iH tí © ü

tí
'tí

tí ^  
K>
•H
03tí Oc co 
>
tí tí 
o
ü co

tíK>

X3 Ha a5a)

oás

•HItí
I »a

rn tn* vo <r

rn t*- co co
C'*- vo LA TÍ-

en o CO rO

H Tf CM
en en c*- VO

tí ^  
'O
•rl * 
tí tí CM o Tf-
tí •s *• *• ••
ffi rO en co O

en en CO c-

O ©
o  •d

LA tA COen C- H
H  CM

rOfO
CM

o en rH en
en O O vo

H H o O

tn IA in tn
vo CO o O
•s}. LA LA

tí
•tí

O
-Ptí
«MrHtítí

tí
H
&tí
rH
Otí
O
6
o
H
a

o
'd

tí
o
-ptí
•p
o
otí
títí
o
•tí
•H
«P
utí
>

.0
o
ü

o
0
O

rH
a

•o

tí
5
i t ítítí

C O c LA
Wk f. #.• H

VO r A c o rH t í

tí
-PO
•P

,0
a
C.'
•D

o> tí tí SD
O  O  VD n LA O o O •H
tí tí *H o *> *» *. •> tí •
O  O 'd CM CM o vo tí o
O  tí tí •H H CM rO rO tí rH

so .H H {> P
©  TÍ X¡ O tí d
*d tí *rl 73 O rH

tí X O O
rC< tí -H tí
tí a  h tí tí
•d ro tí- CO CM vo i-q •H
•H tí tí no CO vo IA rO
•p o  >d CM tn OD Htí rH y—y
tí tí tí tí
O  H  tí 'w'



I

- 19 -

T A B L A  3

Cantidad de Concentrado en 
la suspensión acuosa espe­
sa de lixibiación inicial

Relación molar 
IÍAc/PbS 
(HAc/Pb)

Se

g i
Solidos

Final 
' PH

284 12,5 6,0 4,65

568 22,0 3,0 4,85

852 30,0 2,0 5,05

1136 . 36,0 1,5 5,05

(a) La conversión do Pb es el .total del sulfuro de ;plomo 
insoluble.



Final " 
r PH

; 'HAc 
; M

Pb
gpl

Conversión 
de Pb(a) 1>

Disolución 
s de Pb 1 :i ;

; í íCfonversión dé 
i S á;S° 1

4,65 1,90 . 95 99,2 94,9 : 73,3

-4,85 1,09 175 98,0 91,0 67,7

5,05 0,71 ■ 218 84,4 74,8 58,6

5,05 0,69 233 70,4 62,3 42,9

-I
furo de |plomo convertido en acetatos de plomo soluble y sulfato de plomo

* 3



5

10

15

20

25

30

-  20 -

La relación molar óptima de ácido acético/sulfuro 

de plomo para una extracción de plomo elevada y una concen­

tración elevada de valores de plomo en solución es de 3,01 :

: 1.. A pesar de que se obtiene una extracción de plomo ligo 

ramente mayor cuando la relación de IIAc/Pbíi es de 6,0 : 1, 

la concentración de plomo en solución es la mitad de la que 

se obtiene con una relación de 3,0 : 1. Por lo tanto, para 

darnos cuenta del beneficio que supone la extracción de pl£ 

mo ligeramente mayor, necesitamos un autoclave que tenga — 

dos veces el volumen del autoclave necesario cuando la reía 

ción molar de IIAc/PbS e3 de 3,0 : 1.
Aunque se pueden obtener mayores concentraciones 

de valores de plomo en solución reduciendo la relación mo­

lar de HAc/PbS a menos de 3,0 : 1, la proporción de valores j 

de plomo que se convierten a una forma soluble es menor. j
La Tabla 3 demuestra que os necesario un exceso - :

de ácido acético sobre las necesidades estocjuiométricao pa~ 1i
ra una disolución extensa del plomo. 1

!
i'«TEMPLO 4 I

i
El ejemplo demuestra la posibilidad de lixibiar - ¡

material portador de sulfuro de plomo con solución de reci- ;

cío después de la precipitación y separación de la mayor - j

parte de los valores de plomo de la solución de lixibiavión ¡ 

por medio de dióxido do carbono. 3o preparó una solución do |

reciclo de lixibinción que tenía la composición siguiente

pb como Pb(Ac)£ 50 g,.p.l.

IIAc 2,42 M

NII.AcA
1,00 M

*T
pH 4,6
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5

Dos cantidades diferentes del mismo concentrado - 

molido en húmedo que se había utilizado como materia prima 

en los ejemplos anteriores se combinaron con la solución de 

reciclo. Las dos muestras se cargaron por turno en un auto­

clave y se mantuvieron a una temperatura de 1009 C. con una 

sobrepresión del oxígeno de 2,81 Kg/cm2. Otras condiciones 

de lixibiación y los resultados de la misma se exponen a - 
continuación.

7

/
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T A B L A  '4

Carga

Concentrado Solución de 
g recicló cm^

Relación molar 

ÍIAc/PbS 

(IIAc/Pb)

Tiempo de permanencia 

do lixibiacíón, 

horas

Pb en . 

en el

i

385 2000 3,6 2,0 17

800 • 4000 3,4 2,5 ir-

i



Pb en solución Disolución Conversión S convertido
I en el producto de Pb de Pb en 3°
¡ : SPli. ----------- P aP
]

174,8 88', 0 96,0 67,1

3

178,1. . 86,9 98,5 ’ 66,9
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las soluciones de reciclo contenían menos ácido - 

acético libre que las soluciones empleadas en el Rjemplb ?•. 

Por lo tanto, las cantidades de concentrado mezclado con la 

30lucidn de reciclo deben ser menores que la indicada como 

óptima en la Tabla 3 con el fin de obtener una relación mo­

lar de IIAc/PbS de 3,0 : 1 ó superior. Una comparación de - 

los datos de la Tabla 4 con los datos de la Tabla 3 demues­

tra esta afirmación. L03 resultados obtenidos utilizando la 
solución de reciclo y una oarga consistente en 400 gramos - 

de concentrado/2000 cm^ de solución son equivalentes a los 

resultados obtenidos empleando una solución 3on contenido - 
de plomo inicial y una carga consistente en 568 gramos de - 

concentrado/2000 cm^ de solución..

EJEMPLO 5 |
En este ejemplo so realizaron una pluralidad de -

pruebas para determinar la relación molar óptima de NH^ :

: PbPO para la reacción donde los valores de sulfato de - ; 
4

plomo en residuo fin lixibiación por oxidación se convierten 

en sulfuro de plomo por medio do amoníaco.
Los residuos de lixibiación, que contienen aproxi

I
madamente de un 10 a un 30 '/o en peso de plomo como sulfato

i
de plomo, se mezclaron con soluciones de amoníaco que varia j 

ban de 0,75 a 6,0 M amoníaco. Las mezclas resultanteo se
|

cargaron en un autoclave y se calentaron a 1002 C. por espa j 

ció de una ó dos horas con .aíre en el espacio de cabeza del |
t

autoclave. 1
i

Los resultados se indican en la Tabla 5 signien- j

La Tabla 5 demuestra el cfoeto de la relación mo~ i
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lar de WH^/PbSO^ en la conversión de valores de plomo a sul 

furo de plomo en una amplia gama de densidades de la pasta 

y concentraciones iniciales de amoníaco. Con relaciones mo­

lares de NH^/PbSO^ elevadas ( ~> 10), el grado de conver­

sión es satisfactorio pero el consumo de asufre es elevado. 

A relaciones molares bajas de NHy'PbOO^ ( <  8), la reac­

ción no llega a completarse y la proporción de los valores 

de plomo que se convierten en sulfuro de plomo es baja. La 

relación molar óptima parece ser 8,5 a 10.

\

II
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~T A B L A 5

Sulfurizaoión de residuos de plomo .  'í: ■ ■-

Efecto de la relación molar *. PbSO .̂

Carga
. ;

Residuo de lixibiación Concentración de-KH^ . " Relee

inicial de solución, en la
Sólidos . Pb (como PbSO^) moles/litro j •pesa.

g/1 1° lo I-1.

148 3 3 , 2 1 0 , 6

I
2 , 6 2  j.

200 3 2 , 4 3 0 , 8 6 , 0  |
i

\ .* 146 2 8 , 7 1 4 , 4 1 , 3  1

” \ 200 3 2 , 4 3 0 , 8 3 , 0

: ’ 300 2 7 , 3 2 5 , 0 3 , 0 8
1» * *

225 3 5 , 9 3 2 , 5 3 , 0

200 3 2 , 4 3 0 , 8 1 , 5

200 3 2 , 4 3 0 , 8 0 , 7 5

■

; "

POOR
QUALITY
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residuos de plomo 

,ción molar : Pb50 .̂

i

/

Carga 3.. ,_i
:• Productos

. > - X
X Concentración de NH^ ^ •'.•Relación molar de NH^/PbSO^ Residuo s--|'l •> .... — ulfu

— ------------ inicial de solución, . ..'en la suspensión acuosa es-
xmo PbSO^) 

1
. moles/litro - •pesa. P*T - 1-

I-

10,6 2,62 X ;■ . 34,5 36,3

30,8 6,0 20,1 40,1

14,4 !,3 12,7 31,4

30,8 3fO i 10,1 ^8,9

25,0 3,08 8,5 33,2

32,5 3,0 . 8,5 *5,8

30,8 1,5 ]>; 5,0 ^6,9

30,8 0,75 |l 2,52
i7

35,6 .

f -

lr



/

- • V. . 

/• .

í

r .  ;■

-

ir’

W - • 'e‘r '- --- ■< -■ -

. -

i ,-3 .

Productos PbSO, oonverti-
>1- ••

Relación mole
do en Pbñ S°/Pb

i molar de NH-/PbSO, 
3 4 Residuo sulfurizado . ÍU reconvertido

ispensión acuosa es- d ;

P ’t Pb (como fi

i PbSO ) i

34,5 36,3 1,39 88,4
Yi-' 5,6

20,1 40,1 5,02 87,1 y - 2,54

12,7 31,4 1,50 9311 *• 3,34

10,1 .. 38-9 3,22 91,5 1,84

8,5 33,2 1,51 (.y,, 0 , . 2,35

8,5 +5,8 2,40 '35,4 1,98

5,0 36,9 13,8 ¿1,7 V 1,99

2,52 35,6 17,7 48,5 | 1,85

!

J*
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N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del inven­

to, así como la manera de realizarlo en la práctica, debe 

hacerse constar que las disposiciones anteriormente indica­
das, son susceptibles do modificaciones de detalle on cuan­

to no alterón su principio fundamental. También se hace - 

constar que el invento corresponde a una Solicitud de Paten­

te presentada en Canadá, con fecha 2 de Octubre de 1.973» 

bajo el número 182.4-26, acogiéndose por lo tanto a los bene­
ficios que conceden los Convenios Internacionales en vigor, 

siendo lo que constituye la esencia del referido invento y 

por lo que se solicita Patente de Invención por 20 añ03 en 
España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LIXIBIAR MATERIAL PORTADOR 

DE SULFURO DE PLOMO Y CONVERTIR VALORES DE PLOMO EN ACETATO 

DE PLOMO; caracterizándose por lo siguiente:
is.- Procedimiento para lixibiar material portador 

de sulfuro de plomo y convertir valores de plomo en paetato 

de plomo, soluble con la conversión simultánea de valores 

de azufre asociados con dicho sulfuro de plomo a una forma 

elemental, caracterizado porque comprende las etapas de: 

formar una dispersión de dicho material portador de sulfuro 

de plomo finamente dividido en un medio acuoso para formar 

iinn suspensión acuosa espesa; proporcionar en dicha suspen­

sión acuosa espesa iones de acetato libre y ajustar el pH de 

la suspensión a menos de aproximadamente 5,1; hacer reaccio­

nar dicha suspensión acuosa espesa a una temperatura del or­

den de 602 c. a 1202 c. aproximadamente con gas portador de 

oxígeno libre a una presión parcial del oxígeno comprendida 

aproximadamente entre 1,40 y 4,21 Kg/cm y continuar dicha 

reacción para oxidar el sulfuro de plomo y convertirlo en
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acetato de plomo soluble con la producción simultánea de a- 

zufre elemental insoluble.

23.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­

racterizado porque por lo meno3 una parte de los iones de - 

acetato se obtienen en dicha suspensión acuosa espesa aña­

diendo a la misma ácido acético.

33.- Procedimiento según la reivindicación 2, ca­

racterizado porque la relación molar de ácido acético a pl£ 

mo en dicha suspensión acuosa espesa se ajusta a aproximada 

mente 3,0 : 1.

4-3.- Procedimiento según la reivindicación 1, ca­

racterizado porque se obtienen iones de acetato en dioha - 

suspensión acuosa espesa añadiendo a la misma ácido acético 

y acetato de amonio.

5a.- Procedimiento según la reivindicación 4, ca­

racterizado porque dicha suspensión acuosa espesa contiene 

iones, de acetato en exceso a los necesarios para combinarse 

con todos los valoro3 de plomo, obteniéndose dichos iones - 

de acetato al añadir a dicha suspensión acuosa espssa no - 

mas de aproximadamente 2 moles de cada una de las sustan­
cias ácido acético y acetato de amonio por litro de solu­

ción.

6s.- Procedimiento según las reivindicaciones 1,
2 ó 3, caracterizado porque la temperatura a la que se hace 

reaccionar dicha suspensión acuosa espesa es de aproximada­

mente 1002 c. I

7Ü.- Procodimiento según las reivindicaciones 1, j
(

2 ó 3, caracterizado porque la presión parcial del oxígeno ¡ 
en dicho gas portador de oxígeno es de aproximadamente 4,21 |

ICg/ cm2 . 1



5

10

15

20

25

30

-  28 -

8s._ Procedimiento según las reivindicaciones j,

2 <5 3, caracterizado porque la relación en peso de sólidos 

a solución de dicha suspensión acuosa espesa antes de dicha 
relación es do aproximadamente 1/5 a 1/4.

Procedimiento según las reivindicaciones 1, 
2 0 3 , caracterizado porque comprende las etapas adiciona­

les de separar sólidos de una solución que contiene dicho - 

acetato de plomo soluble y hacer reaccionar esta última so­
lución con un gas portador de dióxido de carbono libre para 

convertir el acetato de plomo contenido en carbonato de pío

mo insoluble recuperando por lo tanto dicho carbonato ele - 
plomo.

IOS.- Procedimiento según las reivindicaciones 1,

2 ó 3, caracterizado porque comprende las etapas adiciona­
les de separar sólidos de una solución que contiene dicho - 
acetato de plomo soluble y hacer reaccionar esta última so­

lución a la temperatura del ambiente con gas portador de - 

dióxido de carbono libre a una presión parcial positiva de 

aproximadamente 14,06 Kg/cra2 para convertir el acetato do - 

plomo contenido en carbonato de plomo insoluble recuperando 
de este modo dicho carbonato de plomo.

113.- Procedimiento según las reivindicaciones 1,
2 ó 3, caracterizado porque comprende las etapas adiciona­

les de separar solidos de la solución que contiene dicho - 

acetato de plomo soluble y combinar dichos sólidos con una ! 

solución amoniacal acuosa en presencia de un gas portador - 

de oxígeno libre para convertir los valores de plomo conte­

nidos en sulfuros de plomo, separando de este modo dicho ~ 

sulfuro de plomo y reciclando dichos sulfuros de plomo men­
cionados en dicha suspensión acuosa espesa.
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12§.- Procedimiento según las reivindicacionesil} 

2 ó 3» caracterizado porque comprende las etapas adiciona­

les de separar sólidos de la solución que oontiene dicho 1 - 

.acetato de plomo soluble y combinar dichos sólidos coh una 

solución amoniacal acuosa en presencia de un gas portador - 

de oxígeno libre para convertir los valores de plomo conte­

nidos en sulfuros de plomo, ajustando la relación molar del 

amoníaco a sulfato de plomo en dicha última solución aproxiL 

mudamente entre 8 y 10 separando después dichos sulfuros de 

plomo y reciclando estos últimas sulfuros de plomo en la ci 

tada suspensión acuosa espesa.
133.- Procedimiento según las reivindicaciones 1., 

2 ó 3, caracterizado porque comprende las etapas adiciona­

les de separar sólidos de la solución que contiene dicho - 

acetato de plomo soluble y combinar dicho sólido oon una se 

lución amoniacal acuosa en presencia de gas portador de oxi 

geno libre para convertir los valores de plomo contenidos 

en sulfuros de plomo y reciclar después estos últimos sülfu 

ros de plomo en1la citada suspensión acuosa espesa,.-

14s.- Procedimiento según las reivindicaciones 1, 

2 ó 3, caracterizado porque comprende las etapas adiciona­
les de separar sólidos de la solución que contiene dicho - 

acetato de plomo soluble y combinar diohos sólidos con una 

solución amoniacal acuosa en presencia de un gas portador - 

de oxígeno libre para convertir los valores de plomo conte­

nidos en 3ulfuros de plomo; ajustar la relación molar de - 

amoníaco a sulfato de plomo en esta última solución aproxi­

madamente entre 8 y 10 y reciclar después estos últimos sul 

furos de plomo en la.citada suspensión acuosa espesa.
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15a.- Procedimiento para lixiviar material portador 
de sulfuro de plomo y convertir valores de plomo en acetato 

de plomo, tal y como queda sustancialmente descrito en la 

presente Memoria.

Esta Memoria 

na por una sola cara.

consta de 30 hojas escritas a máqui-
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