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MEMORTA DESCRIPTIVA

EL presente invento se refiere a un procedi
aiento para btratar residuos de minerales de cine forrifos
ros que proceden de una iixiviaciég primaria de osbos mine~
rales por dcido sulf&rico, a fin dc recuperar un gubproducto
plomifero, el cual pro;edimiento comprendd uns Lixiviacién
sotundaria do esto residigy ddn doded sulfdrico) e varios
esbadios con cénﬁﬁacorbiente, a una tomperatura comprondi-
da extro 85 y 1002 Celsius, circulando log rcsiduos sbli-
dos do 105 ostadios sucesivos dosde el primero al dltimo
cotadio, cl dltimo de los cuales constibuye dicho subpro-
ducto plomffero, micnbras quc las soluciomes scparadas del
scgundo al dltino csbadio se vuclven a cmplear cada una o la
lixiviacién del csbadio precedenbe, y congbiycado la scolus
cidn mixta de los sulfatos de cinmc y de hicrro, scparada on

-

cl primer cstadio, cl principal producbo del trabamicrbo.
La lixiviacidén primaria consistec cscncidalmen
te on la digsolucid: ‘dol éxido de cinc del mineral (mineral
sidado naturalmente o mineral sulfurado tosbtbado) mediantce
decido sulfdrico, do donde rosulta, como producto, 1o solu~
cifn de sulfabo de cinec, de la que provia purdificacidn,
sc sopara cl cinc por cloctrdlisis, mionbwras quokél rosiduo
s86lido de opba lixiviscidn primaria so somote, cuando se
trata un minoral do zine forrifero, a la lixdviacidn sccus

dopria, a £in de rocuparar soparadatcnbc ¢l cine como golu~
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eidn do sulfato, ol hierro cano precipitade y ol plomo como
rosiduo final de aulfato éo plomo inscolublo.

B problomn de brator minoralos do cinc £8~
rriforos con los nojores resultados ha sido objcto do dne
tensas invcstignéiogos ¥ multip}cs cxpcrimontacionos on loe
boratorio, on instalacién orperimental y on cocala indug-
trial, lo quo ha produeildo una abundanbe literabura sodro
la hidrdmotalurgia de cstom minoralobi

A tiﬁulo de cjemplo cabe citar las sigulon-
too patentess
- patentos cobadounidenses 1,362,166 (LLIST ~ 1620)

1,834,960 (MITCHELL ~ 1931)
1.9734295 (LIYHRED =~ 1934)
247544174 (ROBERTS -~ 1956)
247724230 (HOLLAIDER = 1956)
34143,486 (PICKERING = 1964)
3¢ 493,365 (PICKERING - )
304344947 (STETIVEIT ~ 1965) -
3.6524264 (BODSON ~1969)
344344798 (STTGES ~ 1965)
340854057 (STPGES = 1676)

De una cxperdcncia dndustrial con nds de
nedio siglo de oconocinientos gonorales ciontdficos y técqé
cos ¥y de la literatura citada nds arrida, asf como do otra

litoratura cuya meneidin aqud no apartarfa ninguna combrdbu~



cibn adicional =, sc deaproaden las condiciones cn las que
parcec que debe llovarse a cabo la hidronctalurgia de los
nineralos de cince forrdforos:

~ Ia Lixiviaciba dobe realizarse oo cirouito corrado con

lo
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procipitacidn cloctroiftica del cinc y rocmpleo del ded

do pulfdrico hogoudrado por clocbréliscis

1a liziviccidn dobe ofcchuarso géadualmen%c o Vardos co-

tadiod, comcnzando dbn uma asddes Wdbil o nddodada, a

%dmﬂcﬂaﬁuﬁd modepada , & fin de disolver principalmente
cl cinc,‘aﬁmentazdo lucgo gradualmentte su corrosividad

mediante la elevacibn de la acidez y de la bemperaturay
con ¢l fin de disolver taombién ol hierro y el ciac que
eobd ligado on las forribas;

cl ataque de las fcrritds sc ofectda con acideces de 50

a 300 6 350 g/1 ,S0,5 sobre todo cn calieate, 80 &

1002C o nmds, tcnicado ca cuonta que una bempoeraburd cloe-

vada permibe una acidez méds baja y disoinuye ol tdempo

do reaccibng

el ataguc @ tenperabura clevada, cn autoclave, a 120
2402C, aunque muy eficaz, no cs aﬁlicablc‘cn la indus—

tria dosde ol punto de vista cconbmicoj

aungue sc hayan venido enmpleando hagba ahora proccdinicis-

tos discoxbinuos, las coadiciones cconémicas actucles
xigen que se dé proferencia o loc procedimicntos conbie-

nuwos g
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para atacar lag dltimas fracclonon de las forrdbas, a
1a presidn atmosférica, parecce accesario ol cmpleo de
we orecgo innordante do Acddo basbawmbto concontrado a
200 =330 g/l HZSOA’ dejando de preferencia on el dltdoo
opbaddo waa soludlé do ataquo £inal do 180 ~200 g/l
o nag, y un residuo sblido conﬂ;ituido csoncialsionto

por la ganga insoludle dol nincalj y ol plomo cn fopw=

ma de pulfavo}

. dado que por nobivos de ccomonfa hay quo ubilizar solo

una pequelia canbicdad, bicn determinada, de dcicdo pule
fhrico firesco -~ ol ndbodo de contracorrionto se dmpuso
my pronto y su cnpleo go ha vuclbo inoxorable;
~ ¢l hicrro discuclto pe rccoge cgencialnente o una
solueiba dcida, cn la quo sc lo precipitz, y a conﬁi;
nuacidn sc vuclve a introducir la solucidn de cinc reg-
tanbey pobre en hiorro, cn ol cotadio dndcicl de ia
lixdiviacidn on que la acidez y ol conbenddo cr hicrro
coiz nds bajos;
on cobo misno ostedio, se sopara Lo solucibn salicaSo
hacia la olectrolisis, despuds do que una ncutralizaé
cidn procisa haya olininado prdcticancnto todo olihiéé
rro, arrastrando ol precipitado ol arsérico, ol antirio-
nio y ol pormdnios

Sc¢ ha descublerto quo en log procodimiq& »

tos mencionados nds arriba, ol rosiduo final plomfforo
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obtonddo cn la pridctica indusbrial osbd todavia my cobe
minado con cine, hierro y obros clencntos que lo quiban wag
gran parte del valor que tondrfa si fucoc nds puro.

Ningds: procediniorto conocido, industriae
lizado o no, no ha coaseguido rcsolvor do mqhora realneontc
gatisfactorin ol problema cscncial de la hidromeSalurgia de
los wincpales do cinc forrfforos, pesc a que se hayan ream
lizado numerosos intontos siéuiendo>todos los principios cde
trataniento que deborfan llevar a cllo.

La ncjor calidad de sulfato Go plomo que
sc ha secifialado ez 1la de la patente vgbadounidensce 3.434.798
(francesa 14447.094 ~ alomana de la R.Fehe DAS 1,.295.840)
(1965), en la que se dice guc en un easayo de laboratorio
se ha obbenido un residuo final del 24% do plomo, 1,15 3
de cinc y 3% do hierro modianbe una lirxiviacidn secundaria
on discontinmuo duranbe 2 horasy, a 90 - 952C, com una aci-
dez inicial de 300 g/i HZSOA y £inol de 200 g/l, uwbilizan-
do un reslduc indcial scco, y un groa erceso de feido oul
farico conecentrado, diluido proviamcmbe o 300 g/l 32504.

De log datoz de esia pabente cabe dedu~
cir quc ¢l consﬁmo de dcido sulfdrico ha sido, por tomcw

lada métrica de residuo, de 1,500 kg de HZSO sy dc los que

4
645 rg son deddo concembrado £resco, y ¢l resto ca deido
residual regeonerado por clectrblisis (deido de rotorno de

clectrblisis) .
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A esbe propbsito, es conveniente recordar uuz
inporativo bion conoeido pero poco tratado en la literatu
ra, ¢l do qﬁq en ol conjunto hidromobaldrgico que coupeie-
de las 1ixi§iaciones primaria y sccundaria, la cantidad
v deddo sulfdrico frosco quo sc pucde inbroducir on 1a
axpiotacién dol procedinmionto os limitada y corrospondo
a la sugbibucién de los ﬁadiobics 504 climinados dol cdreuito
de fabrdcacidn por las precipitacioncs del hicrro y de las
diversas impurozas, asi como por diversas pdrdidas, a lo
que hay éuo doducir todavia ol aporte de los radiceales 504
polublos cavbonddos ca el nmineral tratado,

El consuno do Acido sulfdrico cn las £d4bricas
nodernas ha pasado de 250 a 500 kg do sto4 porr bonelads
n&bricn do cine producida a 150, 125, a incluso 100 kg 6
nonog de HZSO4 por tomclada de cinec, Egbas canbidados
reducldas son dnsuficicntes pare la ordebica de diversos
procodinicntos deameritos on la liteoratura cibada mdc arpi-
bas

El cortificacdo do adiedidn 2 la patoute fraaco
oa l.447.094 (que corrosponde a la patonve ostadounidens
50 34434.798 = BTTEES) « reopite ol mbbodo ovidente de rodu
cir cl consuno de dcido sulfdrico fropcot lixdviacidn on
vardoo optadios con conbracorrimibe. Propone 2 embadlos,

evenbualmente tres, reubdlizacibn do las condiciones de la

patonto do bapo: taaperatura de 90 ~ 952C, ataque final
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con 300 g/l HZSO4, pero tamb;éh ncidoz finsl en ¢l priner
cotadio que os superdior solamontc a § g/l HZSOA' Todos los
obros osbadios de la lixmiviacidn no me povolan ¥ hay que
concluir quec dicho cerbificado gs¢ limita 5 exponer idcas
generales blen conocidas por los cxpertos, sin oxponer ia
rcalizacidnz prictica.

ge ha realizado una exporinenbacidn induge
trial ldrga y exbonsa para debermirar log deballes de las
condiciones y pardmettos opcrdbivos que podifan pﬁoduéif wa
regiduo plondforo de calidad sabigfactoria,

La instolacidn ubilizade corrcopondfa al
coquena de la figura 2 y comprendfa dos esbadios de lixie
viacidn secundaria, un decantador para scparar ol residuo
del primer ostadio cn forma de ecaldo espeso y ua dodaﬁ%ador
combinado com unr £ildro parc sceparar cl residuo €inal.

Larlixiviacidn scecundaria esbabo injer?au
da en ol conjunto formadeo por la limdviacién primaria on
un asolo estaddo noubro 1 A con clectrdliscisn del cinc en
8A, que comprendfa ol ataque del nineral 01 A por uma frac
cibz 81 A del Acido de robtorno de clechbrdlisis, con ib5i~
clado en 1 A do las soluciones resulbantes de 1o liiivian
cidihr geccundaria, despuds de precipilar en 5A ol hicrro on
forma de jarosita y decanbor, filbrar y lavar ésba on 5 B
¥y 5Ce.

El repiduo de lixivincidn primaria conbow
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nido on ol caldo noubro 1l procedente de 1a roaceddn princ—
ria 1 A, y rccogido on la docambacién 1 B en forma de cal-
do cspesado 12, era &linentado a los reactoros 2 A del
primof ogtadio, y ora atacado en cllos por la solucibn 22
que dubfa deasde cl segundo eabadio.

Bl nuevo tepiduo separado on la docanbacidn
2 B del dcddo reosultanbe 21 on forma do caldo cspesacdo 22,
ora atacado do nucvo en lod reactores 3 A dol sogundo esua
3o por una fraceisn 81 B dol 4cido do rotorno de cloctnée
iis:i.ﬂ, y.por al suplcmento 03 A de fcido sulfdrico fresco
concentrados

Despuds de decambar o 3 B el calde rosulban
to 31, so filbraba ol caldo ospesado 32 onm 3 ¢, con lavado
con agua 03 C, y ol remiduo 35 comsbitufa el subproducto
plondfero, micutras que los filtrados 34 sc reciclaban,
con la solucién clara 33 doX decambodor 3 B, hacie los
roactores 2 A del primeor cstadio.

La solucibn forrdfora 23, scparada ca cl
docantador 2 B, sc trataba on 5 A para procipitar ol hiorro
on forma de jarosita, y luego sc separaba el precipitado por
una decantacidén on 5 B, scgudda do una Ffilbracidén oa é Cy con
lavado coz agua 05 3 tras lo cual sc almeccnaba lo jarosie
ta 57, nmientras que los filbtrados 54 y 55 cran rociclacos,

con la solucibn clara 52 del decanbador £ B, a la lixivia

cida prinaria on 50,
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" Se-.comprueba que con dos estadios de lixivia-
cién, no ha sido ‘posiblé ni aproximarse a los resul-
tados del ensayo con ataque fnico de la pateﬁpe estado-

unidense 3.434.7?8; Esto es debido a que con dos estadios

14 cantidad de dcido sulfdrico fresco admisible (se ha-

bia“‘ddmitido aquf 150 kg por tonelada deJcinc),~no per=-
mite‘alcanzar, ni mucho menos, la concentracién de ata.
que de'300 g/l HZSO4, especificada por dicha patente

y por el ggrtificado de adicién anexo, al menos si se
mantiene dnicamente el decantador como medio de sepa-
racién del primer estadio. La adicién de un filtro para
esta separacién debefia.permitir, como minimo, comenzar -
el ataque final en el ;eéundo egtadio con una acidez
inicial .de 300 g/1 HZSO4, sin garantia de que se pueda
obtener el resultado-deseado, puesto que es muy limita-
da la cantidad de 4dcido fresco concentrado que se puede
utilizar, pero de todos'modos el costo de este filtrg

para una gran cantidad de residuo de mala filtrabilidad

"seria demasiado elevado y por lo tanto esta solucidn no

es aceptable en la prdctica. -

A -
“ s

Se llegb a la conclusién de que la solueién

econémica debfa buscarse en un trabajo en tres estadios

y se orientaron las investigaciones en esa direc~

cién.
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No obstante, hay que sefialar que la de-
pendencia del certifiicado de adicién respecto de la pa
tente de base es muy. discutible,  En efecta, no estd
claro, sobre todo si se desea un procedimiento conti-
nuo, como se pueden ordenar los estadios multiples pa
ra responder a las caracteristicas esenciales de la
patente de base y se comprueb2a ademds que cn la Repd-
blica Federal de Alemania se ha suprimido esa depen~

dencia en las reivindicaciones.

Una posible solucidén era tratar el
tercer estadio en discontinuo y aplicarle el ataque
de la patente de base comenzando con 300 g/l H2504 y
terminando con alrededor de 180 -~ 200 g/l. Se han rea
lizado ensayos de esta via, sobre 4 horas y sobre 16
horas de reacciébn. La pureza del sulfato de plomo efa
muy insuficiente y ademds el procedimicnto es industriql
mente inaplicable, pues ¢l caldo cbtenido, que todavia
era fluldo a 95¢C, se fija en masa cuando se enfrfa a
80eC, haciendo impracticable por las vias usuales la se
paracién necesaria del sélido y el liquido. Se ha re~
conocido que este fendmeno es debido al sflice, que
se disuelve parcialmente cuando se quiere efectuar

a fondo la disolucién de las ferritas de acidez fucr

te,
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Un cmgayo paraleleo de aplicacidn del
AT

ppocedidieﬂéa de 1a éﬁ%onbc de bage dirccbancnte sobre ol
£csiduo prinario, pféléngado duranbe 16 horas, concluyd con
in fraeago écmcjazﬁe.

Eobo muestra que los resultados meoncioe
nados en dicha patente de base, notablemente nejores quec com
los procedindcntos anteriores, no sc roproducen con Godos

los minerales.

Otron dndayoss banto de experimonsacién
indudtrial como de lavoratorio, con aplicacidn al dlsinmo
estadio de la t€enica del invento como sc exponce nds avajo,
con un primer cstadio de bhaja acidoz, han permitido cxpli-
car los malos resulbados obbenidos: la baja acidez provo-

o una precipitacddn considerable de la jarosiba en élgfii-
ner estadio (en ol decantador ¢ incluso ya en los reachores),
el hierro ya disuelbo, de nmayor acidez, sc precipitavliSén
rando ol 4cido oulfdrdco que continda la solubllizacid: dol
cincy la jarosita fornads solo code con difieultad ¥ pag=
cialmeato a la fuorte acidez del dltimo esbadio, prodnc@ég
do un rosultado €inal inacepbable, ) e

Otros onpayos paralelos de laboraborio
en discontimuoe han nogtrado la nogibilidad de obtecner buc—
aos roculfados suprimicndo el cgtadio inSerucdio y aplican

do directanento ol dAlbimo cstadio con su téenica propia de

sarrollada por cl inventc, a condicidn de que se aplique
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una acldez ouficicubo on ol priuner egbadio: despuds do ws
abagque de 2 a / horas, con una acidez dc partida de alro-
dedor de 150 z/1 de H,50,, swy iaferior a las acidecos
normales del deido de reborno de lag cblulas y do la solu
cibn que sale dol dltimd cotadio; y una acidon firal del
orden do 70 ¢/L nzsoé, cl repidno de esbe prioer csbadilo
cs coaveniente para scr'ﬁratadoicon dzito en ol dltiro oo
wadio pin pasar por ningds csbadio dmbermedic.

giz oubargo, cdta nanera o ﬁroosdor 10
pucde scr imbroduside en 1a préctica iadustrial actual, ya
que se¢ ha dopuesto en duota ol procodimiento coatinuo, nien
tras que un primer cgbaddo conbinuo de dnsbalaclén norncl
no perndte normalmente, ni con nucho, una aproxinaciéa a
cgtboo reoultados del ataguo digecontinuo. Adends, la fuer-
te acidez £inal oo un obsbiculo inadnisiblic: cn la fasce de
newtralizacidn de la solucidn producida para la nrecipita-
cibn del hierro, habrd que ubtilizar una canbddad demasiado
grande de nineral togbado, evenbualmeato de una calidad
cgpecilal, de donde resulba una pérdida suplencuabtaria de cine
en ¢l precipibado ferriforo,

Tras un largo perdodo do deceneciones, (eg
puée de haber domogtrado que la lixdviacidn on dos csbadios
es inadecuada, lo experimcatacdd: dndusSrial prolongada ha
pernibido proponor on lo presento patente la solucidn que

ac buscaba.
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La findlidad principal del ppesente ine
veabo es roalizar wna lixiviacidn sccundaria sogin un osque
na bica definicdo con particularidades precisas que peraite
reeoger un subproducto plqmifcro mu&zhejorado con respoctB
a los que se obbicner con las 1ixivdéioﬁes practicadas o
pPropucstas anteriornmente, y quo, ubilizando solo una canbd
dad dé dcido sulfdrico frcaco suplcdcntd?io my preducida, co

[ . .. .
rresponde a la que requicre un procddintonto H&d#dmbtaiﬁﬂqi
co doﬁpletb nocdierno en que sc han reducido fucbtenente las p@g
didas ¥ las clinminaciones de radicales SO,

ol p;esente doveabto proponce un procedie
niento hidrometalérgico industrial para tratar nincrales

de cine mediana o fucrtemerte ferriferos, cuyo residuo %ﬁhal
muy rico en plomo conticne, ademds, los mebales pesaéog Qg
bles del mineral, como el oro y la plata, cuya prescg?ia
aumecnta el valor, pero que, o canblio, cstd muy poco cane
Yaninado con p@enpé ¥ ciac, netales que 1o devaluan, mione

tras que, adends, waa proporeién apreciable de gangd§ﬁﬁﬁ%§
cipalnente gflice y cal, ha gido olininada, Por otni"paéte,
queda casi anulada la nérdida ao cine en ol r@siduo.A*fif

Con dicho fin,segdn cl invento, despuds
de la limiviacién primardia del mineral, goneralmente ea un so
lo estadio noutro, sc rcaliza la 1ixiyiacidn seoundarda, de
pggforcnpia ox conbiiuo, en al menog Yres ostadios sucesivos

con contragorricnte, al menos el dlbino, do log, cuales recd:
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te el fcido gulfdrico ex sras cicese reppecto de los elbaleg
que gon solublep ou 81, mdoubras gue se manticunon acideces
sugtonciainente constanbes e cada uro de los estadios, Do
ro brecdentes desCe el primer ogbadio al @ltimo, permane-
ciendo el primero por encina e la acidez que da una preci
pitaciba iniciadora de jaroaité, ¥y no czcedidndo el Altino
1da acidez que provoca uaa gelificaciéa an uadé al etfrias
nicato, durante un perdodo de athipe on b1 &ltdmo ;btadio ce
ai menos 12 horas, ol térnino del cual el residuo de nate-
rico s88lidas meparadas congbituye el subproducto plonffeoro
de la calidad descada,

Se¢ ha recoanocideo que la acidez lindbc gue proe-
voca una gelificacibn en el dltinoe cstadio varda de alrode-
dor do 250 g/1 a 300 g/1 H2804 on combinacifa con un conbe
nido do s8lido que varda de 125 a 175 g/l para contenidos
doe sflico ca ol residuo princrio quo varian rospechbivancuts
del 6 al 1y sioz aproxinmadamento, que correspouden respecti
vanente a alrodedor do 40 y 10 g/l 5§10, en ia wmasa e rocc-
cidn dol dltiuo cstadio, debiondo mantonersc adends log
conbenidos de cinc y de hicrro on 1o solucidn debzajo de un
Mnite do 70 /1 cada uno. Grandoes comtonidos do cstos cle
mnentos pon perjudiciales por un ataque datonso Jdo lag forri
tao de einc y favorecou ol proceso de goelificacibin. En el
dltino cobadio so inmbroduce prisero todo ol deido concentra

do acmdtido por ol circuito do bratamdeato coerrado, ¥ se nau
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tiene la acidez deseada diluyendo por adicibn de un complew-
mento de 3cido de retorno de las células repulade con esta
acidez,

En todo caso, se ha encontrado que el grado
de ataque de las ferritas conti@dg_g?ogresango si se prolon
ga el atadﬁe'mordiente.final basbantq mds de algunas horas
(de 2 a 6§ empleadas generalmente.) Una larga dufacién su~
perior a las 6 horas y, de prefercncia que alcance o sujles
re las 12 horas ¢ incluso las 18 horas es uno de los fac@g
tes ésenéiales para la obtoncidn de un residuo final de ca
lidad. Este fuerte ataque final provoca una disoluéién par
cial del siiice y la cal, consi&érada insolubles, En las
condiciones medias del procedimicato del invento,‘e1;40 al
50 de estos elementos se disuelven. Resulta que ei caido
final es dificilmente filtrable, dando lugar a precipitac%g
nes sobre las telag filtradoras e incluso a gelificgéiones
mis © menos pronunciadas. Esﬁgs inconvenicntes se evitan si
se diluye y enfria cl caldo hasta alrededor de 602C zon
filtracién lo que se¢ hace ventajosamente mezclando en:el
una fracecidn del dcido de retorno de las células, . l

Enr lo que respecta al primer estadio, 1a
precipitacidn pardsita de jarosita comicnza hacia 30 g/l
H,80, con un contenido de hierro del orden de 35 g/1, y ha

cia 10 g/l H,S0, si el contenido de hierro disminuye has-

04

ta 10 g/l. La acidez de trabajo que se c¢lige en este cstadio
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.cia de'lo'a 15 ¢/ por desajo c.ol Idaibe que provoca lo gel
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detemiina, con ol grado do atague obitenicdo papa el cinec v
cl hierro, ci fuunciéa de la coupopiciba del residuo do par
tida alinentado, el complenento de dcido que hay que imbro
ducir on el scounde csbadio, hadida cuonba do log dcidos
ya inbroducidos cn ol dlbimo cstadio en la reaceidn y o
la dMlucidn dol caldo final ambes do su £ilbracidn.

En cotas condicidones, 1o acidez do fu-
cioncniento del sepundo esbadio se cstabiliza autondtica-
neate, pues todavia no cs influernciada nds que por la rce
particidn do les voldmencs de reaccibn,

Haynquo c_uiQ.ar de maptenor en ol princr
esbaddio una acidez gue no descionda cn ningdn punto a ne~
nos de 5 g/1 por cnecina de la acidez linide que proveca
1a 13;cci?itac£6:.1 11'1:‘-'531":-::. de "jarosita nenciomada mdn ared
ba, y con dicho f:L. se vigiia el combenido de hierro ca 1la
polucién 'quc detormina dlcho ldmibe, miexbras que en-c ter
cer eagtaddo se sipguc la canbided de sdidico, y sc procura

nanboner una acides lo nds consbante posible a wa m.

[ode
—
[

ficacié.-.

Cono ya sc ha apunbado anbes, oo profori-
ble la elaboracidn o conbinuo porque asf lo inpeozen las con

diciones ccondmicas moderi:dss Por counsiguicnto, cada com

tadio de lixivincién deberd conzbar ol monos do dos reacto

res de huena agdtacilé: on serde, a fim de reducir lo pérddie



. cer e ame -

- . ."-"'-_- L :" r ' e ’ ‘"—; .’7””-'-“ kN K
da do oficactd debidd o 1a combimmddad do los caudales de ald

' 4

montacién de los robdtivUE ¥ de ﬁrbgicgo de los productos
en un ealdo nexclado que combienc pérﬁiculas de replduos
que han esbado toda%éé poeo ticnpo on la masé en reaccida,
S¢ ha recoaocido que dog reachbores ép serdc mon una solu-
cidn aceptabloe para.iés cotadios diséintos cel pﬁimcro, da
do que ol enpleo de ¥eackores suplenentarios no aporta un
suplcnento de bcnofiéio cn relecidn con lag inversdoncs

quo exigen. Lo cl prdner estadio, dado el contonido toda=
vfa grande del regiduo que eatra en c¢inc y hierro, ces prefe
riblce wbilizar tres reactores cn seric, Hoy que dnbroducir
la bobalidad de log reactivos de cada estadio en ol primcos -
fo de esbog reactores, on el que sc produce asf la reaccidn
s intcnSa; sicndc ﬂoducida; a1l minino lac fupgas de par=
tdculas on tdenpo dc~puﬁmﬂacﬁbia pdb los rcactofcs que
sigucns De osbe modo, con funcionanionto de régimen,Asé
cobablece una acidez sustancialmentce comstante on cada uno
de los rcactoreg con uma pequela ;aida de acidez de um -
reactor al siguienbc, la cual se estableecc en 5 a 10 g/li
HZSO4 cn las coadiciones normcles de funcdonanmionto elpéi~
das, Decl dltimo reactor al deconmbador, la cafda de acidez
de funcionanicnbo eg geanoralmente de 10 a 15 g/l H,S0,.

Bl funcionaniento on comtinuo a acidez cowtanbe sc caracs

tordoa respecto de la prdctica mds genoral consisbonte en

atecar cn discontiaus con un gran exeeso iniecial do 4cide
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y dojar ovolucionar luczo la roncedd: hasta unn acides con
giderablenente reducdda,

Dado gque los vresultados obtenidos con los
ninerales ferriferos tostados corrientes que conticnen
del 56 al 62 ¢ zn, del 8 al 12¢ Fey dol 1,5 al 4 % Pb y del
0;,5al 3 % S:I.oZ ubllizando tres egﬁadios oo contbracarri.en-—
te segin el invento, son satisfatdéioa, sc ha roconocido
que no s¢ justificaban cestadios suplcomonbarios.

Las separacloncs sb6lido~lfquido que dchen
efoctuarse al fin de cada estadio consbituyon bambidn un
punto muy imporbante para la obboneida de vuon&& fésulta~
dose Por razoncs cconbmicas, st excluyc la roalizacién
de scparacionos por filtrooibn de los regiduos todavia volu
minogos y do £filbrabilidad mcdiocfé dc los dos primcros cs
tadios, dobicndd emblcafso para cllos la do;antaciﬁn. sc
procurard, por tanbo; mantoncr un bucn funcionnmiento rogu
lar de log decantadores ubilizondo con dicho £in los coab~
yuvantes conocoldos de modo que ac trasioguen caldes orpesa
dos con contenidos de sélidos minimos de 350 g/ ea log
resldues alimentados en ol primer ¥y scegundo ostadion do E
250 g/l on cl %orccro, con valoros proforidos respoctivos
de alredodor do 400 g/l y 275 =~ 300 g/l Contcaldos meno-
reo, on partioular on la alimombacidn del borcor caobadio,
cobrafian el ricogo de que so haga imposible la obtencidn

do la alta acidoz roquerdda on cl dlbimo omtaddo para los
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roegulbades Sptimos, micaxéros que coabenidos de sélido mu~
ch§ mds clcovados, que pér obtra parte son con f£recucncia
prééﬁicamcntc inalcanzablea, podrian provocar la gelifie-
cacién ¥ uma di&minucién relabiva de la velocidaéd de las
reacciones,

Para 91 suplomento de 4dcido sulfasico
fresco iptnodncido en el ﬁltimo esbadio, so wbddipard do
preforoncia un dcido conctmbrado del domercio, alrededor
del 96 al 98 % de H,S0,, a £in do obtener on la solucién
quc acompafia ol rebiduo alimeﬁéado ¢l aumeostho de la aci-~
dez al walor descado.

La separacién del rcmiduo sélido final,
muy reducido cn volumen y en peso, desprovisto de una frqs
eidn imporbante de su sflice y de una filtprabilidad mucho
nejor que los residuos anterdiorcs, sc realiza de mancra sa-
tisfactoris sobre filbro preonsa de dinensidn pelativamonto
reducida, despuds, sin embargo, de la dilucién y ol enfria-
ndento mencionados nds arribas ﬁabﬁa que ofectuar uﬁi:bucn
lavado do la torba con alrodedor de 2 n° do agua por:tbno
lada de residuo final, de mancra que sc arrastre ol mdiimoy
no solo la solucidr de impregmacléna, sino también cantddam
des apreeciables do sflice,

Do lo quo precede resulta, scgdn el
esquena de realizacitn preferido del davenbo, que el muwero

de estadios os do tres y ol atague en conbinuo, con contqﬂ
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corrientc, se hace mamteniondo on los reactores succsivoes
acidocos sustancialnonto congsbantes, poro progresivancnte
crceicntos dosde ol prdinero hasta cl dltimo cstadio, reo~
poctivancnte de 30 a 50 g/l on ol primer cosbadio, de 120
a 150 g/1 en ol sogundo y do 200 & 300 g/1 H,50, e ol top
coro, siondo lap duracioncs de rcaccién de 3 a 4 horas on
cl primor csbadlo, de 2 a 3 horag ca ol segundo cstadio y de
12 a 20 6 25 haras on ¢l tarcor y cuarto ostadiosn, cligi@g
dosc las acidooes do funci.onanicobo dndtos, baja cn cl pri
nor osbadio y alta cn ol fltino, on funcidn do los comtondi
dos do hicrro y de silico, couo so ha menclonado nds arri-
ba,.

En cstas condiciones, un residuo do lix-
viacién prinmaria qﬁo contonga alrcdodor dol 45 ¢ de cinc
+ hicrro y ol 5 ¢ de plono, pierdecn cada wno de los tros
egtadios alrededor do la ndbad al monos do su peso dudeial,
dojando por lo tanbo un ropiduo final cuyo poso os al nonos
igual que alredodor de la ocbava parto del peleso?erleaiduo iniciale.

trog detallos vy poarticularidados dol in
vonbe so ponen do relicve cn la deseripeddn hiccha a conhd—~
nuacidn, a ti4tulo de cjonmplo no limdtativo, de un coquena
~tipo de roalizacibn del procedindiento scgin el inveato, ol
cual po repregenta cn la figura le Eu esta £figura sc Lueg
tran todos los componenves del procodinienbto global do tra

tamdonto, deade la procipitacidn clectrolftica dol cine (do-
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cluida éa%aj, pasando luego por la lixmiviacidn sccundaria,
hasta 1a précipitacidn del hicrro y la depuracidn de 1a
bolucilén antes de elechbrblisia,

Ll nineral tosbado de partida comtiene
alrededor acl 60% dd cinc, ;0 % de hicrro y 2,5 % dc plo=
fule P

La cantidad de 4eido sulfdrico fresco
qﬁe se cmpicsg cordesponddontc a pérdidas y climinaciones
de radicalds SO A dol circﬁi*‘oo do un nivel muy HBajo, os:soleo
de 80 a 125 I por t&néldda de cinc prodicida pop olecbitol
ligis, osbto es; 120 a zod g por todeldda de residad de 1igé'
Yacién primarda tﬁa%ado, co deecir 400 a 1,000 kg por tonc-
ada de hierro contonida cn ol ninorals (Scgdn 1a couposi=
cidn) .

B pudproducto plonifero obbenido cone
tione al menos dol 40 al 45 % de plomo, cscncialmente éﬁi
forma de Pb504, ¥y la guna de log cantonidce de edne y dc_
hicriro es inforior a la deecing pafto del conbenido dc~b%é

no, nicntras que laa cantidades de Ca0 y de 5i0, resbon~

2
tes gon golo el 50 al 60 7 de las canbidados contenidas ¢n
el nineral tosbado,

En la lixiviacidn primardia con una sola
fase ncutra, ol nineral de cinc forrdforo tootado 01A cs

atacado on un grupo de reactores I A por la f£paceib 81 4

del 4ecido de roborno de clechbrflisis y lucgo por las golue
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cionocs rdciqlddas doe 1o dpda;taciéa'v B v de la £iltracidn

v ¢ do la 3arosita, Feaﬁocﬁivimbr%a 1o poluciddn decanbada
52 y los filtrados do solucién madre 54 v de Lavado 554
Bl plomo y loa obrda mebhlos nobles, asf cono 6i hiarro
se quedan on cstado do 1o dKSudlﬁos, o@ &iﬂimd de clloo
ocn gran paréo on forns do forrita do ddaci

AL £inal de 1o roaccién} L p;obonéld
do un clorto aeosy do sinoral bosbado y do dmidaﬂ%d taiﬁo
axigeno o bibeldo de mangapoéo, po; éjbmpioi atogura 1a pow
prccipitacign dol hiordo diaﬁdﬂbo al comienzo del abacque
y dol Quc EOntincnen las solucionocs recicladas de la decan-
tacidr de la £filvracidn de la jarosita (52, 54y.55)

El caldo necubro resulbante de la rcuce
cidn oo decambn on I B, ol liguido que desborda 13, soluaidn
clara de sulfabo de cinc a alroededor 150 g/l do cinc pric~
ticameonte aonto de hiorro, llamado tsolucddu noubra?, oo
tratado con polvo de clue oo reacborea VI & VIL A, donde
oc precipitan ol cadmlo, ¢l cobro, cl cobalto y obros notaw
les mds eloctropositivos que cl cincs

Deopuds do £iltrar cstoo peecipibadus
Ex VI B ¥ VII B, la oolueié: purificads se somobe en VIIT a
olectrblinis, que separa el cine en forma de depdoibos ca~
técdicos, llamadog tedbodost, dejando ol electndlito o Aecddo
de retorno mis pobre o cine a alrededor de 50 ¢/1, pero

regenorado ez acidoz a alrededor de 1860 g/l do H,50,+ Los
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détodos de cinc sc funden luego para formar lingobos,

La lixiviacidn primaria, las purdficacionecs
de la solueida llamada Mzeubrad y la electbrbdlisis, describas
asi muy escuctamente, ceo realizan segh t8cnicas conocidacs

Bl caldo capesado 12 del fo:do del decantador
I B quc combicnc alrédcdorAdc 400 g/i de gblidos con fodo
cl hiebro; ol plomo'y los obros metalea pesados y nobles
dol minéfal, 1a caly la sflice, ol arséﬁico, ol antinonio,
cl gcﬂnanio, ctéa, Asi cono nds del 5 % del cine dol mine~
ral cmpléddo; ge gometc ombonces a la liﬁiviacién sccundas-
ria oh twod cobadics don conﬁﬁdcorﬁién%o, 1a cual dondbim -
buaye cl objé%o dSOnoial del progonte invénto, v a io lafgq
de la totalidad de la misma se nanmbicnc, ea las diferentes
solucioncs, una btenperatura de 85 a 1002C y de preforencia
dc 90 a 952C.

En ol priner ogbadie, ¢l caldo coposade 12
¥ la solucida 33, rcciclada dol sepgundo cstadio procedente

del decantador IIX B, sc nezclaz ca los rcactores IT A cn
los que la acdides se maxmbicnc, de mrefercneiz, condro 30 y

50 g/l de HZSO4. Al cabo de un ticnmpo de pcrmancncia;ggdia
de 3 a 4 horas, alrodedor de ia mddad ol menos del réﬁiduo
sélido trabado ha sido disuclba,

Deopuds de dccantqcién e IL B, el caldo cla

ro 23 con un tibtulo de alrededor de 65 g/i de einc y 25 g/t

de hierro cg caviado cn V A & la precipitacién de la jarosi
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ta, scparfadose luego osba por docanbacibn V B, scgulda

do £iltracidn ¥V ¢, con w: lavado con agua a razéa do

1,5 m3 tonelada de sdlido, y lucgo sc cvacda del procediem

nionbo (£lecha 57), y cl caldo claro dol docanbador VB y

los filbrados do licor=tadro 54 y do lavado 55 se redatro-
ducon en la lixdviacidn primorda T As La precipibacidn:

y la ocoparacddn de la jarosdia sc realizan sopda téenicon

conocidasce

Bl caldo capcsado 22 a alrededor do 400
g/l do s8lido se soneto luoao; o loo roactores III A, ol
sogﬁndc ataque, con una duracldn media de 2 a 3 horas, cdon
de la addeidn al licor do impropmacidn de loo ldguidos 43
¥y 44, rocogidos con la £iltracldn y ol lavado del residuo
final del tercor cobadio, y do una fraccibs 8L D dol Acido
de rotorno, debormina, ca un lfquido rosultante con un f
tulo de 130 a 150 ¢/1 co H,S50,, wna mucva disolucib: de
almenos alrededor del 507 dol reamicduo enbranto.

La docantacié:: on ITT B da uz licor 4cd.
do 33, que ac rccicla hacla los reactores IT A del primér
ostadio nmicntras quo ol caldo capesado 32 de este scgunde
ogbadio a alrededor de 275 g/l do 86lido, o5 pometido, on
loa rcactores IV A dol dercer cagtadio, ol ataque nés nor~
dicnte nracticable con uma golucisn que cantione 200 a 300
y de preforencia 240 a 280 g/i H,80,, 1la cual golucié: so

hn obbenido por mezela cou el 1fquido dol calde 32, de dcd
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do de rotorne 81 B que ddiluye cl moddo a la voz en 1,50

do sulfdrico frosco 04 A ¥y de w: puplanento regulado do 4cd
2
cen cine, cn hierro, en 840, v on materda s6lida, de nonecra
que 80 manﬁongip los conbenidos rospectivos on H2304 cing,
hicrro y materias sdlidas por dobajo'dc los Linises fijhn
dos respectivancnte en 250 - 300 g/1, 70 g/i,
125/175 g/1 por cacina de los cuales ge ha encoatr#dovque cl
caldo ticnde a gelificarse on masa dependicndo ol lfmite
de acidez de la cantidad de sflico preaonbe.

Dogpuds de un abaque de al nenos 12 2
25 horag, ¢l caldo del torcer ostadio cs diluddo y cnfria-
do, on IV B, por mezela con tna nﬁeﬁa cantidad de 4cido
do rotarno 81 ¢, ¥y lucgo cs filbrado do micvo on IV Ga-ﬁﬁqg
puds de lavado de la borba con agan 042.C4 2 m3 pon tonc-
lada de residuo finnl, csbo cs alrededor de Q0,1 =-0,2 m3
por tonelada de cinc producido, sc reciclan los filtraddﬁ
43 v 44 cn el scgundo catadio on ITT Ae La Horba lavada,
cuyo peso cs a lo suno de alrodédor de unn octava partc_dcl
de la matorin gd8lida alinentada en ol priner cotadio II»@,
constibuye cl subproducto plomffero, Llanade msulfabo do’
plonol,

Alrededor de 1a mibad de los 8 a 6,5
ms de Zdcido gulfdrico de rctorno recozido a la galida de
oclechbrolisia, por cada tonclada de cinc producica, cs~reuti

lizado en la lixiviaciée primaria, cn 0L Ay Uaa poquefia
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parte de 1la otra mitad se emplea para dilucién en el ter-
cer estadioc en 81 B, y ¢l resto sc rintroduce en el se=-
gundo estadio (81 ¢ + 81 D), del que alrededor de la ter
cera parte, 81 C, por la vfa de dilucién y enfriamiento
del caldo final en IV B antes de la filtracidén IVC.

En la siguiente tabla 1 se indican
los resultados tipos y medios de la fase final segdn el
esquema de la figura 1 Qe la larga experimentacién in-
dustrial en gran escala que ha sido necesaria para ulti-
mar el invento, mientras que en la tabla 2 se indican
los pardmetros medios de explotacién.

En la Tabla 3 que sigue se exponen
les elementos numéricos que perniten la comparacién de los
resultados obtenidos con el procedimieonto segin la inver-
cién, los resultados obtenidos con otros procedimientos o

en el curso de diversas pruebas.




TABLA 1

A. BALANCE MEDIO MINIMO POR TONELADA DE RESIDUO TRATADOD

Con el procedimiento segln el invento en experimentacidén industrial en

gran escala,

Lixiviacidn primaria

Lixiviaciéq secundaria

(neutra (acida)
! Mineral |{Residuo ler estadio] 28 estadio| 3er sstadig
tostado . : .

- Sdlidos: (Kg)
. Tratados o )

antrantes 2,000 1,000 500 250
. Residuos, 1,000 500 250 125

— RN :

- Elementos

contenidoss:

peso en Kg) ,
. Cine 1.200 250 114 17,5 1,25
. Hierro 200 200 93 37,5 5
« Plomo 50 50 50 50 50:
. silice (sio,) 20 20 20 20 12
. Cal (Ca0) 8 8 8 8 4,8
+ Bal 5 5 5 5 5
+ Plata 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
~ Contenidos: .-
. Cinc ~ % 60 25 22,8 7 e
+ Hierro % 10 - 20 18,6 15 z2
s Plomo 9% 2,5 5 10 20 40
« Sflice ¢ 1 2 4 8 9,6
. Cal % 0,4 0,8 1,6 3,2 3,84
» Bal p 0,25 0,5 L 2 4
« Plata g/T 100 200 400 800 1,600




TABLA L (Continuacidn)

- Porcentajes | 5610 lixivig | Lixiviacidn | Secundaria por estadio
disusltos: clon primaried secundaria -

. gQlobal 18 28 38
« Cine 79,2 99,5 54,2 84,6 92,8
+ Hierro 0 98,75 53,5 59,7 93,2
. Ploma 0 0 0 0 0
v Silice 0 40 0 0 40
s Cal 0 40 0 0 40
. Bal 0 0 0 0 Q
o Plata 0 0 0 0 0

B, BALANCE TIPG POR TONELADA DE RESIDUO TRATADO

Con el procedimiento segdn el invento en experimentacidn indus-

trial en gran oscala,

alih

Lixivigcidn primaria Lixiviacién secundaria
(neuﬁra) A (acida)
Mineral Residua ler estadio | 28 estadio] 3er estadi
tostado .
- S6lidos: (Kg)
« Tratados o
ontrantes 2.240
<Residuos 1,000 4300 185 118
. L Elementos
contonidoss
(peso en Kg)
. Cinc 1,300 305 B4 11,1 0,95
. Hierro 280 280 92 25,9 2,1
+ Plomo 52 52 52 52 52
. Silice (Siﬂg) 25 25 25 25 12,5
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(Continlacidn Tabla 1)

Lixiviacidn primaria

Lixiviacién secundaria

(neutra) Aeida)
Mineral Residuo ler estadiof29 asﬁadic 3er estadid
tostado . '
Cal (Ca0) 9 g g 9 495
Bad 4 4 4 4 4
Plata 0,25 0,25 0,25 0,25 0,25
Contenidos:b
Cinc | % 58 30,5 21 6 0,8
Hierro % 12,5 28 23 14 1,8
Plomo % 2,67 5,2 13 28,1 44,06
silice % 1,12 2,5 6,25 13,5 10,6
Cal % 0,4 | 0;9 2,25 4,86 3,8
Ba0 % 0,18 0,4 1 2,16 3,4
Plata o/T| . 1}1;6“ ‘gsq;_ﬁ 625 1 1,350 251LQ
}Porcentajas s6lo lixivia=~ | Lixiviaeidn Secundaria por estadio
disueltos: cidn.primaria | secundaria . ,
global L2 Z 32
. Cine 76,54 99, 69 72,5 86,8 91,5
. Hierro 0 99,25 67,15 71,85 | . 91,9
« Plomo ] 0 0 0 0
. Silice 0 50 0 0 50
. Cal 0 50 0 D 50
. Bal 0 1] a 0 G
» Plata 0 0 0 0 0




TABLL N2 2

A. Pardmetros operatorios medios de la campafa de experimen-

tacidn industrial

Por tonalada de rosiduo primario-tratado_

A los reactores:

Uglumen especifico
m-/T/hora
NUmero de reactores en

serie:

Volumen de caldos en
tratamiento mz/T :

Tiempo de permanencia
medio:

Acidez H,S0, g/l :
Contenido de sdlido g/l:

Temperatura :
Contenido del 1iquido g/l:

. Cinc
'« Hierro

A los docantadores:

Volumen de caldo

espesadg después de=
| cantacidn m9/T ¢

Congenido de sdlido
g/l :

Lixiviaeidn | Lixiviacién secundaria (&cida)
primaria
(neutra) |ler estadic|22 estadio|3er esta-~
diog
- 31,14 20,76 20,76
- K] 2 2
had 9,6 8 l’l
- 3 h 15t 2 h 36t 18 h 30!
- 45 35 140 130) 240 230
- env, 50 env, 30} env. 115
- 9Qec 9pag g952(C
- 70 - 80 50 -~ 60 40 - 60
- 20 -~ 30 10 -~ 15 35 -~ 40
2,50 1,25 0,91 -
400 400 275 -
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TABLA N 2 (Continuaeidn) , . .
B. Parimetros tipos de la campafia de experimentacién,induaé;

3

trial . L g !

s, -

[
.

i
I ST i

Li§ivi§ci6n Lixiviacién,sed@nﬁaéia'(écida)f
primaria , P
(neutra) ler esta |22 estadio| 3ef es<
. dio — : tadio
A los reactores :
Volumen especifico m°/T/h. - 31,14 20,76 20,76
Ndmero de reactores:en serigz] - 3 2 2
Volumen de caldos en trata-
miento m3/T: - 9,5 7,9 0,85
Tiempo de permanencia medio: - 3 h 17! 2 h 38! 24 h 25!
Acidez H,50, g/l : - 50 40 145 135 |245 235
Contenida de sdlido g/l - ghv. 45 env, 25 env, 140
Temperaturas - 92eC g3eg 962¢
Contenido del 1iguido g/l :
. Cinc - 75~85 - 50-60 4060
. Hierro - | 25-35 10-15 20~35
[\ los degantadores:
Volumen de caldo espesado
después decantacién m3/T: 2,738 0,94 0,528 |.. =
Contenids de sélido g/l : 420 425 350 .
B
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TABLA 3
Andlisis del residuo [Grado de pu; Zdisuelto con rcs
plomifero final roeza zZn + Fe | pecto al residuu |
Pb primario !
Zn !Fe Pb Zn Fe f
% Z % % :
I
Segdn la inven- . F
cibn: Promedio 1 2 40 0,075 99,5 | 98,7
Segdn la inven~ |
cién: Tipo 0,8 | 1,8 {44 0,059 99,7 99,25 !
2 fases: 3 25 0,36 97,6 ! 95,7 ;
3 fases, siendo
la primera con , I
baja acidez: 3 14 21 0,81 97,6 | 87,6 :
3 fases siendo j
la dltima se~
gdn Pte., Fran-
cesa 1.447.094 [(4 h) 2 |lo,1 {29 0,417 98,3 | 93,66 !
300->200 g/1 !
H,S0, (16h)2,7 | 5,6 [36,7 0,226 98,53 97,09
Ejemplo de ori
gen de la pat.
francesa l
1.447094 sobre ;
residuoc neutro. 1,15¢ 3 24 0,173 08,3 | 97,5 i
1 fase segdn i
pat. francesa %
1,447.094 una ;
nueva prueba di i
recta sobre re- I
siduo neutro 3,21 5,8 133 0,272 98,31 97,7
Canada 787.853 A - - 1,50 82 85 :
n z 13,5 |12,5 [25,5 1,02 83,6 | 89,9
Belga 724.214 3,86/15,9 | 19,7 1,00 93,3 | 80,4 |
Belga 673.023 1,3/2,6 | 13/26]25 0,572/1,144 | 98/99 | 80/90
EEUU 1.834.960 5 - |- - 84/87 8-
EEUU 1,973.295 - - |- - 85 35
Ademds segdn la invencidn disolucidn parcial (hasta 40~50%) de Si0, ¥ '

Cag.

e
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8¢ observa gue cn cada ‘uno do loa troes o
tadios de la lixiviacién sccumcaria del procedinicmbo segﬁﬁ
el invenbo, el residu? trodado plerde al nenos la mibad de
su peso ¥ que ol roplduo £inal sc reducc por tanbto final-

C.

ot

nmente a 1a octava pharbe del peso del residuo de parbtida, s

He

do ogha gran reduceidn on peso une condieddn esoncial, pues
to que la canbidad Ad g6licdo cn ol tercer esbadio debe ser
muy pequedia para que ol abadue pueda producirsc bn csc coba-

do con un volumen de dcido nmuy poguciio y con un combenido

de sblido practicable, de manera gue, por und parie, ie

obtengn en ol torcer csbtadio una fucrbe acidez con la peque

1

fin cantidad de 4cido concenbrado fresco adnisible, y, por

obra parte, sc perniba una larga duracida de ataque, al

>

nmenog de 12 a 25 horas, ca un volunon de reacbores incduge
trialnente todavia aceptable, ‘ .

Si so comparean los porcenbajes de cubracw

‘cili: del cine y del hderro on cobog cgbadios sucesivos, so

obgerva que despuds dol fuorse ataque del cincy alrédc-

dor del 80 %, cn la Lixdiviacidn primarda, con cl éﬁ&quo nu .
lo del hicrro, cl ataque o moderado, alredocor del 55 %,
on ok primor cstadio dc la lixiviacibn scgugdaria, taﬁto
para ¢i cinc como para cl hicrro. 0 ol sogundo estadio,
la cantidad de cine puasba cn solucidn cxeede de nucvo noﬁg

bloenbe a la de hiorro, aproxinadamente 5% freumbe o 60%,

ndenbras que, cn ol tercer cstadio, los procentajes de oxe
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traccidn del hierro y del cinc son altos, cada uno de al-
rededor del 93 %, cifra tanto mids considerable cuanto que
se ha llegado a contenidos residuales extremadamente peque
fios,

Por otra parte, si se comparan los resq}
tados obtenidos con los que se cncuentran en la citaca lite
ratura y los que ha dado la experimentacién industrial en dos
¥y tres estadios expuesta mas arriba se observo una mejora
considerable del tftulo del sulfato de plomo producide quc,
de 20 a 25 %, aunenta a 40 a 45 % de plomo. Ademds, la re
lacién zZn ; Fe, que pucde considerarse como una mediciédn
de 1a purezg del sulfato de plomo producido, disminuye no
tablemente por debajo de 0,1, micntras que hasta ahora, en
la escala industrial, no cera posible disminuirla por deba
jo de 0,2,

Se¢ obscrva asimismo que, con relacidn
a las técnicas antoriores en que se eloboraba con unzs aci-
dez clevada, se obtiene una reduccidn espoectacular de la
cantidad de 4cido sulfdrico fresco utilizado. En ua procos
dimiento global con pequefias pérdidas y eliminaciones de ra
dicales 504, las grandes caatidades de 3cido fesco requeridas
por estas técnicas impondria un trasvase importante do so-
lucién de sulfato de cinc o de fcido de retorno para contra

restar la introduceidn execedentaria de deicdo en el circuito.

Los factores escnciales que producen el ti

tulo elevado y la purcza de los sulfatos de plomo obtenidos son.
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por uad parte, el largo atague por cl fAcido concentrado
calicnbe, sicndo sir. cmbargo la concentracidn todavia pu-
ficlentenento baja para ovitar la gelificaeibn en nasa
nenclonada nds arpiba, &, por obra parte, conduciondo la
progresividad del abague on los csbadios succgdvos a uaa
reduceidn del peso dol rosiduo, alimenbacdo en ol tercer
eotadlo, a menog de 15 cuarsa paf%e del residuo procedente
de la lixdviacidn priméfia, progresividad que conddetona ia
roudceddn de la canbidad de deddo sulfdrico freasco gque hay
gue omnlean para para odvonep ;a acidez degeada on un
volunen de caldo de abaque £inal fucertonenbe peducido.

Hay que sciialar ademds, que la sflice y
1a cal gque cron practicamenbtce insolubles cn las coﬁéicio— ,
nes do las téenicas antordorces de lixdviacidn sceundae-
ria, on cote cago, como coasccuencia de la oficacia bartiqg
lar de la lixiviaeida cn el dléino csbadio, so solubilizan
asénsiblementey hagta alrededor del 40 al 50 2, cb%;;ibung
¢o oste fonéneno tambidén a olevdr ol tftulo del su&fﬁto de
ploric e el subproducto,

Sega ol dnvenbo, todo ol Acido sulfrdri-~
co froesco que pucde accobar ol circuito corrado del PR OGO
dimicnbo hideoncbaldrgico global se imtroduce, de preferen
cia, on ol bercor cstadio, donde ealienba instantdncamonbe
la masa por su abporeildn arobérmdica del aﬁua dol nedio ame

bicnbo, lo quo favorece la roaceién de ataque de las foppdtas
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¥y de la sflice debido a la formacidén en la masa de "microcli
mas® mds agresivos en los que la tomperatura es més elevada,

Se observard que on la lixiviacidn inten
82 del residuc seghin el invento no es ya posible alcanzar ¢l
contenido de ataque do alrededor de 300 - 330 ¢/l sto4 que
las técnilcas anteriores consideraban el mds favorable para
un buen ataque de las ferritas, dado que esta lixiviacién in
tensa implica la disolucidn simuwltinea parcial de la sili-
ce y de la cal y que esta acidez provoca generalmente geli
ficaciones eon masa del caldo, dislucidn y gelificacidén en
masa desconocidas cn las teenicas anteriores pero puestas
de manificsto en la cxperimentacién en que esti basado cl
presente invento.

Es de sefinlar, que en el ultinmo estadio,
al £final de la reaccibn, la dilucién y el enfriamiento del
caldo antes de su filtracidén producidos por la mezcla de 8-
cido de retorne de electrélisis frio, en proporcién de alre
dedor ce 2/1, permite evitar fendmenos de gel o de soli-
dificaciéﬁ en los filtros.

Por dltimo, una tabla 4 muestra los resul
tados comparativos de dos eansayos de ataque en el dltimo es~
tadio:

- a) segdn la técnica cldsica de ataque en discontinuo con
una cantidad deterninada de acido de partida tal que

una acidez inicial de 300 g/1 sto4 se reduzea a
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+ 200 g/1 al final;

~ b) segdn una técnica de acidez constante ipgual a la media

de las dos cifras de mas arriba,

TABLA _N° 4

Para 1.000 Keg de residuc tratado

I. Ataque con acidez decreciente (300 g/1 200 ¢/1 HZSO4 durante 6
horas ’
Residuo de par| Al cabo de 2 4 h, 6 h,
tida horas
Contenido peso
ke Contenidof peso | Contenido| peso | Contenido peso |
H,S0, |300 g/l ~ 231 g/1 - 208 ¢/1 | - 200 g/1 | -
zn 5,5%: 55 | 2,14 17 2 4 13,1} 1,8 9 11
Fe 15,0 2 | 150 {11,6 % 94,2 10,1 % |66,2| 9,8 ¢ 60
/
Pb 19,0 3 190 :23,4 % 120,00 29 % -190,0 3,0 % 190
| i '

! :

lg1 ataque se efectda a 95oc.
i

%cia SOQC .

!

'

En el enfriamiento, la masa se fija ha-
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:VEI 4ﬁﬁ%ﬁ9\§on acidez constante mediz (250-25% g/1 HZSO4)

Tranie DarEidn B

C Al cabo de 2 h. 4 h, § ha

Conttenido Peso .

g Combenido peso con%onido peso | tanbtenido|peed
o . A Y i D A
H,50,, 250 g/1 | - 255 g/1 ~ 254 g/l - {252 g/1 -
zn | 5,5 % 55 2,7 % 16 | 1,92 |14,6] L3g |7,2
Fe  [L5,0 ¢ 150 13,4 % 04331 8;7 4 53,0 545 4 [30,0
Pl 19,0 % 190 2730 % 1.50,0 | 31,2 & 190,0 | 34,5 4 [L90,0

La masa no so fija en ol rnfriamiento.

Los resultados del scpgundo cnsayo con acd

dez constante media no son mucho mcjoros que los del primero,

cn quo el atague sc ha iniciado con una corrosividac mucho

mis fuerto,.

15

cuando so cnfria o

blo uaa soparacibn sdlido~liquido,

La masa del atague discontinuoe a partir de
300 g/1 I-IZSO4 pormancce fluida en caliombe, poro se fija
alrodedor do 802C, hacicndo impractica~

En cambilo, la masa dol

ataquo cor. acidez modia congtante no se fija al producirsc

ol ocnfriamionto. -

20

to corrosponde al princinio de basc del abaque conbinuo
tres ostadios con contracorricate, las particularidades

funcionamicnto dol ditimo esbadio del izmvento sc pucdea

Aunque la realdzacidn proforida del ioven

binar, ovidentemente, con un primer csbtadlo con ataque dis

25

continuo y oste conjunbto cobra tambidn on ol dubito de 1o

e

dol

com
st
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progonte golicitud do pavente, segdn las particulgridﬂdea
expuestas mds arriba, Ex el caso de un ataque discontinuo
en ol primer esbadio, oo posible obtomer algunas yeces on
2 horas resulbados puficicnbes para tratar el residuo éi~
roectamente cn las cordiciones dol dlbimo csbadio.

En lo que respecta al consﬁmo de dcido sq}
fdrico que fipura cn las diversas tablas, hay que acfinlar
lo sigunicnte: Los coﬁsﬁmoa varian on la prdctica con las
formao en que se cncuenbran los combuoééos insolubles de
eine v de hicrro del rpesiduo primario. Bn ofecbo; éste pue
de contener proporciones apreciables de sulfabos vAsicos
que ge disuclven ea la lixiviacién secundarin, coa los que

o
=

loa radicales soﬁ corrospondientes disminuyen otro tanbto el - .

congumo de deido de reborno de cleoctrblisis, mientras quo
cl congurio en ol primario oo aunentado en la nisme canbidad:

por banto ¢l congumo pglobal de lag dos lixiviaciones prina-

ria y scecundaria no ge modificas En el caso presente, cn

ia

[41

tablas, ha sido nccesario, para cgbablocer comparaciom

nes vdlicas, congsiderar que todos los residuos primarios

k] -3 > ] n

tonfan una composicidn ideal exexba de radicales 504 -

(Como caso particular, hay que sofialar la composicién inha
|

bitual del rooiduo del ¢jcmplo de Iz patenbe francesa

14474094 para el que ol conswio do deddo que se deduce do
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on forma do diidos oin fadicalea 50: en ¢l reoilduo tratado).
Es de pofialar, por ﬁltimo, que el conguno de
dcido pulPérico fremsco auonts o disminuyc soglin qﬁe disrpii~
muya o aumontce la cantidad de radicales Soz solublos combo-
nidos en ol mineral tratado cn la lixivinéidn prinaria.

REIVIIDICACLONES

Degérits ol objcto dol presonbe invento, me
declaran nuevas v <o propla iavencién las pigudontos vode-
vihdicacionoo.

1, Proccdimicnto para obtoner uz producto
plonfforo de rosiduos mincrales de cine ferrifero opcncial
nonbe procedenbes de unn lixiviacidn primarié Go ninerales
de cince axdidados, cn parbicular minerales de cliic togbaw
dos, cuya lixiviacién primaria compronde el ataque de estos
ninorales con deido sulfdrico, y la geparacién del residuo
prinario y de la solucidn do sulfato de cine resultante, cu-
yo aoluciéﬁ se gpouete, provia depuracidn, a una cleetrbli-
sls para cubraor ol cine, comprondiendo una 1i#iviacién ac
cundaria de esto roglduo priﬁarié mnediante deido sulfdri-
co, a wna tomperatura comprondlda cntre &5 y 100 €C.
on vardos egmiadios con contracorriente, producicnco cada oo

tadio ua rogiduo sd8lido y una gsoluciba dcida que conticnc
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sulfatos de cinc y de hiorrro, ciroulando los rosiduocs s61i
dos do los osbados shicosivos dogdde ol primer eostadio al dl-
tino, constituyendo el rcsiduo obbenido en cste dlbimo os-v
taddo ei subproducto plomffero descado, rccicldndose la so-
incién Hedda procodente del primer estadio, provia climing
cildn susbancial del hierro, a la lindviaeisn primardia, miqg
tras que las soluciones resulbantes de log otros cstadios
fa1e] utiliZan cada una papra ol atague del esbadio precedenbe
caracterdzdndose porque cn cl dlbimo csbadio se braba roac
Livanonte ol residuo sélido del pendléimo estadio durante
un perdodo de al menos 12 horas mediante una solucidn cuya
acidoz, ddmprondida enmtre 200 y 300 ¢/L H,50,5 so gcgula
a wa valob auﬁtanéiaimcnbc conétantd; eiigiéndosa.e},vnlor
de omba acddesz, asf como el conténido de 861ido de la masa
éa foaceidc on fuccidn dol condonido de sflicc on cstn maw-
sa, correspondicndo und concentracidn dcidr y un conbenido
de sélidos elevados o bajos, respectivanentc, a uﬁ"béntcni-
do de sflice bajo o albo, reguldadose adends la soih?idn
dcida reaccionanbe de mancra que los conbenidos dc>§inc
vy de hicrro se mantegan a ésta por debajo, cada uno,vdc un
1fnite de 70 g/,

2,~ Procodimiento de confornidad con la rci
vindicacid: 1, earacterizado porquoe se regulan lag acide-
ces y canvidades de las soluciones, y las duracioncs de

ataque de log residnos en los esbadios antoriores o Glti
L
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no do bal manora quo go obtiasc, al final del pendltimo o
tadio, un reoiduo ocuya canmbidid ac roduco en al menos ol
70 % con rogpocto a la del residuo inicial tratado en ol
prizor cavacdo do la lixivicedbr sodundarin, siendo alizen
tado el reoiduo separado on ol pendliimo estadio con una
concentracibn de al menos 250 g/ de materis sélidn.

3s~ Procedimionto do confoémidad con uaa
cualquioﬁa de las roivindicacioncs Lva, cdactordzado
porque, para un conbonido global de S:I.oz on la mags de
rcaceddn on ol Albiuo csbadio de 1a lixiviceidn socundaria
que verfz do 10 & 40 g/l so mantieno en cate cotadio una aci
dez sonsiblomente consbanbo (t 1o g/1 HZSOA) y wi coitbend-
do de pélidos rogulacdos, respecbivanentc, por debajie de md;;
nos que varfan, reapectivamonte, de 300 a 250 g/ 1,80, ¥
175 a 125 g/1 do matoris sdldda.

4n= Procodinmionto do conformidad com una
cualquiera de lags rodvindicacionoo X a 3 caractorizado porque
so ropulan las concentracionces on deido, edne, hicrro y ma
tordap sdlidas on ol dltiuwo ostadio de 1o lixdviccddn socun
daria par adieisn de uns canbtidad determinada de dcido oulfd
rico frogpeco conccntrado o alrededor del 9693 ¢, y do und

cantidad variable de dcido sulfdrico diluldo a 150 a 200 /i

HZSO4o

5.= Procoidndonto de conformidad cou lo rqi

vindilcaclédn 4, caractorizado porque mse imbroduce en ol dLii
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no esbadio mna canbidad de delde sulfdrico comcenbrado del
drden do 75 & 150 kg, v do proforoacia de 80 a 125 kg por
tonelada de cinc producida o la cloctrolisis.

Ge~ Procedinionbo de conformidad con una
cualquiera de las sgodvindicacioncs 1 a 5 capacterizado

porque cl caldo rosulbanbe del dlbinmo cstadio de 1o Listde

- viacién sccundaris al f£inal do la renceidn, se onfrfa has

$a una Fenmperabura de alrcdedor de 602C y sc diluye mczclqg
do con uz fcido a 150-200 g/1 Hy80, v lucgo sc £ilbra, tras
1o cual so lava la borta resulbante quo comstityye el sube
prodﬁcto plomffero, nicatras que la solucidn 4cida residual
es reoinbroducida on el peaditimo cstxdio, efectudndose i
cha solucidn con umn rolaéién do alfededbr de 2/1, sufis

clente pars cvitar wna golificacidn de la sflicc on la fi&

tracidnl

7e= Procediniento de confornidad con una
cualquicrs de lag rcivindicacioncs 1 a 6, caracteri?ado
porquc la sclucidn soparada ez ol princr esbadio dé ia
listiviacidn sccundaria, que conticne sulfabos de clbc v
de hiorro, sc neubraiiza‘hasta un pd superdor & 1,2 para
preeipitar ol hierro, cl procipitado obtendido sc scpara y se -
lava, y 1o solucidn residnal se reocicla a la lixdviacidn
primaria ndentras que 12 golucidn globla de sulfato de

cine que resulta de esba dlbinma se gomete a clectbrolisis

para scparar cl cinc, ¥y lueso se roubiliza la golucibn re
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sldusl do ogta clecbrdlisis, qun combiene 40 a 50 g/l de
Zn y 150 a 200 z/1 de HZSOA? cono dcido diluido en lag Lixi
viacdonos prinords y scocumdlaric, de mancra quo se forma un
circuito corracdo para ol dcido sulfdrico del brabomdionto,
v la adicidn on cstc circuibo de 4cido frosco conconbrado
nuplcmcgtarﬁq para compensar pérdidag de radicalen SOZ",
quc Excoden loe aportadap por gulfatos solublen de loo minc
palon t#d&adds; de bﬂb&%&a eSOnéialmonte cn el &ltimo esba
Mo do la %ixiviadign docdndaria.

8y~ Procodirdcibo de conformdldad con una
cualguiora de lag redvindicacdones 1 a 7, caracterizado por
que la peactividad on el primer ootadio se rcaliza, durqE
te un pordodo do 2 a 6 horas, cos una solueddn que a6 mansicac
congtantononto con wia acidez suporior a un valor ndniro
on funcib: de su coxbenido de hierro, osto os 30 ¢/1 do
HZSOA pars 35 /1 do hiermo, y 10 /1 do H2504 poara 10
g/1 de hierro, rcguldudose dicha acidez por adleib: o ol
ostadio precedemte, de una tercera porcid:, variable, ce

fcido dluddo a 150-~200 g/l H,00,, cormo conplenento do las

4
dos porclones ya dmbtroducidas o ol atoque del ditiro caba
do y en lo dilneié: enfrisndeato que nprecoede o 1a £filtro-
cidn del rosiduo f£inol,

Ce~ Procoddnicnbo de conforrddad con uaa

cualquicra de las roiwvindicaciones 1 a 7 y 0, corusboriza~

do porque la liziviocldn socwwlerdis se cfoctdn nmediantoe apg
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ques discontimos en al nenos dos cgbaddos, rcalizdndosc
las soparacionos solido-liguido que torminan la lixmiviacisn
primaria y cada uno de los_cstadios do la lixiviacidn sc-
cundariz ddgsbintos del dltino de tal manera quo, on cada os
tadio de 1z lixiviacibn scecundaria, la fase alimenbada que
conticne el rcgiduo posca w: conbtenido de adlido de al now
nos 250 g/,

L0. Procedinicnto de conformidad con una
de lag reivindicaciones 1 & 7 y 8, caracterizado porque
so cflcctda la 1ixiviacién sccundarin on combinmo, o al
nmenos tres cstadios, scparando, despuds de cada estadio, wuna
fasce solucidn y unn fasc que conbicne ol residuo-sd]ido,
compronéiondo 1a seﬁaﬂnoién despuds del Altino cotadio una
£iltracién con lavado de la torta oﬁtcnida, siondo 1a con
corradién on naberdas 5611&&5 de las fases que conticnen
los residuos sblidos por lo menos de 250 g/l a la evtrada
del 4ltinmo csbadio y por lo menos de 350 g/1 a la emtrada
de cada wno de los egbadios precedeates pasando 1a=ﬁpéc1a
reaccionante, que conbicne el residuo, cn cada uno o log
estadios, succaivancnbe a travds de por Lo nenos dog zonas
de roaccidn separadas, con volducnes sensiblenonbe iguales
gicndo ¢l ticmpo de nermancncia nedio de nor lo memog 12
horas ca cl dliinme cabadio v por lo nmenos de 2 horas on
los ebros ogbadion, inborcueiéndose lag solneicnos, asi

cono las porciones de 4cido sulfdrico diluido alinmendadas
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a los ostadios quo o cowu ol dltino, ci la princra do di-
chag zomas do roaccldn, do menora quoe 8¢ provogue, nor
rcaceidn: con log regidnos, una cadda de acidez do 5 & 10
/1 de una zona a la picudendo de un misno ogbadio y do 10
a 15 ¢/1 entro 1a dltima zona de cada uno de esbos osbadios
v une zona do decambacidén previata para rocoger ol residuo
a8lido que debe sor alimenmbado on ol cstadio sigulcnte.
11l,~ Procedinicobo do couformidac con
la bedvindicacidn 10, caracterizado porque su roaldzacibn
camprcndé tres eobadios, ol princro de los cuzles posce
tres zonas de reacclda en serde, el scgundo 2 y ol torcoro
3, con funcionaniento cn combinuo por combracorricutco, ofcc
tudndoso iaa separaciones liguido~sdlicdo al final de lod
cstndiés dabinbos dol dltdmo Dor Cocombadiéa de nanora
tal Qo 1ok ropiducs sélidoa enbran por lo meumos 2 350 /1 o
ol pmimcr ¥ soguado esbadios y por lo nonos a 250 ¢/ en cl
torcor ostadio, introducdbidose 30 a 125 I3 de HZSOA clo
feido concenbrado £reaco cn el dltino catadio por cada tone
lade de einc producidz e 1la clecbrbliris , siondo iibrodu
cida on cada uno de los dos dlbimos csbadios una fraccibn
de la golucidn deida ropidual de osta cloetrdlisios a 150~
200 /1 HZSO4’ crpledadono el regbo on la lisdviacddn prdi-
maria do monera que se mackongan las acidoces comprondidas
entre 30 y 50 /1 HZSO4 e el priner opbadio, 130 a 150

¢/1 oz ol gogundo, ¥y 200 a 300 g/l o= ol dltimo, siondo



- A7 -

las acidoceos do fumcionaniinteo s:m-bancialmcnéo conataniosn
en cada uzma de las gozao Jo woaceidn, y pormanceicndo on
el podnor cobadio por czeinu do ua Ifndte ligado al conﬁg;
nido de hiorro do la solueid: y on el dlbimo ogbadio por
debajo de wa IMfmite ligado al combonido de sdlice mog&n
las arcsceripelones de Xas reivindicaciones precedentes)
picende los bicmpos do pornononeia ricdios de 3 a 4 hopras en
Ql pfimcr cstadio;»éb 3 a 3 hdrao ca ¢l scgunﬁo y de 12
a 25 toras on oL ﬁi”l‘::%.nd; ofaotiadndone 1a soﬁé;ééi i+ dci.
residuo £inal del Aktino ocbadioc por filbracibn con lava
Jdoy v csﬁando precodida 1a f4ilbpracids por une dilucibom
~yafedondiento del caldo £inal del tercer osbacddio por noge
cla con una parte do polucidn deida do electrdlisis a 150~
200 g/i inbroducida on esbte dltino cgbadio.

124~ Procodimiento para obtcﬁer vu  aroduc
to pronffero de regiduon minemzles de cine forrffero

Segt: ge doacribe ¥ rodvindica en la prosen
Sc penorda degeripbiva quo consta de 47 hojas foliadan ¥

egscritac a ndquina T una gola cara.

Megedd, & 9.9 pie. 100
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