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INTBOlXJCOION 

Ee de gran importancia saber que uno de los tantos problemas na­

cionales que actualmente enfrenta nuestro pa!s es el aprovecha-­

miento eficiente de nuestros recursos minerales, razón por la Cl1al 

mediante la formación de éste trabajo se pretende contribuir con 

un pequeño esfuerzo para dar a conocer los parámetros óptimos que 

deben ser considerados en los procesos que involucran la disolu--­

ción y recuperación de antimonio a partir de los concentrados de 

jamesonita(s14 Sb6Pb4Pe), ya que al revisar la literatura se encon­

tró que las patentes existentes sobre lixiviación y electr6lieis 

de antimonio son exclusivas para la estibinita(Sb2S3) y la tetra-­

hedrita(cu12Sb4s13), 
La concentración de la jamesonita de (Zac) da como resultado una 

sulfosal de plomo-plata-antimonio, la cdal es utilizada como mate~ 

ria prima en el proceso de lixiviación alcalina, y a su vez el li­

cor rico producto de la lixiviación alcalina es utilizado como ma­

teria prime en el proceso de reducción electrolíticA(elcctrólisis) 

ambos procesos forman parte de la Hidrometalurgía, la cdal estudia 

loa procesos que involucren reacciones químicas en solución acuosa 

para la extracción de metales. 

Por ello la finalidad de la elaboración del presente trabajo fué 

la de dete:nninar los parámetros óptimos para llevar acabo la diso­

lución y recuperación de antimonio, por medio de los procesos de 

lixiviación alcalina y reducción electr6litica respectivamente, a 

partir de los concentrados de jemesonita, ya que la Unidad Santa 

Hita de Comisión de Pomento Minero, Nieves, Zac., México cuenta 

con dichas instalaciones, Además de que los concentrados que pro­

duce dicha planta de beneficio, debido a su alto contenido de an­

timonio no son comerciales en el mercado nacional. 
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CAPITULO I, lllvisi6n bibliográfica, 

I.I Jamesonita ( s14 Sb5Pb4Pe ) 

Propiedades físicas,- ex!oliaci6n (O O 4) buena1 fractura irregu­

lar o concoidea, quebradizo. H.= 2 - 3. G.= 5.5 - 6.o. lustre me­

tálico. color gris acero o gris plomo eecuro, raya negra grisácea, 

opaco. ~I) 

Compeeici6n.- en s14 sb6Pb4 Fe 1 Pb 40.!6~ ; Sb 35.39~; S 2r.74~ 

Pe 2.7I~ , El Cu y Zn pueden hallante presente• en pequeffae can­

tidades. 

Cristalografía.- monoclinico. ejes a1b1c • 0.63I6 1 I Y 0.4260. 

~~ 88°36: en cristales aciculares: común en formas capilares; twn­

bi'n macizo fibroso, paralele • divergente; compacto macizo. 

Yacimiento,- los dep6sitoe hidrotermalee de minerales eul:f'uroeoa 

pueden haber sido formadoa per la precipitaci'n localizada de a6-

lidoe sulfurosos de aguas naturales calientes por puro enfriamiento. 

I.2 Química. 

I.2.I Química del azufre alcalino. 

El sulfate debe ser el produote de la exidaci•n 4el azufra a IOO ºo. 
en &oluci6n alcalina, y esto ee muestra en la figura I.I, la cúal. 

repreaenta el diagrama E-pH del azufre a IOO ºo indicando las zo­

nae de estabilidad para cada una de las eepeciee de azufre, y ee 
2-observs de ellaa que so4 puede formarse unicamente hasta potencia-

les da -0.5 volts o mayores a este, que aon lo• requeridoa termodi­

nrunicamente. el diagrama de lee estadas de oxidaci'n del aEUfre a 

un pH de I2 oenetante(figura I,2), iaaioa que ai el petenoial para 

formar el so~- fuera incrementado, •ntoncea concentraciones signi­

ficativas de peliaulturoe come 320~- y SO~- exiatirian en eoluci6n. 

El potencial parcial de oxidaci6n do la eoluci•n, no es detenoina­

do per la relaci6n s27 so~- (la cual e• cempletamente irreverei=-­
ble), sino más bien por la relaci6n eulfuro/palieulfuro (12), sin 
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embargo la concentraci6n de oquilibrie de polisulfuroe es peque­

fta en soluci6n alcalina, teniendoee un verdadero equilibrio re-­

versible cuando el sulfuro de sodio, Na2S.9H2o se disuelve en 

agua y HS- y OH- son formadoo por hidr6lieie. ecuaci~n(I.I) 

Na2S + H20 --~---- NaHS + NaOH ••••••••• (!,!) 

La figUra I.3 muestra que la fracci6n de incremento de Na2s con 

la existencia de s2- a IOO ºe es una funci'n de la concentrnoi6n 

inicial de Na2s y NaOH. 

I.2.2 Química del sulfuro de antimenio alcalino. 

El antimonio tiene dos estados de oxidaci,n, Sb(III) y Sb(V). am­

bas fermae se preeentan como compuestos binarios de azufre, que 

son solubles en soluci6n de complejos de eulfuro. 

Un compuesto binario de Sb(III), ee la estibinita Sb2s
3

• en la ee­

tructura de la estibinita, el dtomo central de antimonio está ro~ 

deado por tres azufres formando una piramide trigonal siendo está 

Ulla eulfoeal de Sb. en la otra forma el átomo central de antimonio 

está rodeado por cinco azufres formando una pira.mide cuadrada, por 

un electr6n de valencia y un arreglo completo de hibridaci6n 

5 s2i3 (I3) moetrandoae en la estructura el octeto a partir de 4 

paree de electrones en un arregle tetragonal para formar tres en­

laces covalentes en la configuraci4n de una piramide trigonal ai14 
ouande le• d•• electrenea d aon oonaiideradee •n uaa bibridac14a 

Sp3d 2
• la conf'iguraci6n máa probable ee un arreglo ectagonal de 

eeia paree de elctronee1 a una piramide de 5- coordinados máe un 

par. (I3) 

Varios complejoe de sulfuro de Sb(III) han sido propuestoe1 SbS2, 
3- 2- 54- 2-

SbS 3 • Sb254 • Sb2 5 ! Sb457 , sin embargo, su dominio relativo de 

solubilidad no ha sido eetablecide y no hay certeza de que todas 

estas especies existan. •n la tabla I.I se repertan dato• termodi­

ndmioos como consttUttee de equilibrio de la eatibinita con eulfu-

-9-
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Tabla I.I Reacciones propuestas de eetibinita y sulfuro y 
sus constantes de equilibrio a 298°K y I atm.(3). 

I/2 Sb2S3 (s) + 3/2 s-2 = SbS-2 K (298) = 1).89 
3 

;¡-2 = Sb.-2 K (298) = 0.45 
I/2 Sb2S3 (s) + I/2 2 

"2 

Sb2S3 (e) s-2 -2 K (303) "' 2.08 
+ = Sb2S4 

Sb2S3 + HS- . 
1 

HSb2s; (?) K (298) = -2.33 

Sbs; s-2 = Sbs-3 K (298) = 0.44 
+ 3 
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ro. (15) 

la figura 1,4 muestra las posibles estructuras pare lo• 

de sulfuro de Sb(lil) listados anteriormente, y como se 

servar da ellas la estructura de Sbs; es similar a la de 

complejos 

podrá ob-
3-SbS3 , 

sin embargo ee manifiesta una deficiencia en los enl.aces eenci---
4-lloe con azufre, lo mismo sucede con Sb2s
5 

y las demas especies, 

hay una similitud en cuente a estructura exietiendo una deficien­

cia en el número de enlaces eencilles con azufre, la capacidad 

del enlace covslente del sulfuro es do dea, cuatro • sei• enlaces 

sencillas o cuatro sencillo• y ua deble enlace. la estructura de 
2-St 4 S7 muestra similitud con la red cristalina de la eetibinita. 

la existencia del ión Sb+3simple jamás ha eide detectada, en tan­

to loe oxi-nnionee de antimonio, por ejemple SbO; son estables.(!?) 

le unico reportado del sulfure Sb(V) acuoao os el compleje SbS~-
y el tioantimoniato de aodio, Na3Sbs

4
• 9H20, de ~ate Wl s6lide 

a.~alogo puede aer cristalizad• de la aolución, la oxidaoión de Sb 

(III) a Sb(V) por polieulfUroe (ecuaci'n I.6). (I6) 

(x-I) Sb3~- + s~- (x-I) Sbs¡- ••• + s2- ••• (I.2) 

11'1 reducci6n electrolítica de complejos de sulfuro de antimonio 

son las bases del electrebeneficie industrial, varios potenciales 

de reducci'n han sido ya medidos (tabla I.2). 

El producto de solubilidad de mucho• sulfuro• metálico• ee extre­

madamente bajo, par le C11al son oon•ideradoe virtualmente in•elu­

blea. la tabla 1.3 aueetra lae reaccienes qua son posibles en so­

lución en medio alcalino. 

la tabla I.4 muestra la medici&n de solubilidades de varios sul­

furos metálicos y 6xidoe en eoluci6n de U». sulfuro metálice.(15) 

la aolubilidad de minerales suli'urosoe generalmente oe incremen­

ta con le temperatura. 

La química del eulfUro arsenioso en soluci6n, ea similar a la de 

antimonio, Una compararaoión de las tablas l.I y I,3 muestran que 

-12-
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Tab1a I.2 Potencia1es do reducción de comp1ejos de eu1fUro 
do antimonio. (3) 

Sbs; 3e - = Sb 2s-2 
B = - 0.85 V + + 

SbS-3 3e - Sb 33-2 B = - 0.9 V 
3 + ,. + 

I/2 Sb S-4 3e - Sb 2.5 s-2 B,. - 0.86 V 2 5 + = + 

SbS-3 5e - Sb 4s-2 
E"' - 0.78 V 4 + m + 

SbS-3 
4 + 2e- ,. SbS-) 

3 + s-2 E= - ~.6I V 

-14-



Tabla I.3 Reacciones de rormaci6n de complejos de sulfuro 
soluble. (3) 

Log K (298) 

A/$+ s2- AgS - 23.9 + = 

HgS (a) + s-2 = HgS-2 Q,58 

Aa2S3 (a) + I/2 s-2 
~ Aes; I.O 

sns2 
(a) + s-2 SnS-2 5.04 

3 
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Tabla I.4 Solubilidad de sulf'uros metálicos y 6xidos en 
una soluci6n de sulf'u:ro de sodio. (3) 

Cono. de metal Conc, Na2s 
(Io-3 •> (11) 

PbS 0.368 I.IO 

ZnS 0.384 I,IO 

CdS O,I I.IO 

res 1.96 I.40 

Cu2S3 I4.05 I.IO 

Cu2S3 I,8 I.45 

lloS 9.0 I.40 

Bi 2s
3 I.O I.40 

PbO 0.7 I.45 

ZnO 5,5 I,53 

CdO I.9 I.45 

'ª2º3 0.05 I.45 

Ni O 2.I 1,45 

-16-



Aes; e• máe eetable que el sulfuro de antimonio, hecho que se ob­

serva por modio de lae constantes, en eoluciln el sulfuro de an­

timonio es reducido do Sb(V) a Sb(III) en favor de la oxidaci6n 

de Ae(III) e As(V). (I5) 

I.3 Procesos de lixiviaoi6n comercial.es (Sunshine Mining Metallur­
gy Co, ) 

Le. lixivieci6n en la planta SUnahine (Idaho E.U) ee. lleva a cabe 

en lotea de 4 a 20 toneladas, en tllllques de acere cerradea cen agi­

taciln mecanice, y •e calienta con vaper generado de una caldera. 

Para empezar el ciclo de lixiviaciln, ae adioiena cinco tonelada• 

de tetrahedrita concentrada (CuI2Sb4SI
3

), azufre elemental y 11sa 

cuande la •oluci'n alcanza le• 95 ºe, con la finalidad de apertar 

el Na2s en uaa concentraci6n de 300 g/l, El preceee do lixiviaci'n 

dura I4 horas a una temperatura do IOO - I03 •c. (IO) 

Deepuée de le lixiviaci6n, el producto formado 1e bombea hasta un 

tanque sedimentader, Loa e9lidoe oe filtran doe veces con agua, 

además de un lavade y se transpertan ht1medoe a Wla fundiciln de 

cobre. la filtraciln ea difícil y en el filtro de deposita un 06-
lido que contiene Na2s, con un 20 "de humedad. 

la aoluci6n clara o cstolito rico contiene 55 - 65 g/l de Sb, 200-

220 g/l de Na2s y IOO - IIO g/l de s, dicha soluoiln e• eleotreli­

zada en cátodos de acero comdn, produciendo un depl•ito adherente 

el cllal co~tiene 95 " de Sb, 5 " de Ae, más 6 - IO enzaa de .&g por 

tonelada, los ánodo• tambi~n astan hechos de acero oomdn, loa 

cuales están sumergidos en la aoluoiln anolitioa cuya compoaici6n 

de 275 g/l de NaOH y 30 - 40 g/l de S, eeparadoe del catolit• por 

medio de diafrap,mas de lona, tanto el catolito como el anolit• •e 

recirculan y ee almacenan en tanques separados hasta agotarse, 

El oatolito agotad• que contiene haeta IO g/l de Sb, ee ueado pa­

ra lixiviar y para preparar anolito freeoo el cdal oa •eeulfura4o 

por reacciones anodicas, el anolito agotado ee completamente oxi-

-.11-



dad• en UJl autoclave. 

A partir de entonce• la soluoi&n lixiviada se genera con eosa y 
2- 2-azuf"r• elemental, y S , s 2o3 y pelisulturea 

directamente. (ecuacienee I.3 y I.4) 

(x-I) sº + 32-

2-sx , sen f ermadoa 

(I,3) 

( 1.4) 

La oxidaci'n produce sulfate. La lixiviaci'n de antimenie exi•te 

en la forma pentavalente como Sb33- debido a la fuerte oxidaci'n 
4 

del p•lUulfure, 

En loe oátodoe de las celdas en las cuales ae lleva acabo el eleo­

trobeneficie, el complejo de tioantimoniate es reducid• a metal­

(ecuac1'n I. 5) 

Sb 33-
4 + Sb. + 4 s2- ... (I,5) 

La eficiencia de corriente de éete proceso ee baja debido a las 

reacciones secundarias de reducci'n de las especies de azufre oxi­

tlaaae principalmente loe pelieulfurea. (ecuaci'n I.6) 

2-x S .. , (I.6) 

Las reacciones de oxidaci'n del azufre, que consumen sulfuro y so­

sa se llevan acabo en el ánodo (ecuacione• I.7 y I.8), por ejempl.e. 

3
2
- + 3 OH- I/2 320~- + 3/2 H20 + 4 .­

I/2 320~- + 5 OH- SG~- + 5/2 H2o + 4 .-

(I, 7) 

(I,8) 

Loe productoa ani,nioo• an'diooa •e apartan d•l cátedo per medie 

de le• diafraemas y fuerzae electroatatica•. la introducci'n de 

los diafragmas •• hizo cen la filuü.idad de ten•r ua alta ndtnere 

ne traneperte relativo de iene• OH-, la migraci'n de ionee eodio 

del anolit• a el catolit• es en direcci&n contraria a loa anionea. 

Un balance parcial de maea en la planta de lixiviaci'n ::k.utehine 

ae muestra en la tabla I.5. (IO) 

-18-



Tab1a I.5 Be.1ance en 1a planta de 1ixiviaci6n Sunshine.(3) 

Wt Cu Sb Ag .,. Dietribuci6n 

(~) (1') (OZ) Cu Sb Ag 

Cono. AE IOO 25.0 I7 .o-t. I300 roo IOO IOO 

Reaiduo¡Ag-CU 91 27.5 I.51' I429 roo B.03 roo 

Sb en aoluci6n 8.I 70 g/l 8!.97 

Ano1ito de 0.9 IO g/l I0.00 
deshecho 



I.4 Obtanoi'n del antimoai<> electrolítico, 

Este proceso se basa en el beneficio de la tetrllhedrita argentife­

ra, la cúal es un sulfUro complejo de plata, cobre y antimonio, 

dicha tetrahedrita se lixivia por partidas sucesivas con una solu­

ción caliente de sulfuro sódico, dejando reposar y filtrando, la 

disolución se electroli>a en celdas de diafra@'Jlla, en una celda sin 

diafragma el 32- del sulfUro sódico utilizado como aisolvente es 

oxidado, para convertirse en S- y formar Na2s2 en el ánodo; éste 

bisulfuro, a medida que avanza la electrólisis incrementa su con­

centración siendo suficiente para dificultar y detener el depósito 

del antimonio en el cátodo, el resultado último, de la electróli-­

eie en una celda sin diafragma es la reaieolución del antimonio 

que ac había depositado en el cátodo al principio de la electró-­

liaia, ee anbido que durante la lixiviación y la electróliaie, 

empleendo una disoluci6n concentrada en eulfUro sódico, ee forma­

ban de ella varios productos de oxidación caracterizados por el 

sulfito a6dico Na2so
3

, el tioeulfato sódico Na2s2o
3 

y el eulfato 

sódico Na2 so
4 

(y tambit!n algo de carbonato Na2co
3

), Todos ellos 

carecen de utilidad para disolver el antimonio, el resultado ea 

que disminuya mucho la eficacia del disolvente para descomponer 

la tetrahedrita. (7) 

Tanto el catolito como el anolito de las celdas ae regeneran con 

soluciones de ault'uro bárico y ae vuelve a repetir el ciclo. loa 

precipitados de bario ae reducen a ault'uro bárico, valit!ndoee de 

carbón, y sirven para el tratamiento de una nueva carga. n.trante 

la electrólieia parte del a?.ufre del catolito va a concentrarse 

al anolito, de tal form& que una parte del sodio del anolito emi­

gra, tambit!n, y ae concentre en el catolito,por lo tanto el anti­

monio se deposita en loa catodos, y en el anolito as concentra 

azUfre, formando, entre otros complleatoa, poliaulf'uro eódioo 

Na2s2 , sulfito s6dico Nn
2
so

3
, tiosulfato sódico Na

2
s
2
o

3 
y eulfato 
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a6dioo Na2so
4

, la alcalinidad del anolito disminuye, pero aumen*a 

la del catolito. 

Del electr6lito que contiene el tioantimonieto e6dioo, Na
3

5bs
4

, 

se hace precipitar el antimonio sobre cátodos de acero. 

Con la densidad de corriente, de 2.I5 A/dm2, a la que ee trabaja, 

no hay corrosión de los electrodos, el antimonio depositado en 

los cátodos se colecta cada seis diae, el electrólito agotado, que 

contiene de 2 a 5 ~/l retorna a loe tanques de lixiviación. Como 

el antimonio ee quebradizo, no ofrece aificultad al recogerlo de 

loe cátodoe, (7) 
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CAPITULO II, Parte Experimental.. 

II.I Lixiviaci6n. 

II.I.I Materia prima. 

II.I.I.I Concentrado de jamesonite. 

La muestre estudiada proviene de l.e Unidad Santa Rite de Comisidn 

de Fomento Minero, Nieves,Zac., México, y consiste de un concen-­

trudo de plata, plomo y antimonio, de color gris plomo obscuro. 

Está constituido por cristales que tienen una fonne euh&drice y 

subhédrica con un tamaBo inferior a 65 mall.ae. el antimonio ee pre­

sentu principalmente como jamesonita (s14Sb6Pb4Pe), la CÚal se pre­

senta comunmente en fonna de cristal.ea aciculares y capilares, 

Tabla II.I Análisie Cualitativo Espectrográfico del conoentredo. 

Elementos Proporcidn estimada(~) 

Pb, Sb mayor de IO 

Fe, Zn entre I y IO 

Si,Cu,Ag,Ca,Al,As entre O.Ol y l 

Sn,Mg,Ti,Cd,Mn entre 0.01.,.ro.r 

Ni menor de O.OI 

Tabla ll.2 An~liais químico cuantitativo del. concentrado. 

Blemento Resul.tado 

Sb 21.57 " Pb 34.20 " 3 2I.22 " Fe 5.60 ·~ 

Zn 2.20 " Cu 0.21 " Au 0.40 g/ton 

Ag I904 .o g/ton 
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II.I.I.2 Reactivos. 

Loe reactivos utilizados como agente lixiviante para disolver el 

antimonio del concentrado de jamesonita son1 una mezcla de sul-­

furo de sodio e hidr6xido de sodio, preparados con agua destila­

da a la concentraci6n de 100 g/l y 75 g/l respectivamente, en 

una relaci6n de 6/4. 

compoeici6n de Ne
2
s composición de Na OH 

(li!ERCK) (MERCK) 

sulfuro de sodio hidratado Na OH min. 99 " Na
2
s • xH

2
0 (x= 7 - 9) Na2C03 max. l " Na

2
S 32 - 38 " 

(01) max. 0.0005 " Sulfito (so3) max. 0.1 " (S04) max. 0.0005 " tiosulfato (s2o3 ) max. 0.5 " (P04) max. 0.0005 " (Ca) max. 0.0005 " 
II.I.2 Descripción del Equipo. 

El equipo utilizado para hacer las lixiviaciones es muy simple 

como se podrá observar en la figura II,I.2, y consta do1 

Parrilla (Thermolyne).- Cuya función ea la de proporcionar y re­

gUlar calor, y de está forma incrementar la temperatura hasta la 

requerida para que la reacci6n se lleve a una velocidad aprecia­

ble. 

~·- Ea un recipiente de Vidrio con una capacidad de dos 

litros y ea en donde oe lleva acabo la reacción. 

Propala (Heidolpb).- Consta de un par de aspas las oualee astan 

sujetas a un soporte el cdal es girado por medio de un motor, 

con la finalidad de dar agitaci6n a la solución. 
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ll.I,3 Procedimiento de Lixiviación. 

Para disolver el antimonio del concentrado de jamesonita ee utili­

zó como disolvente una mezcla de sulfuro de sodio e hidróxido de 

sodio, a una concentración de 100 g/l y 75 g/l 7-utlª relacidilcde 

6/4 respectivamente. siendo la reacción principal de éste proceso 

la siguiente, 

+ PbS 

para disminuir la reacción de hidrólisis del Na2s y la oxidación 

de la solución ee adiciona hidróxido de sodio. 

ll,1,3,I Efecto de la temperatura. 

Para determinar la influencia de la temperatura se hizo une serie 

de pruebas en las cuales se tomaron tres mueetrae de 250 g de 

concentrado con ta~afio de partícula conotanto de -100 mallas, di­

chas muestras as colocaron en un reactor con un litro de lixivi-­

ante a una concentración de 100 g/l de Na2s y 75 g/l de NaOI! en 

una relación de 6/4 respectivamente, a una temperatura constante 

de 65,85 y 95 ºe, para caca reactor, oon una agitación de 

130 - 150 IU'llll 1 durante seis horas. 

II.1.3,2 Efecto del tamaílo de partícula. 

Para determinar el efecto del tamaffo de partícula se cribo el 

concentrado a -100 1 -80 + 100,-60 + 80 y 60 mallas, introduciendo 

250 g de cada malla a un reactor con un litro de lixiviante con 

concentración de 100 g/l de Na2s y 75 g/l de NaOH en una rela~ 

ción de 6/4 respectivamente, n una temperatura constante de 95•0, 

con agitación de 130 - 150 RHll, durante seis horas, 
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II.I.3,3 Bfecto de la relaci6n de concentraci6n Na25/NaOH. 

Para determinar la relaci6n de concentraci6n Na2s/NaOH, se peso 

cinco muestras de 250 g de concentrado a -100 mallas, colocando 

cada una en el reactor con un litro de lixiviante con concentra­

ci6n de 100 g/l de Na2s y 75 e/l. de NaOH, con relaci6n de concen­

tr&ci6n Ne2S/Na0H de 1 5/0, 4/1, 3/2, 2/3 y 0/5 respectivamente, 

mRnteniendo una temperatura constante de 95 °c, y una agitaci6n 

d~ 130 - 150 RP!i', durante cinco horas, 

III,1,3,4 Efecto del porciento de e6lidos. 

Para esté determinaci6n se tom6 tres muestras de 250, 375 y 500 g 

de concentrado a -100 mallas, con un litro de lixiviante con una 

concentrrtci6n de 100 g/l. de Na2s y 75 g/l de NaOH en una relaci6n 

de concentraci6n de 6/4, a una temperatura constante de 95 °c y 
una agiteci6n de 130 - 150 Rali, durante cinco horas. 

II.I.4 Análisie químico de la aoluci6n alcalina producto de la 
electr61ieis. 

Los análisis de los licores provenientes de las lixiviaciones, se 

ef ectueron por medio de la tácnica de espectrofotómetría de ab~­

eorci 6n at6mica, dicha t'cnica difiere dnicamente en la prepara-­

ci6n de la muestra, porque ahora se tiene una muestra líquida, 

ya que pera ln preparaci6n de estándares y optimizaci6n y estan-­

aeri7.aci6n de parámetros de eepectrofot6metro se siguen loe paso• 

mencionados en el anexo # l. 

Prepareci6n de la muestra. 

Se tome una alicuota de l ml de licor lixiviado y se lleva a un 

matraz volumétrico de 100 ml hasta el aforo, de está eoluci6n se 
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toma una alicuota de 10 ml y ee lleva a un matraz volum4trico de 

100 ml hasta el aforo, de est~ última eoluci6n leer directamente 

en el eepectrofot6metro, une vez que hayan sido optimizedoe y es­

tandarizedoe loe parámetros requeridos. 

Tabla II.3 Análisis por E.A.A, para loa elementoe de interee 
en el licor producto de lixivieci6n. 

Elemento 

Sb 

Pb 

Zn 

AB 

Q.l 

II.2 lllectr6lieis. 

II.2.I Materia prime, 

Muestra 1 (p~) 

38.3 
0.10 

0.035 

0.60 

o.o 

II.2,2.I Solución alcalina (electrólito) 

Muestra 2 (ppm) 

38.3 
0.10 

0.035 

0.60 

o.o 

La materia prima que se utilizó en el prooeeo de electrólisis ea 

la solución alcalina proveniente de lee lixiviaciones, con la 

ooncentreci6n que se observa en la table rr.3. 

II.2.2 Descripción del Equipo. 

El equipo utilizado en el proceso de electrólisis se muestra en 

la figura II.2.2 y ooneta de: 

Celda o cuba electrolítica.- Ea el recipiente en el cúel ee intro­

ducen los electrodos y eolución(electr6lito), pera llevarse acabo 

loa·proceaoe de naturaleza electrolítica, 

material: fibra de vidrio. 

dimeneionee1 largo s 30 cm : ancho 2 20 cm ; altura= 20 cm. 

Barra conductora.- Ea un conductor por el cúal circule le corri­
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ente proveniente del rectificador, y ea llevada por loa electro­

dos a la soluci6n. 

material: cobre. 

dimensiones: largo= 46.7 cm; ancho= 1.7 cm : espesor= 1.3 cm. 

Electrodos.- En los electrodos ee donde ee llevan acabo loe proce­

sos de oxidaci6n y reducci6n; en el electr6do negativo o cátodo es 

uonde se lleva acabo la reacci6n de reducci6n y depoeitaci6n del 

antimonio metalico; en el eleotr6do positivo o iinodo es donde se 

lleva acabo la reacci6n de oxidaci6n. 

material: placa de acero( iinodo y cátodo ). 

di~eneiones: lar~o = 18.6 cm : ancho a 16.6 cm ; espesor= 4 mm. 

lliafral('1las.- El diafragma ee una barrera que impide la adherencia 

de impurezee en el cátodo, formadas en el iinodo durante el proceso 

de electr6lieie. 

m&terial: lona 

dimensiones: largo 19.4 cm ; ancho = 16.8 cm ; espesor = 1.2 cm. 

Bomba peristaltica.- Cuya runci6n es la de recircular el elctr6li­

to en la cuba, por aedio de una aanguera de polivinilo y orificio• 

de 2.5 cm de diametro locali~ados en loe extremoe opueetoe, sobre 

las paredes transversales de la celda. 

Rectificador.- El rectificador convierte la corriente alterna a 

corriente contínua, dicho rectificador preeent• dos medidores, uno 

de intensidad de corriente con una capacidad de O - 250 Amp. el 

otro medidor es.para el voltaje de O - 10 volts, más dos termina-­

les ( + y -). 

Baño de calentamiento(THELCO).- Cuya función es la de mantener , 

constante la temperatura del electr6lito y consta de un recipiente 

rectaneular que contiene nujol, el cúal transfiere el calor al 

electrólito. 

dimensiones: largo 34 cm ¡ ancho e 26.5 cm altura 17.5 cm. 
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III.2.3 Procedimiento de Blectr6lieie. 

Para recuperar el antimonio de la solución alcalina{electrólito), 

se utiliza el m4todo de electrodepositaci6n, en el c~al la concen­

tración de antimonio va disminuyendo hesta agotarse, simultanea--­

mente se regenere sulfuro de sodio, por lo que las reacciones m4e 

probables que se llevan acebo se presentan a continuaci6n. 

reacción catodica 

Sb53-
4 

reacciones anodicas 

52- + 3 OH - = 1/2 2-
5203 

1/2 2-
5 OH- 502-5203 + 4 

- -2 OH + 2e "2º 
52- 2e - sº + 

+ 

+ 

+ 

+ 4 52-

3/2 "2º 4e -+ 

5/2 "2º 4e -+ 

1/2 º2 

Los productos de oxidación formados en el ánodo comos Na2s2 y 

Na2s disminuyen la eficiencia de corriente electrolítica, por lo 

que se instaló un diafragma de lona donde va flWllergido el ánodo 

para evitar le!! impUrezas. 

Los efectos de las variables que se estudiaron en la depositaci6n 

electrolítica del antimonio son1 efecto de la concentración de 

antimonio sobre la eficiencia de corriente y efecto de la concen­

tración de sosa en el anolito !!Obre la eficiencia de corriente. 
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II.2,3,I Efecto de 1a concentraci6n de antimonio sobre 1a 
eficiencia de corriente. 

Para determinar e1 efecto de la concentraci6n de antimonio ee 

efectu6 una serie de pruebas en las cuales ae utiliz6 un volumen 

de 8.760 1. de electr6lito previamente preparado con concentra~ 

cianea de 21 y 30 g/l de antimonio, la concentraci6n de eoea en 

el anolito se ajuet6 a 290 g/l., utilizándose una densidad de co-­

rriente de 2.8 Amp/dm2, la temperatura del electr6lito ea de 50°0 

y el flujo constante de alimentaci6n y descarga del electr6lito 

de 72 l/b, durante aeie horas. 

II.2,3,2 Efecto de la concentraci6n de sosa en el anolito Sobre 
la eficiencia de corriente. 

Para determinar el efecto de la concentraoidn de sosa en el anoli­

to se hiz6 una serie de pruebas, en las cuales ee utiliz6 un volu­

men de 8.760 l. de electr6lito con una ooncentraci6n constante de 

30 g/l. de antimonio y una concentracidn de 270, 280 y 290 g/l. de 

sosa en el anolito para cada corrida, la densidad de corriente ee 

de 2,8 Amp/dm2 , la temperatura del electr6lito es de 50 ºo y un 

flujo constante de alimentaci6n y descarga de 72 l/h. 
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CAPITULO III.- RESULTADOS Y CALCULOS, 

III.I (lixiviación).- A continuación se listan las tablas (III.I~I; 

III.I.2; lll.I.3; lll,1,4), en las cuales se muestran loe resul-­

tadoe de las recuperaciones obtenidas en el proceso de lixivia--­

ci6n alcalina. 

Tabla III,I,I Efecto de la temperatura sobre la 
disolución de antimonio. 

Temperatura • 95 ºe 
tiempo(hs) conc.(ppm) de Sb en el ( ") recuperación 

licor de lixiviaoi6n. 

l 15.63 28,98 

2 20.80 38.57 

3 25.38 47.06 

4 36.82 68.28 

5 38.30 71.02 

6 37,50 69,54 

Temperatura = 85 ºc 

de Sb 

tiempo(hs) conc. (ppm) de Sb en el (") recuperación de Sb 
licor de lixiviación. 

l 11.19 20.93 

2 12.47 23.12 

3 13.49 25.0l 

4 13.84 25.66 

5 15.44 28.63 

6 15.24 28.26 
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Temperatura = 65 °o 

tiempo(hs) cono. (ppm) de Sb en el (") recuperacicSn de Sb 
licor de lixiviacicSn. 

l 1.34 13.61 
2 9.96 18.47 

3 10.63 19.71 
4 11.54 21.40 

5 11.64 21.58 
6 11.58 21.47 

Celculosr el siguiente cálculo ea pare determinar le recupereci6n 

máxime en el proceso de lixiviac16n, cuando han transcurrido. cin­

co horas, a una temperatura de 95 ºe, con loe parámetros que se 

listan en la gráfica rrr.r.r. 

Lectura = 38.3 ppm de Sb 

ppm = 38.3 X fd(l) X fd(2) 

fd = factor de dilucicSn =vol. de aforo /vol. de alicuota. 

fd(l) = vol. de aforo(l)/vol. de alicuota(l) 100 ml/l. ml = 100 

fd(2) = vol. de aforo(2)/vol. de al1cuota(2) 100 ml/l.O ml = 10 

ppm = 38.30 x 100 x 10 = 38300 mg/l. de Sb 

38300 mg/l. de Sb x l g/ 1000 mg = 38. 30 g/l. de Sb 

38.30 g/l. de Sb x I l = 38.30 g de Sb obtenidos. 

" de Recuperac16n = gramos obtenidos / gramos iniciales x 100 

gramos .iniciales = peso de la muestra x " de Sb 

gramos iniciales "' 250 g de Sb x 0.2157 = 53.925 g de Sb 

" de Recuperac16n = 38.30 g de Sb / 53.925 g de Sb x 100 71.02 

"de RecuperacicSn = 71.02 
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Gráfica rrr.r.r Variación del~ de recuperación de Sb en fun­
ción del tiempo para tres diferentes tempera­
turas 65, 85 y 95 °c en la etapa de lixi--­
viación alcalina. 
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Tabla III.I.2 Efecto del tamafio de partícula sobre la 
diaoluci6n de antimonio. 

malla 100 (150){m) 

tiempo(he) conc.(ppm) de Sb en el (%) recuperaci6n de 
licor de lixiviación, 

0.5 9.08 16.83 
l.O 11.97 22.19 
1.5 14.52 26.92 
2.0 16.20 30.04 
2.5 16.76 31.08 

3.0 20.82 38.60 

3.5 28.81 53.42 
4.0 36.28 67.27 
4.5 36.50 67.68 
5.0 37.25 69,07 
5.5 37.03 68.66 
6,0 36.60 67.87 

malla 80 (18o .Km) 
tiempo(ha) conc.(ppm) de Sb en el (%) recuperación de 

licor de lixiviación. 

0.5 9.0 16.68 
l.O 11.85 21.97 
1.5 13.83 25.64 
2.0 15.06 27.92 
2.5 16.51 30.61 
3.0 19.32 35.82 
3.5 21.63 40,19 
4.0 26.62 49.36 
4.5 26.Bo 49.69 
5.o 27.10 50.25 
5.5 26.95 49.97 
6.0 26.70 49.51 
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mana 60 ( 25'.) pm) 

tiempo(he) conc.(ppm) de Sb en el (") de recuperaoicSn Sb 
licor de lixivieci6n. 

0.5 8.9 16.50 

l.O 11.20 20.76 

1.5 13.26 24.58 

2.0 14.46 26.81 

2.5 16.04 29.74 

3.0 16.24 30.11 

3.5 17.03 31.58 

4.0 17.34 32.15 

4.5 17.50 32.45 

5.0 17.85 33.10 

5.5 17.60 32.63 

6.0 17.42 32.30 
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Gráfica III.I.2 Variación del ~ de recuperación de Sb en fun­
ción del tiempo para 4 diferentes tamal'loa de 
partícula - 100,- 80 + 100,- 60 + 80 y + 60 
mallas en la etapa de lixiviación alcalina. 
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Tabla III.I.3 Et'ecto de la relaci6n de concentración 
Ne 2S/NeOH sobre la dieoluoi6n de antimonio. 

rel. de cono, cono. (ppm) de Sb en el (") reouperaoi6n Sb 
Na2SftlaOH licor de lixiviación, 

5/0 32.5 60,26 

4/1 33,42 61.97 

3/2 38.3 11.02 

2/3 34,94 64.79 

0/5 20.7 38.3 

Tabla III,I.4 Efecto del porciento de solidos sobre 
la disolución de antimonio. 

(1') de solidos conc.(ppm) de Sb en el 
licor de lixivieci6n. 

20 38,3 

30 29.82 

40 22.91 

Parámetros involucrados, 

concentraci6n de NeOH = 75 g/l. 
concentraci6n de Na2s = 100 g/J. 

relación de cono, Na 23/NaOH • 6/4 

tamaño de partícula = - 100 mellas 

temperatura = 95 ºe 
R.P.M = 130 - 150 

tiempo = 5 horas 

-38-

(1') recuperación Sb 

71.02 

55,30 

42.5 



o 
(/1 

z 
o 
ü 
et 
a: 
llJ 
Q.. 
::> 
u 
LLI 
a: 
o ;¡.. 

100 

90 

80 

70 

60 

50 

40 

30 

20 

10 

5/0 

Conc. de NaOH = 75 g/l. 
Conc. de Na 2S = 100 g/J. 
Tamaf'lo de partícula -= - 100 mallaa 
Temperatura = 95 ºe 
~ de a6lidoe = 20 
R.P,lf. = 130-150 
Tiempo = 5 horas 

4/l. 3/2 2/3 1/4 0/5 
Rel.Conc. Na2S/NaOH 

Griífica III.I.3 Variaci6n del ~ de recuperaci6n de Sb en 
funci6n de la relaci6n de concentraci6n de 
Na2s/NaOH para un tiempo cte. de 6 horas 
en la etapa de lixiviaoi6n alcalina. 
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III,2 (Electr61isis).- A continuaci6n ee presentan loe resultado• 

y calculoe correspondientes al proceso de electr6liaie, 

Calculoa te6ricoe. 

cálculo de 1: Area Efectiva de Trabajo del Cátodo = A. Ef. T. 

A, Ef, T, e 11 cm x 16 cm = 176 cm2 x 1 dm2/loo cm2 = 1.76 

A. Ef. T. e 1.76 dm2x 2 = 3,52 dm
2• 

cálculo de la intensidad de corriente, 

de y = I /A donde: f .. densidad de corriente (Amp/dm2 ) 

I = intensidad de corriente (Amp) 

A = área del electr6do (dm2) 

ei f 
A 

2.8 Amp/dm2 

3,52 dm2 

c. 
dm2 

I = f x A 2.8 Arnp/dm2 x 3.52 dm2 • 9,856 Amp I ::::- 10 Amp 

cálculo de la masa te6rica del dep6eito. 

m !-~-!-~-~9.­
F 

donde: m =masa del dep6eito (g) 
I = intensidad de corriente (Amp) 
t tiempo (seg) 

eq s equivalentes (g) 
F cte. de faraday = 96494 cb, 

para: I = 15 Amp 

t 6 horas 

m = !2-~E-~-~-~~-~-J~22-~!~_¿_!_~~-~-!g!~1z_¿_z_§ = 81.760 g 
96494 cb x 1 Amp x seg / 1 cb 

para: I 15 Amp 
54,507 t 4 he m f! 

psre: I 10 Arnp 
54,507 t 6 be m = !' 

para: 1 = 10 Amp 
36.338 t 4 be m s g 
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(l) 

(2) 
(3) 

(4) 

Tabla III.2.I Efecto de la concentraci6n de antimonio 
sobre la eficiencia de corriente, 

conc. (Sb) energía tiempo dep6sito pureza ef, 

(g/l) (volte)(Amp) (he) (g) (") 

21 1.8 15 6 47,9 94.00 

30 2.5 15 4 44,54 94,32 

21 0.5 10 6 33,9 94.10 

30 1.4 10 4 30,55 94,38 

de corr 

(") 

58.58 

81.71 

62.19 

84.07 

Cal.culos de eficiencia de corriente,- loe siguientes calculos se 

hicieron a partir de loe datos experimentales reportados en la 

tabla anterior. 

Eficiencia de Corriente 2 C,E = ~~~~!~_!!..~-~l ___ x 100 
depdsito te6rico (g) 

C,E (1) ~!:.~UL__ X 100 = 58.58 " 
81.76 g 

C,B (2) 2 81.71 " C,E (3) = 62.19 " O,E (4) = 84.07 " 
Tabla III.2,2 Efecto de la ooncentraoi6n de sosa en el 

anolito sobre la eficiencia de corriente. 

conc. NaOH 

en el ano1ito energía tiempo dep6sito pureza et. de 

(g/l) (volte)(Amp) (he) (g) '") (") 

(1) 270 1.8 10 4 27,55 94.25 75,81 
(2) 280 1.6 10 4 28.25 94,30 77,90 
(3) 290 1.4 10 4 30.55 94.32 84,07 
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Tabla III.2.3 An~lisie químico del. catol.ito rico. 

tiempo(hs) conc, (g/l.) de Sb (") recuperaci6n de Sb 

o 21 

l. l.8.76 

2 17.38 

3 l.6.00 

4 14.32 

5 12.58 

6 11.46 

Pará!lletros 

1 = 2.8 Amp/dm2 

I = 15 Amp 
Te:nneratura = 50 ºe 
flujo = 72 l./h 
tiempo = 6 he 

o 
l.0.66 

17.23 

23.80 

31.eo 

40.09 

45.42 

Tabla III.2,4 AnÁlieie químico del. cetol.ito rico. 

tie:npo(hs) conc. (g/l.) 

o 21 

l. 20.38 

2 l.9.42 

3 l.8.88 

4 l.8.46 

5 l.7.72 

6 17.l.2 

Peruetroe 

f: 2.8 Amp/dm2 

I = 10 Amp 
Temperatura = 50 ºe 
flujo : 'l2 l./h 
tiempo = 6 he 

de Sb 
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(%) recuperaci6n 

o 
2.95 

7.52 

10.09 

l.2.09 

l.5.6l. 

l.8.47 

de Sb 
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Gráfica III.2.2 Variaci6n de la eficiencia de corriente(C.E) 
en funci6n de la concentraci6n de sosa en el anolito para una 
intensidad de corriente de 10 Amp en la etapa de electr6lisis. 

C. Sb 20 
(g/l) l9 

18 
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Gráfica III.2.3 Variaci6n de la concentreci6n de.antimonio en 
funci6n del tiempo para dos intensidades de corriente 10 y 
15 Amp e~ la etapa de electr6lisis, 
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CAPITULO IV.- Discusión de Resultados. 

De loe resultados obtenidos, ya tabulados y graficadoe ee puede ob­

servar el comportamiento del concentrado de jameeonita durante la 

disolución y recuperación de antimonio, por medio de lixiviación 

alcalina y reduccidn electrolítica, 

E:-. la ~ráfica rrr.r.r ee representa la variacidn del porcentaje de 

recuperaci6n de antimonio en funci6n del tiempo pare tres diferen­

tes temperaturas 65, 85 y 95 ºa en la etapa de lixiviaci6n alcali­

na, en ésta gráfica las curvas 2 y 3 muestran una trayectoria simi­

lar¡ ln curve l presenta un cambio notorio de pendiente deepuée de 

tres hon..s, y representa el máximo porcentaje de recuperaci6n de 

P.ntimonio en un ttempo de cuatro horas, manténiendoee constante. 

¡,., las isotermas de 65, 85 y 95 ºe, ee observa que cuando han trans­

currido cinco horas ee tiene el siguiente porcentaje de recupera--~ 

ci6n: 21,28, 28,63 y 71.02 reapectiva~ente. 

Al estuclier detenidamente lae isotermas de 65 y 85 ºe, ee observa 

que lo variaci6n del porcentaje de recuperaci6n de antimonio no ee 

tan mercada a lo largo del experimento, habiendo una diferencia do 

7 \tnidadee de porcentaje de recuperación entre ellas cuando ee tie­

ne la recuperaci6n máxima, sin embargo para la isoterma de 95 °c 
ñespu~s de tree horas ae observa un efecto marcado en la variaci6n 

del porcentaje de recuperaci6n de antimonio en un intervalo de · 

ti•mpo de 3 - 6 horas, existiendo una diferencia de 50 y 42 uni~a­

des de porcentaje de recuperación con respecto a lee isotermas de 

65 y 85 ºe cuando ac tiene la recuperación máxima., en el intervalo 

ñe temperatura (65 - 85 ºe), ee tiene una menor recuperación de an­

timonio con respecto al intervalo de temperatura (85 - 95 ºe), el 

cúal es más pequeBo y cuya recuperaci6n de antimonio ee casi el 

triple. lo cúal se atribuye a la posibilidad de haber alcanzado el 

est~do de mayor energía libre (complejo activado), el cúal ee ca-­

racteriza por ser muy inestable y reacciona inatantaneamente !or--
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mando el producto. 

Como se podrá observar conforme aumenta la temperatura, se incre-­

mente el porcentaje de recupereci6n de antimonio., ~ate efecto era 

de esperarse y lo podemos corroborar si observamos la ecuación de 

Arrheniue, 

ec. de Arrhenius k = A EXP - E activ / R T 

donde la temperatura ee encuentra como divisor en el termino de le 

exponencial le cúel tiene signo negatiYo y por lo tanto cualquier 

aumento en la temperatura dará como resultado le disminución de di­

cho termino el <:>!al origina un valor mayor de la exponencial y al 

encontrarse como factor en la ecuación d6 Arrheniua provoco un au­

mento en le velocidad de reacción, raz6n por la cúal ee tiene una 

mayor recuperación de antimonio cuando se aumenta la temperatura. 

(veaae la tabla IV.l), la cúnl muestra los valores de velocidad de 

reección(k) y energía de activación(En), cuyos calculas se muea--­

tren en el ap6ndice 2. 

Table IV.l Valoree de velocidad de reecci6n(k) y energía de 
activación(Ea), pare tres diferentes temperaturas. 

T <ºe> k (1/gmol-seg) Ea (Kcal/mol) Ea (KJ/mol) 

95 20.7 X 10-7 18.102 75.84 

85 6.50 X 10-7 18.430 77.22 

65 4,47 X 10-7 17.678 74.07 
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En la gráfica lll,I,2 ae representa la variaci6n del porcentaje de 

recuperaci6n de antimonio en funci6n del tiempo para cuatro dife-­

rentea tamaf!oe de petícula (+ 60, - 60 + 80, - 80 + 100 ~ - 100 

::iallaa) en la etapa de lixivieci6n alcalina, se observa que las 

curvas obtenidas describen une trayectoria similar durante lee 

9rimerne tres horas, y al termino de estas se manifiesta un cam~ 

tio notorio en ln pendiente, por lo cúnl ea notorio el aumento del 

porcentaje de recuperaci6n de antimonio cuyo máximo se tiene cuan­

do hPn transcurrido cinco horas, y al termino de estas no hay e--­

fecto mercado en la recuperaci6n de antimonio., como se podrá ob-­

serve.r cuando disminuye el tamafio de partícula aumente el pareen-­

taje de recuperaci6n de antimonio, hecho que era de esperarse ya 

que al disminuir el tamafio de partícula se manifiesta une mayor 

recupernci6n d~ nntimonio en la reacci6n, debido a que hay une. ma­

yor interocci6n de ñreo superficial(o6lido-líquido) originando aá{ 

un Humcnto en lr< velocidad de reacci6n, 1 lo cúol se corrobore me-­

c ;R~tr los valorea de velocidad de rencci6n y energía de octiva--­

c:6n mostrRdos en la tabla IV,l, ya que mediante el valor de la 

energía de activaci6n nos demos cuente que la etapa que control.a 

le velocidad de reacci6n es rencci6n química en la superficie ver 

(tabln IV.2), por lo cúal cuando disminuye el temaf!o de partícula 

au.:nenta le velocidad de reacoi6n originando ea{ una mayor recupe­

raci6n de antimonio. 

Tabla IV.2 Etapas que controlan la velocidad de reacci6n 
en f'unci6n de la energía de activaci6n. 

Ea <::: 5 Kcal/mol 

5 < Ea<::: 15 Kcal/mol 

Ea>l5 Kcal/mol 

control por difuai6n 

control lllixto 

control por reacci6n química 



Gráfica III.I~3 Bn 'eta se representa 1a variación del porcentaje 

de recuperación de antimonio en función de la relación de concen­

tración Na
2

S/NaOH durante cinco horas en 1n etapa de lixiviación 

a1ca1ina, y se observa que n1 aumentar 1a relación de concentra-­

ción Na 2s/NaOH de derecha a izquierda, ee incrementa el porcenta­

je de recuperación de antimonio hasta llegar a un mdximo cuando la 

relación es de 3/2, para posterionnente decrecer, también se ob--­

eerva que cuando la relación Na 2s/NaOH ee pequeffa la sosa manifi-­

eeta eu poder de disolución., el incremento de recuperación de an­

timonio que se tiene al aumentar 1a relación de concentración Na2S 

/NeOlf ae atribuye a la inestabilidad del Na 2s debido a su eleV>Jdo 

poder reductor favoreciendo con ~eto el aumento en ln velocidad de 

reacción, as! como el decremento de recuperación posterior debido 

a ln hidrólisis que experimenta el sulfuro de sodio, fonnando sosa. 

Na2S + H20 •=-::======!' SHNa + NsOH 

Además de que en la literatura se reportan datos de solubilidad de 

eu1f'uros metalicoe en solución de sulfuro de sodio que indican que 

la eo1ubi1idnd de estos es mnyor con respecto a la de óxidos. (ver 

tab1a I.4) 

le tabla III.I.4 representa la variación del porcentaje de recupe­

ración de antimonio para tres diferentes relaciones sólido-líquido 

durante cinco horas en 1a etapa de lixiviación alcn1ina, de 'sta 

ee observa que cuando aumenta el porcentaje de sólidos, disminuye 

el porcentaje de recuperación de antimonio, 1o cúal en razonable 

ya que a1 aumentar la cantidad de concentrado de jameeonit~ ee tie­

ne un menor eepnciemiento(menor número de sitios de reacción) en--­

tre e6lido y 1íquido, por lo cúr.l ee tiene une disminución en la 

ve1ocidad de reacción que se treduce n une disminución en el por-­

centaje de recupernci6n de antimonio, ya que 1a reacción química 

en le superficie es la etapa que contro1e la ve1ocided de reacción 



en el proceso de lixiviación, 

En la tabla III.2.I se representa la variación de eficiencia de 

corriente(C,E) en función de la concentración de antimonio para dos 

ir.tensidndes de corriente 15 y 10 Amp en la etapa de electr6lisis, 

y se observa de ella que al aumentar la concentración de antimonio 

en el eleétr6lito aumenta la eficiencia de corriente para ambos ca­

sos de intensidad de corriente, sin embargo se obtiene une mayor 

efcciencie de corriente para el caso en el cúal se hace pasar una 

intensidad de corriente de 10 Aiiip para ambas concentraciones de 21 

y }~ g/l de antimonio, lo c!Ínl es razonable ya que al tener Ul11l ma­

yor concentración de iones 3b+3 en solución, a la cdal es suminis~ 
tradA una cantidad mayor de coulombs origina un rdpido transporte 

de los tones si,+3 hAcia el ciíto4o donde estos son reducidos y depo­

s1tAdoc en la forma elemental del metel(Sbº), traduoiendose ésto en 

•.L-, eu,..ento de la eficiencia de corriente. 

:lr<'f:ca III .:>.2 en ésta se representa l.a variación de eficiencia de 

corr::u.te(C.E) en función de la concentración de sosa .en el anolito 

pare una intensidad de corriente constante de 10 Amp en 1a etapa de 

electrólisis, y ae observa de el.la que cuando aumenta la concentra­

ción de eoea en el nnolito, también aumenta l.a eficiencia de corri­

ente,, éste efecto era de esperarse ya que al. tener una mayor can-­

tidad de iones OH- en solución causa el. aumento en la conductiYidad 

rle ~ate, originando ae! el aumento en le velocidad de transporte de 

loE iones en solución, la ct1el. provoca un auaento en le eficiencia 

de corriente, 
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En la gráfica III.2,3 ee representa la variaoi6n de la concentra­

ci6n de antimonio en funci6n del tiempo para dos intensidades de 

corriente 10 y 15 Amp en la etapa de electr6lisis, y se observa 

que para ambos ceeoe de intensidad de corriente, confonne aumenta 

el tiempo disminuye la concentraci6n de antimonio en el electr6li­

to, ein embargo para el caso en el que se suministra una intensi-­

dnd de corriente de 15 Amp la concentraci6n de antimonio disminuye 

más rápido con respecto al caso de 10 Amp, lo cúal ee atribuye a 

la mayor cantidad de coulombe que entran al sistema y son captura­

dos por loe iones Sb+3 que eetan presentes en la eoluci6n y as{ 

poder ser reducidos y depositados en el cátodo en forma de metal, 

raz6n por la cúal la concentreci6n de antimonio disminuye al su~ 

mentar el tiempo. 
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CONCLUSIONBS 

Parte(l) Lixiviación. 

En base a loa resultados obtenidos mediante los experimentos reali­

zados se establece: ~ue la cantidad de antimonio disuelta del con-­

centrado de jamesonita ésta determinada por los siguientes paráme-­

tros. 

l.- Tiempo: de la tabla y gráfica (III.I.I) se observa que para un 

tiempo de cinco horas se tiene el mdximo porciento de recupera­

ción de antimonio, siendo éste de 71. 

2.- Temp•~-turn: de la tabla y gráfica (III.I.I) se observa que pa­

re lr. temperatura de 95 °c, se obtiene la mayor recuperación. 

),- Tornuño de partícula: de la tnbla y gráfica (III.I,2) se obser­

va que para un tamaño de partícula de - 100 mallas se tiene un 

porc!ecto de recuperación de antimonio de 71. 

4,- RelAc'Ón de concentración: de la tabla y gráfica (III.I,3) se 

observa que para una relación de concentración Na25/NaOH de 

3/2 s~ tiene un porciento de recuperación de antimonio de 71. 

5.- Porc:er.to de sólidos: de la tabla (III,I.4) ee observa que pa­

ra un 2? ~de sólidos, el porciento áe recuperación de antimo­

nio es de 71. 

6,- Velocidad de agitación: en un intervalo de 130 - 150 R.P,M no 

Be observó efecto significativo sobre la recuperación de Sb. 

!Jeterm1nandoae también que la energía de activación(Ea) ~eta en un 

inTervalo de 17 - 18 Kcal/mol, por lo cúal la etapa que controla 

la velocidad de reacción en el proceso de lixiviación es la rea~­

cc1ón química en la superficie ver tablas (IV,l y IV.2), 

De áCUerdo a los resultados reportados anteriormente se observa 

que la recuperación máxima obtenida en el proceso de lixiviación 

taj~ loe parámetros ya mencionados rué de 71 ~para ~ate caso, di­

cha recuperaci6n ee considere aceptable puesto que en un experi---
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mento eneayedo con trieulfuro de antimonio sintetico(Sb2s3), tra­

tado bajo lae mismas condiciones experimentales que el concentra­

do de jamesonita, se obtuvo una recuperación aproximada a la de 

éste caso, por lo cúal es razonable pensar que un producto natu~ 

ral tenga una recuperación menor o aproximada a la obtenida en el 

presente caso. 

Parte(2) Reducción electrolítica(Electrolisis). 

En base a los resultados experimentales obtenidos se determinó1 

que la eficiencia de corriente es función de la concentración de 

iones Sb+) y OH- en solución, esto se traduce en un aumento de efi­

ciencia de corriente al aumentar la concentración de estos iones 

en solución. ver tabla(III,2.I), tabla y gráfica(JII.2.2) observan~ 

dose de estas que la eficiencia de corriente obtenida en éste caso, 

~ata en un intervalo de 80 - 84 ~ y una pureza de 94 - 95 ~ para el 

antimonio metálico depositado, mediante loa siguientes parámetros. 

l.- Plujo de alimentación y descarga de electrólito de 72 l;h 

2.- Densidad de corriente de 2.8 Amp/dm2 

3.- ~•mperatura del electrólito de 50 ºo 
4.- Concentración de antimonio en el electrólito de 30 g/.I. 

5.- Ooncentraci6n de sosa en el anolito de 290 g/l 

lle acuerdo a los resultados obtenidos ya mencionados antes se ob­

serva qua la eficiencia de corriente obtenida en 4ete caso se con­

sidera baja con respecto a la eficiencia de corriente obtenida en· 

la electrólisis del zinc y cobre las cuales son• 90 - 94 ~y 92 -

96 ~respectivamente, lo cúal se atribuye prj.llcipalmente a las 

reacciones secundarias de oxidación de especies de azufre las cua­

les ocurren en el .!nodo y consumen parte de la corriente awninis-­

trada, razón que explica loe resultados obtenidos en éste caso, 



Recomendación para trabajos :f\.\turos. 

l.- Realizar la determinación de loa parámetros 6ptimoe en la li­

xiV1aci6n del concentrado de jamesonita en un autoclave. 

2.- Se recomienda que pare. la determinaci6n de eficiencia de co­

rriente en el proceso de electr611sie, ee haga la cuantifica­

ción óe loe coulomba reales que ee consumen en el proceso y 

rr.cdiante el cdlculo de loe coulombe teóricos poder calcular 

la eficiencia de corríente, y de ésta forma confrontar le 

eficiencia de corriente determinada mediante éste m4todo, con 

lb i:.etermiMd& en el presente ceso. 

3.- s~ sugiere hecer un análisis millllcioao por microsonda a loe 

nrocluctoe e611dos de oxidación fonnadoa en el ánodo, pare de­

tennin~r con precisión que especies son lee que eatan preeen­

~ee en ñichoa productos. 
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ANEXO /1 l 

!.eterminaci6n de antimonio en el concentrado de jamesontta por 
espectrofotometría de absorción atómica. 

Preparac16n de la muestra. 

Se pesa WlB muestra de 0.5 g de concentrado de jamesonita, dicha 

muestra se coloca en un vaso deprecipitado de 250 ml, se adicio­

na 100 ml de aeua regia y se pone a calentar para ayudar a que la 

disoluci6n aea ?'lipida, una vez terminada la reacción, se filtra y 

se lleva hasta el aforo en un matraz volumétrico de 250 m.l., de és­

ta eoluci6n tomar una alicuots de 1 ml, y llevar a un matraz volu­

métrico de 100 ml haeta el aforo. de ~eta última solución leer di­

rectamente en el espectrofot6metro de ebsorci6n atómica las ppm. 

de antimonio, une vez que los perámetroe requeridos pera la deter­

minación hayan sido optimizados y estandarizados. 

Preparaci6n de estándares, 

.3e pesa 1 e de antimonio metálico (granules) 99.99 ~de pureza y 

ee disuelve con una mezcla de écidoe (100 ml de HCL + 2 ml de 

HN03 ) y diluir e l litro en un matraz volumétrico, previamente de 

hater agregado 10 fI de ácido tartarice para evitar la precipita--­

ción de oxicloruroe de antimonio. 

En ésta solución ee tiene 1000 ppm de Sb, y a partir de ésta, pre­

parar estándares de 10, 20 y 40 ppm de Sb, por medio de diluciones. 

Optimizaci6n y estandarización de parámetros en el espectrofotóme-­

tro de absorción at6mica pare la determinación de antimonio. 

Una vez de haber colocado la lámpara, ee procede a encender el 

equipo: se introduce en la memoria del equipo la corriente reco-­

mendada en mA, se hace el ajuste manual de longitud de onda re--­

~ueride, se ajusta le rejille(slit) recomendado, se ajusta el 

quemador de tal manera que el haz de luz proveniente de la lámpa­

ra :ncida en la dirección de éste, el ajuste de la lámpara se 
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hace por medio de la estabilidad del pico y la tecla de ganacia 

del equipo. Manifeetandoee esto en la pantalla del equipo al te­

ner 0,0000 o una variación de 0,0000 - 0,0003. una vez de haber 

ajustado y optimizado loe parámetros ya mencionados, se suminis­

tra y regUla el flujo de gasee, y se enoiende el quemador recti­

ficando nuevamente loe paril:metroe anterioree, y proceder a leer 

la absorvancia de los estándares de 10 1 20 y 40 pp~. hasta que és­

ta sea la maxima, por medio del ajuste del quemador y regular el 

flujo dP. gasee, y corroborar con la absorvancia de la gráfica del 

lllanual del equipo, y si eatá ea aproximada, introducir los estan­

daree en la memoria del e~uipo. 

Equipo 1 Eepectrofot6metro de Abeorci6n At6mica 
(Varian modelo 1475) 

Cálculos. 

muestra (1) 4.31 ppm de Sb 

muestra (2) 4.32 ppm de Sb 

cono, promedio • 4,31 + 4,32 / 2 = 4,315 ppm de Sb 

fnctor de diluci6n = fd = volumen de aforo / vol. de alicuota 

ppm • 4.315 X fd • 4.315 x 100 • 431.5 ppm de Sb 

431.5 mg/l x 0,25 l = 107.875 mg de Sb x l g/1000 mg = 

= 0.107875 g de Sb 

~ de Sb • 0.107875 g/ 0.5 g X 100 21.575 ~de Sb 
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ANBXO i 2 

Cálculo de valores de velocidad de reacci6n y energía de ectiva­

ci6n en beee e loe reeultadoe experimentales obtenidos. 

k = l 

t(To) 

(---! __ _ 
1 - X 

!_:;_2?._~~ 

- 1) donde: k vel. de reacción(l/gmol-eeg) 
t = tiempo(eeg) 

To = cono. inicisl(gmol/l) 
x = fracción renccionnde(~) 

k1 = -----------------------~.!g~2~---------------·--------
l he x 3600 seg/l hs x 53.9375 gmol/l. x (1 - 0.3857) 

k1= 2.10 X 10-6 l/emol-seg 

k:?'' 1.61 X 10-6 
" 

k3= 1.52 X 10-6 
" 

kd= 2.77 " 
10-6 " !_:;_~~-~g 

k5= 2.52 X 10-6 
" 

k¿= 1.95 X lo-6 
" 

k = 2'),7 X 10-7 

!-=-~~-~~ 

k1= 8.11 X 10-7 l/e;mol-eeg 

k2= 5,83 X l0-7 " 
k3= 4.21 X 10-7 " 

k4= 3,50 X 10-7 
" 

k1= 13.6 X 10-7 l/gmol-eeg k5= 2.83 X 10-7 
" " 

k~= 
~ 

7,74 X l0-7 " k5= 2.34 X 10-7 

k3= 5,72 X 10-? " 
k4= 4.44 X 10-7 

" 
k = 4,47 X 10-7 

" " " 

k5= 4,13 X 10-7 
" " M 

k6= 3.38 X 10-7 
" 

k = 6.50 X 10-7 
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y X 
T ( 0 1C. le ( i/gnro1;,.eeg) log Ir l/T 

368 20,7 X 10-7 - 5.68 2.71 X 10-3 

358 6,50 X 10-7 - 6.18 2. 79 :X lo-3 

338 4,28 :X 10-7 - 6.36 2,95 X l0-3 

Ajuste de línea recte por el método de minimoe cuauradoa. 

(x .y) (x2) (y2) 

- 0.0153928 7 ,34 X 10-6 
32.26 

- 0.0172422 7,78 X 10-6 
38.19 

- 0.018762 8,70 X 10-6 
40.44 

2 X = 8,45 X 10-3 ~x2= 23.82 X 10-6 
Z.xy = - 0.051397 

,Zy .. - 18.22 ~y2= 110.89 (Zx) 2= 7.14 x 10-5 

n = 3 

C!y)(I.x2 ) - (b)(1.xy) - 18.22(23.82 X lo-6 ) - (8.45 X 10-3 ) 
a = ---------------------- = ------------------6-------------------

0 nZ:x 2 - (Z,x) 2 3(23.82 x 10- ) - 7 .14 x 10-5 

- 18,22(23.82 X 10-6 ) - (8,45 X 10-3 )(- 0,051397) 
a = ----------------------6-------------------------- = 5,070_~1 __ 

O 3(23.~2 X 10- ) - 7,14 X 10-5 
@llOl-eeg 

a = --~-~~rl.=-~~1~1-
1 nz.x2 _ (2.x)2 

3(- 0,051397) - (8,45 X 10-3 )(- 18,22) 
ª1= ---------------g------------------------ = - 3866.66 ºK 

8o 

3(23,82 X 10- ) - 7.14 X 10-5 

Yi = e o 

k= A EXP - Ea/RT 
log k ~ log A - Ea/2.303 R (l/T) 

por lo tanto rn • - Ba/2,303 R · 
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- Ea = m X 2.303 R 

- Ea = - 3866.66 °K x 2,303 x 1.987 cal/mol 

+ Ea = 17694.103 cal x 1 kcal/l.03cal 
iñor 

Ea = 17,69 Kcal/mol 

(log K - log A) X 2.303 liT "' - Ea 

pera !f = 368 ºK 

- Ea = (- 5.68 - 5,070) X 2.303 X 1.987 cal/mol°K X 368°K 

- Ea = - 18162,697 cal/mol x 1 Kcal/ 103 cal 

Ea = 18,102 Kcal/mol 

para T = 358 °K 

Ee. = 18.43 Kcal(mol 

para T = 338 °K 

Ea= 17.678 Kcal/mol 
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