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Resumen

El Antimonio es un elemento que por sus propiedades quimicas y fisicas ha
llegado a ser de gran importancia para la humanidad. Sus usos son tan variados
tanto como 6xido como en forma metalica y en sus demas composiciones

quimicas.

Se utiliza en la industria de productos metalicos: Plomo Antimonial,
soldadura; productos no metalicos: ceramica, pigmentos, plasticos; retardantes de

flama: pinturas, adhesivos, textiles, etc.

En este trabajo se plantean las diferentes formas de recuperar Antimonio, y
en la parte experimental se hace referencia al tratamiento de mineral Estibinita
procedente del Estado de Oaxaca, siendo tratado en hornos de resistencia
eléctrica y microondas respectivamente. Se plantean diferentes parametros de
temperatura, rotacion, tiempo y granulometria, con los cuales se pretende

seleccionar los mejores para una 6ptima recuperacion de Sb,0O3 a partir de Sb,Ss.

Objetivos

Determinar las mejores condiciones para la tostacion volatil de un mineral
de Antimonio (ESTIBINITA) procedente de una mina ubicada en Tejocotes,

Oaxaca, de la empresa Centro Metallrgico de Oaxaca S. A.

Obtener el Antimonio como Trioxido de Antimonio.

Realizar experimentos tanto en un horno de microondas como en un horno
rotatorio de resistencia eléctrica.




| Introduccién

[.I Antimonio [1, 4, 18]

Antimonio, Sb, en la tabla peridédica de elementos se encuentra en el grupo
4, con numero atémico 51, masa atomica de 121.75 uma. Tiene 2 is6topos en
forma natural con nimero de masa 121 y 123. Tiene configuracion electrénica 5s>
5p%. Si sus electrones son cedidos, el Antimonio es electropositivo y trivalente,
como en SbCls, o pentavalente como en SbCls; si tres electrones son adicionados
a su configuracion electronica, el Antimonio es electronegativo y trivalente, como
en SbHs.

Normalmente el Antimonio tiene un lustre blanco metélico, y un promedio de
dureza de 3.0 en la escala de Mohs. Es fragil y facil de pulverizar. Si se solidifica
lentamente, el Antimonio puro tiene una estructura foliada, si es rapidamente, una

estructura granular. Forma cristales romboédricos.




l.I.I Propiedades fisicas del Antimonio [4]

Las propiedades fisicas del Antimonio se enlistan en las tablas 1 y II.

Tabla I. Propiedades fisicas del Antimonio.

sélido a 20°C 6.688 g/cm?®
Densidad

liquido a 630.5°C | 6.55 g/cm®
Punto de fusion 630.5°C
Calor de fusion 10.49 kJ/mol

Punto de ebullicién a 101.3 kPa 1325°C

Resistencia a la traccion 10.8 N/mm?

Médulo de elasticidad 566 N/mm?

so6lido a 432 °C 317.2 mN/m

Tension
liquido a 630 °C 349 mN/m

superficial

liquido a 1200 °C 255 mN/m

La tension superficial del sdélido disminuye casi linealmente con la

temperatura. La pendiente en el punto de fusién es de - 0,07 mN/(m K).




Tabla Il. Propiedades fisicas (térmicas y eléctricas) del Antimonio.

sélido | 30.446 J/ (mol K)

Capacidad calorifica molar
liquido 31.401 J/ mol K)

Coeficiente de expansion lineal entre 0y 100 °C 10.8 x 10°®
Resistividad eléctrica a 0 °C 30.0x 10° Q cm
Susceptibilidad molar a 20 °C -99.0 x 10°®

a0°C 18.51 W/ (m K)

Conductividad térmica
a 100 °C 16.58 W/ (m K)

La conductividad térmica del Antimonio es aproximadamente 5% de la del

Cobre y depende del tamarfio de grano y la direccion en el cristal.

El Antimonio policristalino es diamagnético.

l.I.Il Propiedades quimicas del Antimonio [4].

El metal Antimonio puro, al estar expuesto al aire himedo o agua a temperatura
ambiente, no reacciona y no pierde su brillo. Si se calienta al rojo, expuesto al aire,
el metal fundido (630.63°C), reacciona inmediatamente con el oxigeno, se inflama.
Por encima de 750 °C, el Antimonio liquido se oxida y vaporiza en Trioxido de
Antimonio. Si se calienta al rojo, en una corriente de nitrégeno, se desprenden
vapores grises, que se condensan en antimonio amorfo. El Antimonio no reacciona
en una corriente de gas Hidrogeno. El Antimonio se elimina de las aleaciones base
Plomo, por evaporacion, el punto eutéctico con plomo contiene un 13% en peso de

antimonio y se funde a 246 °C.




El antimonio fundido reacciona con el Fésforo, Selenio, Arsénico, y Teluro,

pero no con Boro, Carbono y Silicio.

El Antimonio liquido o s6lido no reacciona en Nitrégeno. Con el Flaor, Cloro,
Bromo y Yodo reaccionan inmediatamente, incluso a temperatura ambiente, para
formar trihaluros. La reaccion con el Cloro produce SbCl; o una mezcla de SbCls y
SbCls. El Sulfuro de Antimonio (Ill) es el producto de la reaccion con Azufre, del

Acido Sulfidrico o Diéxido de Azufre seco.

2Sb + 3 H2S(g) =2 SbhySs + 3 Hyg)
2Sb + 3 SOy(g) = Sb,S3 + 3 Oy(g)

El Sulfuro de Antimonio es resistente a Acidos Fluorhidrico concentrado,
Clorhidrico diluido y Nitrico diluido. Es facilmente soluble en una mezcla de Acidos
Nitrico y Tartarico y en agua regia. El Acido Fosférico y pocos &cidos organicos
también lo disuelven, aunque el Acido Acético apenas pertenece a esta categoria.
A temperatura ambiente no es atacado por Acido Sulfdrico concentrado o diluido,

al aumentar la temperatura a 90-95 ° C si reacciona, y se libera Didxido de Azufre
(SOzg).

El metal Antimonio es resistente a las soluciones de Hidréxidos Alcalinos y
de Amonio y Carbonato de Sodio fundido. Si se calienta al rojo, reacciona con los
Hidroxido de Sodio y Potasio, fundidos, para formar gas de Hidrégeno y

Antimonitos.

En la serie electroquimica el Antimonio se encuentra entre el Bismuto y el
Mercurio: H, Cu, Bi, Sb, Hg, Ag, Pt [28].

El Antimonio metalico es el unico al6tropo estable, las formas inestables
son: Antimonio amarillo, Antimonio amorfo negro, y lo que se conoce como el
Antimonio explosivo. El Antimonio amarillo se forma cuando el aire o el Oxigeno

pasa a través de Estibinita liquida.




El Antimonio negro es obtenido por r4pido enfriamiento de Antimonio vapor
y también a partir de Antimonio amarillo, a -90°C. A temperatura ambiente el
Antimonio negro vuelve lentamente a Antimonio metélico, y a 400°C ésta reversion

es espontanea.

El Antimonio negro inflama espontdneamente en contacto con el aire. El
Antimonio explosivo se obtiene por electrolisis de Antimonio (Ill) en solucion de

Cloruro de Acido Clorhidrico, a una alta densidad de corriente. [5, 7, 16].

I.I Ocurrencia.

El contenido de Antimonio promedio en la corteza de la Tierra se encuentra
entre (2 a 5) x 10°%. La mayoria de vetas de Antimonio se producen en zonas de
actividad volcanica y con frecuencia en las mismas rocas volcanicas. Se
encuentran principalmente en antiguas formaciones que van hasta el Carbonifero.

Sus depdsitos rara vez son de origen sedimentario o epigenético.

El mineral de Antimonio mas importante es rémbico (Antimonio vistazo)
(Antimonio gris, Antimonita o Estibinita), Sb,S3; Contiene 71.7% de Antimonio y se
presenta en cristales aciculares negros. Otros minerales son los Oxidos de
Antimonio (Valentinita Sb,O3; romboédrico; Senarmontita, Sb,Os cubico;
Cervantita, Sb,0,4, ortorrombico), Hidréxidos de Antimonio (Estibiconita, Sb,O, e
H,0), Oxi-sulfuros de Antimonio (Kermesita, Pyrostibita, Antimonio rojo, 2Sb ,S3 e
Sb,03), Antimonio nativo y Sulfuros dobles (Jamesonita, Sh,S3; ¢ 2PbS, que puede
contener Plata, tetraedrita, Sb,S; ¢ 4Cu,S, y Livingstonita, 2Sb,S; ¢ HgS). Se
sabe que hay mas de 100 minerales que contienen Antimonio: hay 8 Antimoniuros,

1 Sulfuro (Estibinita), 59 Antimoniuros y Sulfuros mixtos, y 46 Oxidos.




Los depositos simples de Antimonio consisten principalmente de Estibinita
o, raramente, el Antimonio nativo en una ganga silicea, generalmente con alguna
Pirita, y en algunos lugares un poco de Oro y pequefias cantidades de otros
Sulfuros metélicos, principalmente de Plata y Mercurio. La mayoria de estos
depositos de Estibinita simple contienen algunos miles de toneladas de mineral.
Los depésitos de este tipo se encuentran en distintos lugares en el mundo como

Bolivia, China, México, Rusia y Sudéafrica.

Los complejos depdsitos de Antimonio consisten en Estibinita asociada con
Pirita, Arsenopirita, Cinabrio, Scheelita o de Sulfosales de Antimonio con distintas
cantidades de Cobre, Plomo y Plata, asi como los sulfuros de estos metales

comunes y Zinc.

En yacimientos complejos donde se extraen principalmente Oro, Plomo,

Plata, Tungsteno o Zinc, el Antimonio se recupera como subproducto.

Los minerales de Tetraedrita que se encuentran en Coer d'Alene distrito de
Idaho son un ejemplo tipico de minerales Plata-Cobre complejos, que se extrae
principalmente por su contenido de Plata, Cobre y el Antimonio se recupera, en un

concentrado, como un subproducto.

Los depdsitos principales de Antimonio identificados en el mundo se estima
que contienen (3 a 5) x 10° t de Sbh. Alrededor de 50% de los recursos mundiales
estan localizados en China, principalmente en el sur en la provincia de Hunan.
Recursos de Antimonio de unos (2 a 3) x 10° t de Sb se encuentran en Bolivia,
Sudafrica, México y la ex Unién Soviética (Asia Central, los Urales y las montafias
del Caucaso). Depdsitos de aproximadamente 100,000 t se encuentran en
Australia, Italia, la antigua Yugoslavia, Malasia, Tailandia, Turquia y Estados
Unidos, mientras que los depdsitos pequefios se encuentran en Birmania, Francia,

Canada, Marruecos, Austria, Perl, Espafia y Zimbabwe.

Las tablas Ill y IV muestran la produccion minera mundial de Antimonio, la

cual se mantuvo practicamente constante entre 1987 y 1997.




Desde 1987 China ha dominado la producciéon de minerales de Antimonio y
sus concentrados. Su fuerte posicibn de mercado con una cuota de
aproximadamente el 60-70% de la produccion minera mundial de Antimonio se ha
mantenido casi constante. Otros paises con grandes producciones de materia
prima de Antimonio son Bolivia (7.1%), los paises de la antigua Unién Soviética
(6,8%) y Sudéfrica (4,1%).

La mayor mina de Antimonio en el mundo, Murchinson Range, se encuentra
en las tierras bajas del noreste de Transvaal, Sudafrica. Muchos tipos de
minerales estan presentes en el cinturon de Murchinson incluyendo el Antimonio,
Oro, Mercurio, Cobre, Zinc, Tungsteno-titanifero-magnetita y Esmeraldas.
Actualmente, solo tres de estos productos - Antimonio (de Oro como subproducto),
oro y esmeraldas - son explotados. El depdsito de Antimonio consiste en su mayor
parte de Estibinita (Sb,S3), que se extrae a 60 m bajo tierra.

A diferencia de la mineria a gran escala en el sur de Africa, la mayoria de
las minas de Bolivia son mucho menores, siendo la mayor Chilcobija (850,000 t),
Caracola (120,000 t) propiedad de Empresa Unificada SA (EMUSA) y San Luis
(35,000t).

En Bolivia el mineral de Antimonio se extrae a 50 metros bajo tierra. Otros
depdsitos mas pequefios que se minan econdmicamente se encuentran en
Turquia, donde las 400 t de Sb de produccion se divide entre muchos yacimientos
pequefios [1, 4, 19, 21-23].




Tabla 1ll. Produccién minera de Antimonio por pais de 1987 a 1997 en tm [4].

Pais \ Afio 1987 1989 | 1991 #1993 | 1995 1997
Marruecos 467 140 157 168 170 160
Sudéfrica 6,673 | 5201 @ 4,485 4,485 | 5,537 5,000
Zimbabwe 153 136 104 62 37 5
Africatotal 7,293 5,477 | 4,746 | 4,715 5,744 5,165
Bolivia 10,635 | 9,189 @ 7,287 | 5556 | 6,426 8,700
Canada 3,531 | 2,818 | 429 673 684 673
Guatemala 1,880 1191 590 90 665 880
Honduras 30 44 0 0 0 0
México 2,839 | 1906 2,752 1,494 1,783 1,909
Estados Unidos 0 2,500 | 2,300 266 262 356
América total 18,915 | 17,648 13,358 8,079 9,820 12,518
China 66,400 | 50,000 | 58,300 | 60,000 | 69,395* | 95,000*
Tailandia 569 495 96 620 230 60
Turquia 1,673 1,465 288 111 416 400
Asia total 68,642 | 51,960 | 58,684 | 60,731 | 70,041 | 95,460
Europa total** 2,280 2,297 | 1,757 400 400

Rusia 7,120 6,000 6,000
Kirguistan 2,500 | 1,500 1,200
Tayikistan 1,200 1,000 1,200
Ex Unién Soviética total 8,800 2,500 | 8,500 |10,820 | 8,500 8,400
Australia 1,231 1,419 | 1,300 | 1,700 900 1,900
Total mundial 107,161 81,301 89,465 86,445 95,395 123,443

* La produccion minera en la fila de China de 60 000 a 120 000 t / afio depende de la fuente de la

literatura.

** Francia, Austria, Italia, Espafia, Republica Checa, Eslovaquia, Rumania, la antigua Yugoslavia,

Rumania.




Tabla IV. Produccion minera de Antimonio por pais de 2004 al 2008 en tm [21].

Pais \ Afio 2004 2005 2006 2007 2008
México - 565 778 414 380
Australia® 120 120 1,600 1,010 1,500
Bolivia 2,633 5,098 5,460 3,881 3,500
Canada” 88 66 226 162 97
China 125,000 152,000 153,000 163,000 180,000
Guatemala 2,686 1,007 0 1,000 1,000
Kirguistan 20 10 50 10 10
Per( 356 807 810 810 810
Rusia 3,000 3,000 3,500 3,500 3,500
Sudafrica’ 4,967 5,979 4,362 3,354 2,800
Tayikistan 2,000 2,000 2,000 2,000 2,000
Tailandia 52 347 1,409 0 0
Turquia 700 1,200 1,100 1,200 1,300
Total 142,000 172,000 174,000 180,000 197,000

"Contenido en Antimonio mineral y en concentrados de Plomo y Zinc.

Contenido en concentrado de Antimonio.

En México, durante la segunda guerra mundial, se llegé a explotar una gran

cantidad de Antimonio, pero al término de ésta se abandonaron las minas de

Estibinita, en la actualidad la produccion de éste metal ha disminuido como lo

muestran los siguientes datos (Tablas V y VI, Gréfica 1).
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Tabla V. Volumen de la produccion por entidad federativa, 2005-2009, (tm) [10].

Estados\Afios | 2005 2006 2007 2008 | 2009
Coahuila 319.79 | 778.00 | 414.00 | 380.00 | 74.00
Nuevo Ledn 245.21 - - - -
Total 565.00 | 778.00 | 414.00 | 380.00 | 74.00

——— Produccion Nacional Anual
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Grafica 1. Produccién Nacional Anual en tm [10].

Tabla VI. Valor de la produccién por Entidad Federativa, 2005-2009 (millones de

pesos) [10].

Estados\Afios | 2005 | 2006 | 2007 | 2008 | 2009
Coahuila 12.023 | 45.779 | 25.618 | 26.141 | 4.406
Nuevo Ledn 9.219 - - - -

Total 21.242 | 45.779 | 25.618 | 26.141 | 4.406
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Il Antecedentes

Historia. El Antimonio se conocia por los chinos desde hace 5000 afios. Los
antiguos egipcios también lo conocian, pero lo consideraban una variedad de
Plomo, una creencia que persistio hasta el siglo XVI. Las primeras técnicas para el
procesamiento del Antimonio (Antimonio nativo o Estibinita) aparecieron al
comienzo de nuestra era. Pedanios Dioskurides y Plinio el Viejo se refieren al
Antimonio como platyophthalmon (dilatador de los ojos), calliblephary (cosmética
del parpado), y gynaikeios (femenino), ya que el polvo de Sulfuro de Antimonio (111)

de entonces era una pomada oftalmica y cosmética codiciada.

La palabra Antimonium parece haber sido utilizada por primera vez como
Sulfuro de Antimonio (111), en 1050 por Constantinos Africanos. ElI conocimiento se
extendio poco a poco sobre la quimica de Antimonio y el tratamiento de Antimonio
por Paracelso (1526-1541), Andreas Libavius (Alchemia de 1597, y el Arcanorum
Syntagmatis, 1613-1615), Basilio el monje benedictino Valentinos (Triumphwagen
Antimonii, 1604), Lemery N. (Traité de I'Antimoine, 1707), y otras obras de la

época iatroquimica.

En una primera etapa, los alquimistas entendieron el significado de
Antimonio para separar el Oro de la Plata. La recuperacién de Antimonio crudo de
sus minerales fue descrita en detalle por Ercker Lazarus (1574) y Georgius
Agricola (De Re Metallica, 1556) [4].
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Il.I Beneficio.

El proceso de beneficio depende principalmente del contenido de Antimonio
y otros minerales presentes. Otro factor importante es que no estén inter-crecidos
o cristalograficamente combinados, los minerales presentes en la roca. Si un
mineral de Antimonio no esta estrechamente entrelazado con la ganga, usando las
técnicas de separacion a mano o con plantilas son suficientes para su

recoleccion.

Si el mineral contiene mas del 90% de Sb,S;, puede ser vendido
directamente como “Antimonio crudo”. En algunas minas de Bolivia y Sudéafrica, el
alto grado del mineral se trata por técnicas manuales y se vende en trozos como

mineral Sb,S3; con 60% de Sb aprox.

La Estibinita al tener un bajo punto de fusién (ver Tabla VII), el Antimonio
puede extraerse por fusion, si el mineral contiene 45-60% de Antimonio y esta libre
de Plomo y Arsénico. Cuando el contenido se encuentra entre 5 y 25%, es

concentrado en un polvo de combustion en la tostacion.

Los minerales de Antimonio pueden contener sulfuros de Antimonio
auriferos y Arsenopirita. Beneficiando dichos minerales se pueden reprocesar para

extraer los metales preciosos contenidos.

Como regla, minerales de bajo grado, complejos o minerales dispersos en
la ganga se benefician por flotacion, especialmente si contienen metales

preciosos [1, 4].

Tabla VII. Propiedades del Trisulfuro de Antimonio (Sb,S3) [28].

Masa molecular 339. 68 g/mol
Temperatura de fusion 550 °C
Temperatura de ebullicion 1080-1090 °C
Dureza 2-25 HB
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[I.I.I Flotacién.

La flotacidn es un proceso consolidado para recuperar Antimonio y oro en
Murchinson, Sudafrica. La parte principal de este proceso son las operaciones de
flotacion, que producen un concentrado de Estibinita-Oro como producto
intermedio. Diferentes técnicas de flotacion han estado en uso en desde su
creacion en 1934, cada cambio en el proceso se debe a las variaciones en el

grado del mineral extraido y composicion.

Comunmente el mineral recibido en Murchinson para la trituraciéon tiene un
tamafo de particula menor de 0.4 m y un andlisis tipico de Sb 1,8%, 0,2% As, y 2
g/t Au.

Antes de la flotacién alcanza un tamafio de 65 a 75% a -75um. Un circuito
de flotacion consta de cuatro bancos paralelos, cuatro paralelos agotativos, dos de
limpia, y uno de relimpia. ElI concentrado producido contiene 58% Sb, 25-40 g/t Au,
0.17% As, 0.18% Pb, 0.11% Ni, 0.17% Cu, 1.9% de Fe, 22,3% S, 9.9% de materia
insoluble, 3.0 ppm de Se y 1 ppm de Hg. La recuperacion de Antimonio, de este
grado varia entre 80 y 88%. El concentrado de Estibinita-Oro se lixivia por
cianuracion a presion en un reactor tubo digestor, para separar el Oro del
Antimonio, y de éste se obtiene el concentrado final de Antimonio de donde se

recupera el Oxido de Antimonio crudo y refinado.

En la flotacion de Antimonio, se utiliza Nitrato de Plomo como activador,
Isobutil Xantato de Sodio como colector principal, Aero prometer 208 o ditiofosfato
como colector secundario y promotor para la flotacion de Oro. El ditiofosfato tiene
una funcién de alcohol y actla como espumante, aunque también pequefias
cantidades de otros espumantes, base alcohol se emplean de vez en cuando. Se
utiliza dextrina como depresor de ganga. El mineral es naturalmente alcalino

debido a la presencia de Dolomita como ganga.
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El Acido Sulfarico se utiliza para controlar el pH: 6.8 a 7.0 en los bancos
primarios, 6.5 a 6.8 en los agotativos y 6 a 6.5 en la limpieza. Adicionalmente, el
Cianuro de Sodio se utiliza para deprimir la flotacion de minerales de Arsénico [1,
4, 14, 22].

Il.I.1l Separacion de ganga por fusion.

Minerales con mas de 40-60% de Sb,Ss, libres de Plomo y Arsénico, a
menudo se benefician por Piro-Metalurgia. Minerales con menos de 40-45% de
Sh,S3; no son adecuados para fusion debido a la gran cantidad de ganga que

interfiere y provoca que mucho Antimonio se quede en los residuos.

Debido a que la Estibinita (Sb,S3) tiene un bajo punto de fusién, 546-548
°C, se puede separar de la ganga por fusion. El producto comercial debe tener
estructura cristalina y brillo metalico, y su color debe ser similar al del Grafito.
Estas propiedades se logran sélo si después de la fusion de Sulfuro de Antimonio

(111), éste enfria muy lentamente.

Las caracteristicas que deben considerarse para una separacion éptima del
mineral son: El mejor tamafio de mineral para su tratamiento es de 1 a 4 cm, si es
demasiado fino, no fluye el Sb,S; fundido. El intervalo de temperatura mas
adecuada es de 550-660°C debido a que el punto de ebullicion es de 1000°C,
siendo la volatilizaciébn del Sb,S; antes de la ventilacion, dando una fusién
correcta. La fusion se realiza en una atmoésfera no reductora en crisoles o en
hornos de reverbero. Las principales impurezas del Antimonio crudo son el

Arsénico, el Plomo y Sulfuro de Hierro [1, 4, 7, 16, 22].
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II.Il La energia de microondas.

Las microondas estan siendo ampliamente usadas en los campos de las
comunicaciones, médicas y el calentamiento de alimentos; sin embargo, estos no
son los Unicos usos. En los dltimos afios, industrias de la ceramica, construccion y
metallrgica han empezado a investigar el uso de esta tecnologia, principalmente
en Europa y Estados Unidos. En la actualidad, 2450 MHz es la frecuencia mas
utilizada para el horno microondas, que fue inventado por Percy L. Spencer hace

casi 50 afnos.

La energia de microondas es una radiacion electromagnética no ionizante
con frecuencias en el rango de 300 MHz a 300 GHz. Las frecuencias de
microondas incluyen tres bandas: la frecuencia ultra alta (UHF, 300 MHz a 3 GHz),
la frecuencia super-alta (SHF: 3 GHz a 30 GHz) y la frecuencia extremadamente
alta (EHF: 30 GHz a 300 GHz) [2].

Las microondas son generadas por un magnetron y pueden ser propagadas
por el espacio de modo que sean absorbidas o reflejadas por un material distante.
La frecuencia para las microondas mas utilizada es la de 2450MHz debido a que

en ésta se excita mas rapido la molécula del agua.

El calentamiento en un horno de microondas depende, a diferencia de los
hornos convencionales, de las caracteristicas del material y no del medio, lo que
origina una clasificacibn de estos segun; absorban, dejen pasar (sean
transparentes) o reflejen la energia de microondas (figura 1).

Para los minerales, el calentamiento depende de su composicioén, estructura
interna, cantidad de masa a calentar, potencia del horno y tiempo de exposicion
del mineral a las microondas [2, 20, 24].
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Figura 1. Tipos de comportamiento frente a las microondas [2].

En el procesamiento de minerales se pueden utilizar varias frecuencias de

microondas, en la figura 2 se muestra la clasificacion de las radiaciones.
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Figura 2. Clasificacion de las radiaciones mostrando la frecuencia y rango [25, 26].
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La energia de microondas es el resultado de energia eléctrica con una

eficiencia de conversion de aproximadamente 50 % para 2450 MHz y 85 % para

915 MHz [25].

La conversidn de energia de microondas en calor, es un proceso que

implica la interaccion entre los campos de microondas y las propiedades

conductivas o dieléctricas del material [26].

Las microondas poseen caracteristicas Unicas que no estan disponibles en

los procesos convencionales para el procesamiento de materiales. Algunas

caracteristicas clave en la interacciéon de las microondas con los materiales son

(tabla VIII):

Tabla VIII. Caracteristicas, beneficios y desventajas de las microondas en el

procesamiento de materiales [25, 26].

Caracteristica

Descripcion

Beneficios (sobre
calentamiento
convencional)

Desventajas

1. Radiacion
penetrante

*Los materiales se
calientan
internamente.
*Gradientes de
calentamiento
inversos (AT).
*Menores
temperaturas de
superficie.
*Respuesta
instantanea de la
temperatura al
poder de las
microondas.

*Baja resistencia a
las fluctuaciones de
temperatura.

*El aplicador de
microondas puede
estar alejado de la
fuente de poder.

*Calentamiento de
grandes secciones de
manera uniforme.

*El AT favorece la
infiltracién de vapores
a la matriz.
*Remocion de gases
sin rompimiento.
*Mejora la calidad y
rendimiento del
producto.

*Sintesis de
materiales y
compuestos.
*Automatizacion,
control preciso de
temperatura.

*R4pida respuesta al
nivel de energia.
*Calentamiento en un
ambiente limpio.

*Materiales dificiles
de calentar
(transparentes a las
microondas).
*Rompimiento en
puntos calientes.
*Gran AT en
materiales con baja
conductividad
térmica y
calentamiento no
uniforme.

*Bajo control de la
temperatura
interna.

*Requiere del
disefio de nuevos
equipos y
reactores.
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2. Campos de
distribucion
controlables

*Gran concentracién
de energia
*Optimiza el nivel de
energia contra el
tiempo.

*Las ondas
milimétricas pueden
ser enfocadas o
desenfocadas, y
ajustadas de acuerdo
a las necesidades.

*Calentamiento
preciso de regiones
seleccionadas.
*Automatizaciéon de
procesos, flexibilidad,
ahorro de energia.
*Sintesis de materiales
compuestos, polvos y
recubrimientos.

*Equipo mas
costoso,
especializado y
complejo.

3. La pérdida
dieléctrica se
acelera por encima
de la temperatura
critica.

*Calentamiento muy
rapido

*Procesamiento
rapido (en un factor
de 2-1000x).
*Calienta materiales a
mas de 2000°C.

*Se pueden calentar
materiales
transparentes a las
microondas por
encima de su
temperatura critica.

*Puntos calientes
*Temperatura no
uniforme

*Control de pérdida
de temperatura.

4. Diferentes
comportamientos
ante los materiales

* Calentamiento
selectivo de las
fases internas o de
superficie, de
aditivos o
constituyentes.

*Calentamiento de
materiales
transparentes a las
microondas por
medio de aditivos.
*Calentamiento
hibrido (contenedores
activos)

*Sintesis de
materiales.
*Calentamiento
selectivo de zonas.
*Reacciones
quimicas controladas
mediante el uso de
contenedores
transparentes a las
microondas.

*Reacciones con
impurezas.
*Contaminacion
materiales aislantes
u otras fases.

5. Autolimitacion

*El calentamiento
selectivo termina
después de que
ciertos procesos han
sido completados.

*El término de ciertos
cambios de fase es
auto regulado.

*Dificultades para
mantener la
temperatura.
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[I.1l.1 Interaccion de minerales con las microondas [25, 26].

El mecanismo principal para la conversion de energia de microondas en
calor en la mayoria de los minerales, es la conduccion i6nica; es decir, que el
campo electromagnético inducido forma una corriente eléctrica en el material (o
parte de él) causando perdida 6hmica lo que produce la generacion de calor.
Puesto que la penetracion del campo electromagnético en el material ocurre a la
velocidad de la luz y la induccion solo ocurre en esos constituyentes que son
receptores, la generacioén de calor es casi instantanea en el receptor, aunque los
efectos térmicos no son observados a lo largo de todo el material debido a la

conduccioén térmica lenta.

El calentamiento de los materiales en un horno de microondas depende
basicamente del factor efectivo de perdida ¢  y la constante dieléctrica del
material ¢, que a su vez depende de la frecuencia de la microonda y la
temperatura del material. La constante dieléctrica es una medida de la habilidad
del material para retardar la energia de microondas mientras ésta pasa a través de
un cuerpo. El factor de pérdida es una medida de la habilidad del material para
disipar la energia; es decir, el factor de pérdida representa la cantidad de energia

de microondas entrante que se pierde en el material, por ser disipada como calor.

El angulo de fase, 6, se refiere al tiempo que tarda en polarizarse un
material. La tangente de pérdida, tan O, indica la habilidad del material para
convertir energia absorbida en calor y es el pardmetro mas importante en el

procesamiento de materiales con microondas.

En materiales conductores, los electrones se mueven libremente en el
material, como respuesta al campo eléctrico, generando una corriente eléctrica,
sin importar si se trata de un material superconductor, el flujo de electrones puede
aumentar la temperatura del material mediante un calentamiento resistivo, a pesar
de esto, en conductores metdlicos las microondas son ampliamente reflejadas y

por lo tanto no son calentados efectivamente.
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En materiales absorbentes los electrones no se mueven libremente, pero la
reorientacion electrénica o las distorsiones producidas por dipolos inducidos o
permanentes, pueden provocar calentamiento. La permitividad compleja es una
medida de la habilidad de un dieléctrico para absorber y preservar energia

eléctrica potencial.

Los materiales que pueden calentarse con energia de microondas son
polarizables y poseen dipolos que se reorientan rapidamente en respuesta al
cambio de la intensidad de un campo eléctrico, a pesar de esto, si estos
materiales poseen una baja conductividad térmica y una pérdida dieléctrica que se
incrementa dramaticamente conforme aumenta la temperatura, se pueden generar

simultdneamente puntos calientes y pérdidas de calor.

G.van Weert et al. [32] propone la separacion de minerales sulfurados a
través de la tecnologia de microondas e infrarrojo, dado que los sulfuros minerales
se calientan mas rapido que la ganga que acompafia al mineral y esto se puede
identificar con el equipo infrarrojo. Los sulfuros a pesar de ser semi-conductores
tienen una gran capacidad de adsorcion de la energia de microondas, donde el
tamafio y distribucion del sulfuro pueden llegar a facilitar o obstaculizar el
calentamiento, esto es, que entre mas disperso se encuentre el sulfuro menos
sera su velocidad de calentamiento. Sus experimentos los realizo con una
frecuencia de microonda de 2,450 MHz y cada mineral con diferente tamafio de
grano Yy distribucién (separados o juntos), resultando que entre menor sea el
tamafio de grano y la distribucién mas junta, el calentamiento del sulfuro se realiza

con mayor rapidez.

En la actualidad existen equipos capaces de separar materiales por
susceptibilidad como por Ej. para el reciclaje pero ain no para minerales
sulfurados, ya que pueden ser poco visibles o invisibles por estar dispersos en la
roca. La tecnologia de Rayos X no es apta para este proceso porque solo indica la
concentracion de elementos por su numero atébmico y no necesariamente de

sulfuros.
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lll. Proceso de tostacion para sulfuros.

Para la recuperacion del metal presente en un mineral como sulfuro es
necesario pasarlo por varias etapas de proceso, la primera que se denomina
Tostacion, se realiza en un Horno, a alta temperatura se hace reaccionar el
mineral con el Oxigeno a fin de separar el Azufre y se puede obtener dependiendo
de la temperatura y las condiciones como gas, Dioxido de Azufre, en general se
busca aprovechar el Azufre (p. ej. fabricar H,SO,4 o regular las condiciones para
formar un Sulfato del metal) resulta un proceso muy ingenioso, no se utilizan
equipos muy complicados pero si ha sido necesario un profundo conocimiento de
la materia prima y del efecto del calor (la reaccién de oxidacién del Azufre es
exotérmica) sobre ésta para disefiar un proceso industrial que soluciona los

problemas que las impurezas en el material de partida provocan [29].

Me2S3i) + 4%2 Oz > Me203) + 3 SOy(g)

I1l.I Tostacidon ordinaria

La tostacion de sulfuros es un proceso de reaccion Gas-Sélido en un horno
(especial) en el que se pone en contacto aire en grandes cantidades, a veces
enriquecido con Oxigeno, con los concentrados de mineral de sulfuro. EIl horno en
gue se realiza la tostaciéon su disefio es muy variado, principalmente por el tipo de
mineral a tratar y las impurezas presentes y segundo debido a los avances
tecnologicos el disefio se va modificando, al producto final de la tostacién
generalmente se le denomina “calcinado”. En la Figura 3 se muestran diferentes
tipos de hornos. La eleccion del tipo de horno también esté influenciada por el tipo
de proceso al que ha de someterse el producto de tostacion después de la

tostacion.
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Se emplean los hornos de hogar multiple y de lecho fluidizado, cuando el
tamafo de particula del mineral estéd debajo de la malla 150 y la generacion de
polvo no es un problema de salud publica. Debido a su versatilidad se emplean
mucho mas los hornos de lecho fluidizado, son mas compactos y la capacidad de
produccion es mayor, el horno de hogar multiple se emplea en procesos

intermitentes.

La banda sinter se emplea para minerales en los que ademas de
desulfurar la generacion de polvo si es un problema de salud publica, como es el
caso de los concentrados de Plomo. En este caso en el horno no Unicamente se

desulfura sino que se agrega aglutinantes.

Los hornos rotatorios se emplean mas para la industria del cemento, un
disefio particular de este tipo de hornos son los hornos tubulares rotatorios que se

emplean mucho en la produccion de Antimonio y Mercurio.
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Figura 3. Horno rotatorio (1), Horno de hogar mdltiple (2), Horno flash (3), Horno

de fluidificacién (4), Horno Dwight Lloyd (sinterizado o banda sinter) (5) [29].
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Para la realizacion de la tostacion, el mejor tipo de horno es el primero, el
horno cilindrico rotatorio, el cual utiliza como combustible carbono o coque, y con
objeto de evitar un calentamiento a travez de la combustién de carbono-coque si
insufla aire precalentado, el cual se calienta en el exterior de éste, se obtiene un
rendimiento del 95 al 98 %. Las dificultades derivadas de una prefusion de la
carga y de la formacion de Sh,04, son aliminadas a travez del horno ciclon. Aqui
de manera consiente se calienta a 1450 °C en donde todos los componentes de la
escoria se licuan y el Sb,0,4 eventualmente formado se descompone en Sb,03 y
O.. En la camara de ciclon se insufla aire de manera tangencial y precalentado a
570 °C, en el cual se fluidiza la carga a travez de un tubo el concentrado, los
fundentes y cabon de madera (de 1 a 1.5% de la cantidad de concentrado). La
mezcla de escoria y mata fluyan en la pared del ciclon hasta un precipitador, los
gases formados por SO, Sh,S3 y Sh,0O3; pasan a una camara de pos combustion

para oxidarse a CO, y Sb,0g3, y finalmente se separan en una casa de sacos.

[lI.1l Tostacion de sulfuros y 6xidos con microondas [2, 24, 25].

Se ha demostrado que la energia de microondas tiene un potencial
considerable para la fundicion de metales ferrosos y no ferrosos y también para
una gran gama de metales, procesos de fundicion, sinterizacién y secado de
materiales. También se ha considerado la aplicacion de microondas para la
reduccion de Oxidos metdlicos. Algunos investigadores han considerado la
aplicacion de microondas para la extracciéon de Oro.

El proceso de reduccion de concentrados de llmenita en un horno de
microondas arroja resultados similares a los de un horno convencional, pero la
reduccion total puede ser lograda en un tiempo mucho menor (con horno de

microondas 8 min a 750 W; con horno convencional 8 hrs. a 800 °C).
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Desde 1967 se aplico la energia de microondas para calentar Oxidos

metélicos de grado reactivo y Sulfuros. Las microondas de 2450 MHz fueron

aplicadas al calentamiento de 10 a 200 g de muestra de polvo por experimento

(Tabla IX).

Tabla IX. Calentamiento con microondas de algunos 6xidos y sulfuros [2].

Compuesto TierT1po Max. Temp. Compuesto Tien.1po Max. Temp.

(min) (°C) (min) (°C)

Al>,O3 24 1900 FeS 6 800

C 0.2 1000 MgO 40 1300
CaO 40 200 MnO; ---
Co203 3 900 MoOs3; 46 750
CuO 4 800 MoS; 0.1 900

CuS 5 600 Ni2O3 3 1300
Fe,03 6 1000 PbO 13 900

Fes04 0.5 500 uo; 0.1 1100

Los compuestos de color obscuro se calientan rapidamente a altas

temperaturas (1000°C), en comparacion a los de colores claros. Por otra parte, se

realiz6 una clasificacion de las materiales de acuerdo a su velocidad de

calentamiento en hiperactiva, activa, dificiles de calentar y los inactivos (Tabla X).
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Tabla X. Clasificacion de algunos materiales de acuerdo a su velocidad de

calentamiento [2].

Material y Vel.de | Temp.max. | Materialy Vel. de Temp.
clasif. calent. (°C) clasif. calent. max. (°C)
(a) . :
Hiperactivos ~°Cls (b) Activos ~ °C/min
Uo, 200 1100 FeS 135 800
MoS, 150 900 Cus 120 600
C 100 1000 (@) Dit-de | °C/min
calentar
Fes04 20 500/1000 Al,O3 80 1900
FeS; 20 500 PbO 70 900
CuCl 20 450 MgO 33 1300
MnO, - - Zn0O 25 1100
(b) Activos ~ °C/min MoO3 15 750
Ni,O3 400 1300 (d) Inactivos | ~ °C/min
Co0,03 300 900 CaO 5 200
CuO 200 800 CaCOs 5 130
Fe,03 170 1000 SiO, 2-5 70

La energia de microondas puede ser eficaz en el calentamiento de los

minerales y compuestos inorganicos.

En 1984, se reportaron los resultados del calentamiento de 40 minerales
con energia de microondas (2450 MHz) (Tablas XI, XII'y XIII).
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Tabla XI. Minerales expuestos a la irradiacion de microondas (2450 MHz, 150 W, 5

min de exposicion) [2].

Clase de mineral

Minerales o compuestos

Carbonatos

Aragonita, Calcita, Dolomita y Siderita.

Jarosita - tipos de

Argentojarosita, Natrojarosita sintética (residuo de Planta-

compuesto Zinc), Plumbojarisita sintética (residuo de Planta-Zinc).
Silicatos Almandina, Allanita, Anortita, Gadolinita, Muscovita,
Feldespato Potasico, Cuarzo, Titanita, Zircon.
Sulfatos Barita, Yeso.
Otros Fergusonita, Monazita, Esfalerita, Estibinita

Tabla Xll. Resultados de los experimentos del calentamiento de 6xidos minerales

y de uranio (2450 MHz, 3-5 min de exposicion) [2].

_ Potencia Respuesta al
Mineral . Producto
(W) calentamiento
Allanita >150 No se calienta No cambia
Casiterita 40 Se calienta facilmente No cambia
_ Dificil calentar cuando esta | Minerales fundidos de
Columbita 60 . o
frio niobio
Fergusonita >150 No se calienta No cambia
Hematita 50 Se calienta facilmente No cambia
Magnetita 30 Se calienta facilmente No cambia
Monacita >150 No se calienta No cambia
_ . . Se fusiona UO; con
Pitchblenda 30 Se calienta facilmente

U3Osg
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Tabla Xlll. Resultados del calentamiento de minerales con microondas (2450 MHz,

3-5 min de exposicion) [2].

' Potencia Respuesta al
Mineral . Producto
(W) calentamiento
Estibinita >100 No se calienta No cambia
_ Humos de S y As, algunas
- Se calientan algunas _ T
Arsenopirita 80 fusiones, Pirrotita, As, Fe,
partes . -
Arsinido y Arsenopirita
Algunos cambios de Bornita-
Bornita 20 Se calienta facilmente Calcopirita-Digenita; algunos
no cambian
o Se calienta facilmente con 2 Sulfuros Cu-Fe o Pirita 'y
Calcopirita 15 o
emisiones de Azufre Cu-Fe-S
_ Dificil de calentar, Se sinteriza la composicion de
Covelita 100 o
emisiones de azufre (Cu,Fe)eSs
Facil calentamiento con o
Galena 30 _ Sinteriza la masa de galena
mucha arcilla
Niquelita 100 Dificil de calentar Algo se funde
o Facil calentamiento, o
Pirita 30 o Pirrotita y humos de S
emisiones de humo de S
o Facil calentamiento con
Pirrotita 50 _ Algo se funde
arcillas a alta temperatura
Esfalerita Dificil de calentar cuando _ _
100 .y Cambia a Wortzita
(Alto Fe) estd frio
Esfalerita _ _
) >100 No se calienta No cambia
(Bajo Fe)
_ Dificil de calentar cuando
Tenantita 100 _ Se funde, humos de As
esta frio
Tetraedrita 35 Facil de calentar Se funde
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En 1987, la Oficina de Minas de EE.UU. inform6 de resultados encontrados

en las pruebas de calentamiento por microondas, a 2450 Mhz, de una serie de

minerales y compuestos inorganicos de grado reactivo. Mismas que se llevaron a

cabo cada una con 25 g de mineral. En las tablas XIV y XV se muestran los

resultados.

Tabla XIV. Efecto de las microondas en la temperatura de reactivos, compuestos y

elemento [2].

Formula Temp. | Tiem- . Quim, Temp | Tiem- F. Tem Tiem-
Quimica °C po min °C po min | Quim. °C po min

Al 577 6 Hg 40 6 Pb 277 7
AICl; 41 4 HgCl, 112 7 PbCl, 51 2
C 1283 1 HgS 105 7 S 163 6
CaCl, 32 1.75 KCI 31 1 Sb 390 1

Co 697 3 Mg 120 7 SbCl; | 224 1.75
C0,0; 1290 3 MgCl,e6H,0 | 254 4 Sn 297 6
CoS 158 7 MnCl, 53 1.75 SnCl, | 476 2
Cu 228 7 MnO, 1287 6 SnCl, 49 8
CuCl 619 13 MnSO,eH,O | 47 5 Ta 177 7
CuCl,e2H,0 171 2.75 Mo 660 4 TiCly 31 4
CuO 1012 | 6.25 MoS; 1106 7 \Y 557 1

CusS 440 4.76 NacCl 83 7 YCl; 40 1.75

Fe 768 7 Nb 358 6 w 690 6.25
FeCl, 33 15 NH,CI 31 3.5 WO; | 1270 6
FeCl; 41 4 Ni 384 1 Zn 581 3
FeCl;e6H,0 220 4.5 NiCl, 51 2.75 ZnCl, 609 7
Fe,O3 134 7 NiO 1305 | 6.25 Zr 462 6

Fe,(SO,4)3e9H,0 | 154 6 NiS 251 7
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Tabla XV. Efecto del calentamiento con microondas en minerales naturales [2].

) Comp. | Temp. | Tiempo _ Comp. | Temp. | Tiempo
Mineral . . Mineral o .
quimica °C minimo quimica °C minimo
Albita NaAlSi;Og 82 7 Calcita CaCOs; 74 4.25
Fe,O3 e Molibdenita MoS, 192 7
Arizonita 290 10 :
3TiO, Orpimente AS,S; 92 4.5
Calcocita Cu,S 746 7 Ortoclasa KAISi;Og 67 7
Calcopirita | CuFeS, 920 1 Pirita FeS, 1019 6.76
Cromita FeCr,0, 155 7 Pirrotita Fe.,S 886 1.75
Cinabrio HgS 144 8 Cuarzo Sio, 79 7
Galena PbS 956 7 Esfalerita ZnS 87 7
Hematita Fe,O; 182 7 Tetraedrita | Cu,SbsS13 151 7
Magnetita Fes0, 1258 2.75 Zircon ZrSiOy 52 7

Los resultados de las pruebas mostraron que, a altas temperaturas, se

obtiene exceso de Carbon y Oxidos de metales. La mayoria de los Sulfuros de

metal calentaron bien, pero sin un patron consistente, minerales de ganga como

Cuarzo, Calcita y Feldespato no se calentaron suficientemente. Este estudio

también revel6 que el rapido calentamiento de minerales de mena, en un horno de

microondas, es tal que permite crear microfisuras a lo largo de los limites de los

minerales en el grano. Este tipo de microfisuras podria mejorar la eficiencia en una

posterior molienda.

Posteriormente en 1990, se dieron a conocer los resultados de pruebas en

horno de microondas de varios minerales como Oxidos, Sulfuros y Carbonatos.

Las pruebas se realizaron con 50 g de material cada una, con granulometria de -

200 mallas y una exposicion de 4 minutos (Tabla XVI).
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Tabla XVI. Efecto del calentamiento con microondas en la rapidez del incremento

de temperatura de varios minerales (500 W, 2450 MHz) [2].

Minerales Composicion quimica | Tiempo min. | Temp. °C
Estibinita Sb,S3 4 Temp. amb.
Jamesonita Pb,Sb,S3;ZnS 2 >850
Titanomagnetita XTiO,eyFe304 4 >1000
Galena PbS 4 >650
Calcopirita CuFeS; 4 >400
Pentlantita (Fe,Ni)o.xSs 4 >440
Pirrotita niquelifera (Fe,Ni)1.xS 4 >800
Concentrado sulfuro Cu-Co XCu,SeyCoS 4 >800
Esfalerita ZnS 4 >160
Molibdenita MoS, 4 >510
Pirrotita Fei1xS 4 >380
Bornita CusFeS, 4 >700
Hematita Fe,O3 4 >980
Magnetita Fes0,4 4 >700
Limonita mFeO,enH,O 4 >130
Casiterita SnoO; 4 >900
Hidrato de cobalto CoQOenH,0 4 >800
Molibdato de Plomo PbMoO4 4 >150
Titanato de Fierro FeTiOs 4 >1030
Rutilo TiO, 4 Temp. amb.
Carbonato de plomo PbCO3 4 >180
Carbonato de zinc ZnCO; 4 >48
Siderita FeCOs 4 >160
Serpentina Mg(Sis011)(OHa) 4 >200
Melaconita (Cuz,Al3)H2x(Si203)(OH,) 4 >150
Oxido de Antimonio Sb,05 4 >150
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En 1991, la Oficina de Minas de EE.UU, publicé los siguientes resultados,

pero ahora modificando la potencia (W), los cuales se muestran en la tabla XVII.

Tabla XVII. indice de calentamiento de varios minerales y compuestos quimicos

en funcién de la potencia de las microondas (2450 MHz) [2].

Peso de 500 W 1000 W 1500 W 2000 W
qi?r;T(;a muestra | Temp. | Tiempo | Temp. | Tiempo | Temp. | Tiempo | Temp. | Tiempo
g °C min °C min °C min °C min
0Al,O3 15 385 7 463 7 498 7 547 7
CaCl, 17 35 7 43 7 53 7 58 7
CaCO; 10 32 7 42 7 51 7 55 7
CuCl 25 425 3 400 1 400 0.75 462 0.5
CuFeS, 25 908 0.75 930 0.33 |>1500| 0.25 |>1200| 0.13
CuO 25 1083 15 1088 0.25 1088 0.5 >1200 | 0.25
Cr,03 20 84 7 >1200 4 >1250 2.5 >1200 2
FeCr,0,4 30 110 7 >1200 | 6.25 |>1200| 3.25 |>1200 2
FesO, 25 1118 7 1144 3.5 1123 3 905 1
FeS, 20 698 7 800 7 700 0.75 375 0.17
PbS 50 984 0.5 992 0.4 --- --- --- ---
SiO; 25 33 7 44 7 55 7 73 7
TiO, 10 67 7 109 7 150 7 228 7
Zn0O 9.5 87 7 128 7 184 7 301 5.75
ZnS 30 139 7 236 7 >1200 6 >1200 | 3.75
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[1l. Il Tostacién de Sb,S; [4].

En 1981, se instald la planta de Bermejillo, Durango (Pefioles) para la
fabricacion de Sb,0s3.

Cémaras de deposicién. Camara Nacional de Industrias, Bolivia

El Sulfuro de Antimonio se puede oxidar a Oxido de Antimonio (lIl) (volatil
en la tostacion) o a Oxido de Antimonio (IV) (no volatil o inertes de tostacion). El
control del horno en la produccién del Oxido de Antimonio (IV) no volatil es
relativamente sencillo, sin embargo el Oxido no se separa del residuo. De tal
manera que si el mineral contiene una alta proporcibn de ganga, se tendran

dificultades en la reduccion.

El tostado tiene la ventaja de que los volatiles de Sb,O3; se producen de
forma selectiva con 98% de rendimiento y se separan de la ganga, que contiene
los metales preciosos en una forma recuperable. Sin embargo, la temperatura y el
control del horno son dificiles. El 6xido se forma entre 290 y 340°C en una
atmosfera oxidante, y la velocidad de reaccion alcanza su maximo a 500°C, en la

que el Oxido de Antimonio (IV) comienza a formarse.
La reaccion basica es:

2 Sh,S3 +9 O, » 25b,03 + 6 SO,
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Si hay demasiado Oxigeno, se forma el Oxido de Antimonio (IV):
Sh,S; +5 0, » Sbh,O4 + 350,

Por encima de 560°C, Ila velocidad de reaccidbn disminuye
considerablemente. Durante la tostacion, el Oxido de Antimonio (IV) puede
reaccionar con el Sulfuro de Antimonio (I11) resultando Oxido de Antimonio (lIl):

Sbh,S; + 9 Sb,0, — 10 Sbh,03 + 3S0,

Por lo tanto, el proceso debe disefiarse de manera que se forme
rapidamente y preferentemente Sb,0;. La temperatura debe ser suficientemente
alta como para garantizar la volatilizacion adecuada vy, el suministro de Oxigeno
debe mantenerse bajo para inhibir la formacion de Oxido de Antimonio (V). Sin
embargo, si la temperatura es demasiado alta, parte de la carga se fundira sobre
otros granos de Sulfuro, y evitara una éptima oxidacion. Durante la condensacion
del Oxido de Antimonio (Ill), el contenido de Oxigeno en la fase gaseosa debe
mantenerse lo suficientemente baja para evitar la formacién de Oxido de
Antimonio (V).

El nivel de la temperatura se rige por el contenido de Sulfuro en el mineral.
Minerales de bajo grado de Sb,S; pueden ser tostados entre 850 y 1000°C. Si
minerales ricos en Sh,S3 son tostados, el limite superior es el punto de fusién del
sulfuro (546°C); en la practica, la temperatura no debe superar los 400°C. El grado
de oxidacion es controlado por carbon vegetal o polvo de coque, combinado con la
carga, admitiendo sélo la cantidad de aire necesaria para formar Monodxido de
Carbono y Oxido de Antimonio (ll1). EI Monoxido de Carbono inhibe la oxidacion a
Oxido de Antimonio (IV).
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A pesar de todo, la formacion de Oxido de Antimonio (IV) no puede ser suprimida
por completo. Oxido de Antimonio (1V), Oxido de Plomo (Il) y polvos del humo son
obtenidos en la primera condensacion. El Oxido de Antimonio (lIl) se condensa en
segundo lugar, y el muy volatil Oxido de Arsénico (Ill) en ultimo lugar. Si la
concentracion de Oxigeno en el horno es demasiado baja, se puede producir una
oxidacion parcial y dar una mezcla de Oxido y Sulfuro fundido a 485 ° C. Si la
concentracion de Oxigeno es demasiado alta, puede formar Arseniatos y

Antimoniatos de Plomo, Cobre y otros metales que pasan a la escoria.

Un tamafio de grano de 5-10 cm de Estibinita en la tostacion es suficiente
en los procesos convencionales, debido a que la nueva superficie esta siempre
expuesta para la reaccion resultado de la volatilizacion del Trioxido. Muchos
minerales de baja ley pueden ser molidos de manera mas fina para separar el
Sulfuro de la ganga. El rendimiento depende del proceso y del contenido de

sulfuro en el mineral, y varia entre el 60 y 90% o mas.

Si el Oxido de Antimonio consiste de cristales muy finos, se adhiere con
firmeza a los dedos, y no se aglomera, se considera de buena calidad. El 6xido
debe ser de color blanco, un tinte rojizo indica la presencia de Sulfuro de
Antimonio (Ill). El tono amarillento se debe a Oxidos de Selenio y Plomo (Il). El
contenido de Arsénico debe de estar en el orden del 0.1%. Especificaciones y

tamafios de grano tipicos se enlistan en la siguiente tabla XVIII.
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Tabla XVIII. Especificaciones y tamafio de grano tipicos del Trioxido de Antimonio [4].

Sb,03 99.5 %
Sb,04 0.209 %
As,03 0.11%
PbO 0.15%
Fe»0O3 0.03 %
Sn 0.001 %
S 0.18%
Solubilidad en Acido Tartarico >99.5 %
Solubilidad en agua <04 %

Medida de blancura por reflectometria | > 90 %

Distribucién de tamario

0—1.5um 60 %
1.5—3 um 38 %
>3 um 2 %
> 44um 0.1%
Densidad aparente 0.8 kgl

El Oxido de Antimonio (Ill) refinado comercial, puede ser producido por un
segundo proceso de tostacion en el que, el 6xido crudo se tuesta de nuevo bajo
condiciones controladas. Especialmente la separacion de Arsénico y Antimonio
puede ser un factor importante para la produccion de Oxido de Antimonio de alta
calidad. Aunque el Oxido de Arsénico tiene un valor muy bajo, es muy penalizado

para la produccion del Oxido de Antimonio.

37




Minerales de antimonio que contienen Mercurio, son pre-procesados,
generalmente deben ser tostados por debajo de 400°C para volatilizar el Mercurio.
La temperatura debe ser controlada con precision, regulando la admision de aire
para evitar recalentar la carga y asi volatilizar compuestos de Antimonio. El
mineral pre-tostado todavia contiene el Sulfuro de Antimonio. El mineral es
removido del horno y enfriado lentamente bajo la exclusion de aire en especial con

carbon y el Antimonio es recuperado por reduccion o precipitacion.

Los hornos de tostacion mas comunmente encontrados en la actualidad, son
hornos rotatorios. El rendimiento no depende de la ley del mineral, los minerales
de Sulfuro de Antimonio no afectan la eficiencia de los hornos; por lo tanto, el
pretratamiento y flotacion de minerales de bajo grado es innecesario. Los hornos
rotatorios ademas son convenientes para minerales de éxido-sulfuro, reduciendo
al principio el Antimonio a metal. El metal volatiliza y es oxidado a Oxido de
Antimonio (lll) y, es libre de impurezas no volatiles y de gases producidos en la
reduccion. Algunos hornos rotatorios se calientan, pero no por quemadores, de
aire caliente, dentro de ellos. El flujo de gas es mucho menor que en el quemador
gue calienta los hornos viejos y menos ganga se arrastra en la corriente de gas.
Sin embargo, el aire caliente no evita del todo picos de temperatura con la fusién

de la carga.

Oxido de Antimonio crudo (81% Sb, 0,3% As, 0,15% Ni) es producido por
Murchinson, en Sudéfrica por volatilizacion en el tostado de concentrado de
sulfuro en horno rotatorio. Las temperaturas en el horno estan en el intervalo de
1100 - 1200 °C, por lo que la oxidacién de Sb,S3; a Sh,0O3; se produce en fase
gaseosa. La conversion de Estibinita al 6xido se lleva a cabo por el Proceso
Chemetron, que presenta caracteristicas unicas, abarcando el control de oxidacion
y enfriamiento. Mientras que el Oxido de Antimonio se elimina del horno
continuamente, los elementos no volatiles permanecen en el horno y son
removidos en campafas de des-escorificado. El indice de alimentacién del horno,
la posicion del quemador y los indices de control del proceso de enfriamiento son

pardmetros importantes que afectan la pureza del producto y la recuperacion.
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Trioxido de Antimonio refinado de 99.5% de pureza es producido por

refinacion de 6xido crudo bajo rigidas condiciones controladas.

El horno de fundicion ciclon elimina la fusion de la carga. Este horno se us6
por primera vez en occidente para fundir Antimonio en Vinto, Bolivia. El tostador
convencional de Antimonio consume grandes cantidades de carbon vy, la falta de
carbon nacional ha favorecido el horno de ciclon. La alimentacion contiene al
menos el 60% de antimonio y menos de 0,5% de plomo mas arsénico. El
Antimonio es volatilizado como Sulfuro de Antimonio, quemado y separado en una
casa de sacos como Oxido de Antimonio (lll). El 6xido impuro es peletizado y
fundido en un horno rotatorio. La escoria del ciclon contiene cerca del 1% de
Antimonio [1, 2, 7, 13-16, 22, 27].
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V. Tostacion volatil de Sb,S; durante su tostacion volatil
a Sb,03 en horno de resistencia eléctricay horno de

microondas

La tostacion volatil del Sulfuro de Antimonio se presenta debido a que la
temperatura de volatilizacion va desde los 296 °C hasta los 546 °C (6 mas)
dependiendo de las caracteristicas del mineral sin que las impurezas del mineral
lleguen a volatilizar. Las impurezas que llegan a presentarse en los productos son

arrastrados por los gases de SO, 0 Sh,03, segun sea el caso.

V.l Objetivo de la experimentacion

Determinar los parametros de la tostacion de mineral Estibinita para lograr
la mejor volatilizaciébn de Trioxido de Antimonio, sin la necesidad de agregar
materiales que puedan contaminar el Triéxido de Antimonio, como el carbén

vegetal.
Los parametros de proceso, para el horno rotatorio son:
1. Velocidad de rotacion del horno.
2. Tamafio de grano de alimentacion.
3. Temperatura del horno rotatorio.
4. Tiempo de residencia del mineral en el horno.
Para el horno de microondas.
1. Tamafo de grano de alimentacion.

2. Tiempo de residencia del mineral en el horno.
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V.1l Descripcion de laempresa CEMEOSA

El mineral en estudio consiste de Estibinita de la planta de tostacion de Sulfuro de
Antimonio (lll) de la empresa CENTRO METALURGICO DE OAXACA S. A
ubicada en Santo Domingo Tonal4, Oaxaca, cuyo analisis quimico se presenta en
la tabla XIX.

Tabla XIX. Analisis quimico del mineral Estibinita.

Ensayes

Ag g/t 4
Sb % 17.982
Zn % 0.07
Cu % 0.004
Fe % 0.57
As % 0.02
Pb % 0.004
Bi % 0.003

La planta de tostacién cuenta con el siguiente equipo:
1 Quemador que funciona con diesel y electricidad (Imagen 2).
1 Horno rotatorio de 3 m de largo y 1.5 m de diametro (Imagen 3).

3 Ductos de enfriamiento de 7.5 m de alto c/u y de 10° de diametro
aproximadamente (Imagenes 4y 5).

1 Casa de sacos (Imagen 4).

1 Extractor ubicado en la casa de sacos (Imagen 4).
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3 ! e

Imagen 4. Ductos de enfriamiento, Imagen 5. Instalaciones de la planta de

casa de sacos y extractor. beneficio.

Imagen 6. Muestra la trituracién Imagen 7. Producto de Sh,0;

manual del mineral Estibinita. embazado para su venta.
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La informacion de la planta de beneficio fue proporcionada por los

trabajadores y por el Ing. Alfredo Gomez, debido a que la planta esta sin operar

desde hace un par de afios y no pudieron ser tomados directamente de la planta

de tostacion, pero se le da mantenimiento.

Como no se cuenta con medidor de temperatura, ésta se estima en

alrededor de 600°C de acuerdo al color de la radiacion de la flama del quemador.

No se cuenta con equipo que pueda medir la pureza del producto, por lo

gue no se tiene control en la calidad.

En la operacién se adiciona carbon vegetal para evitar que se forme

Tetradxido y Pentadxido de Antimonio, ya que €stos no son volatiles y se queden

en la escoria.

La alimentacion para cada ciclo de tostacién consiste de:
400 kg de mineral
20 kg de carbon vegetal
El mineral se alimenta a un tamafio de -1”

25 |/h de diesel

El procedimiento seguido para un ciclo de produccion es:
1. Se pesan 400 kg de mineral y 20 kg de carbdn vegetal.
2. Se mezclan el mineral y el carbon.

3. Se inicia la rotacion del horno con velocidad de 1 rpm.
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4. Inicia el calentamiento del horno, por uno de sus extremos, con el quemador
con un consumo de 25 I/h de diesel. Se provoca una ligera inclinacion de la flama
hacia una de las paredes, hasta que se visualice de color rojo en el interior, en un
tiempo aproximado de 20 a 30 minutos.

5. Se alimenta el horno con la mezcla, por el mismo extremo donde se calienta.

6. Se espera a que, por el extremo opuesto al de calentamiento, empiece a salir
humo blanco (Triéxido de Antimonio) a un tiempo aproximado de 20 a 30 minutos,
y cuando sale se cierra el circuito de salida con el sistema de enfriamiento y se
arranca el extractor de la casa de sacos.

7. Se espera a que deje de salir humo blanco (Tribxido de Antimonio), en un
tiempo aproximado de 4 a 5 horas (a partir de que empieza a salir) y se apaga el
guemador y el extractor.

8. Se extrae la escoria del horno.
9. Se sacuden los filtros de la casa de sacos y se recolecta el producto.

10. Se pesa el producto y se envasa en costales de 25 kg c/u (Imagen 7).

Producto:

Se obtienen de 50 a 80 kg de Triéxido de Antimonio por cada ciclo.

La pureza es variable al no tener los parametros de la tostacion estables.
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V.1l Proceso de la experimentacion con horno de

resistencia eléctrica.

Las pruebas se realizaron en el Laboratorio de Metalurgia del Departamento de

Ingenieria de Minas y Metalurgia de la Facultad de Ingenieria de la UNAM (Imagen

8), se realizaron en un horno rotatorio de resistencia eléctrica de Silimanita, y

extremos de acero inoxidable, con dimensiones de 50 cm de largo y 15 cm de

diametro (Imagen 9), la temperatura se midié con un termopar de cromo-alumina

(Imagen 10) y un controlador de temperatura “EMCO ESM-4450 Process

controller” (Imagen 11). Se siguieron los siguientes 6 pasos:

Imagen 8. Laboratorio de Metalurgla
Fac. de Ingenieria, UNAM.

Imagen 9. Horno de resistencia

eléctrica.
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Imagen 10. Termopar de cromo-

alumina.

Imagen 11. Controlador de
temperatura “EMCO ESM-4450 Process
controller” [12]
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Paso 1. Se realizO un andlisis granulométrico del mineral Estibinita

proporcionado por la empresa CEMEOSA, con los siguientes resultados

(Tabla XX) (Imagenes 12 y 13).

Tabla XX. Analisis granulométrico del mineral Estibinita en estudio.

Tamafio de particula|Masa g
-50# 200
S50# a 16# 200
16# a 8# 190
8#ad” 460
4#a 1/4” 390
1/4”a 1/2" 1500
1/2” a 3/4" 3100
+3/4” 3190
MUESTRA Gral. 10630

Imagen 12. Muestreo y cuarteo del

mineral en el Laboratorio de
Metalurgia de la Facultad de
Ingenieria

Imagen 13.
Clasificacion  del
mineral por
tamano.
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Paso 2. Se tomd una muestra de cada tamafio de particula y se envié a

analizar quimicamente por Sb, As, Cu, Fe, Bi, Ag, Sn y Pb, con los

siguientes resultados (Tabla XXI).

Tabla XXI. Andlisis quimico por tamafio de particula del mineral en estudio (Mallas

Taylor).
No. Tamafio de g/t ENSAYES %
la muestra Ag Pb | Zn | Cu | Fe | As Sh Bi

1 -50# 7 0.005|0.01|0.004 {0.73|0.002 | 19.177 | 0.003
2 50# a 16# 2 ]0.002|0.00|0.005|0.43|0.002 | 16.531 | 0.002
3 16# a 8# 2 ]0.001|0.02|0.003|0.36|0.004 | 20.664 | 0.001
4 8# ad# 1 0.002 |0.02]0.004 {0.46| 0.012 | 22.288 | 0.001
5 4#a 1/4” 3 ]0.004 |0.00|0.005|0.36|0.001 | 20.378 | 0.002
6 1/4”a 1/2" 2 0.002 |0.01|0.006 {0.74| 0.031 | 28.205 | 0.002
7 1/2” a 3/4" 3 0.012 |0.00| 0.006 {0.29|0.061 | 14.65 |0.003
8 +3/4” 6 |0.003|0.00|0.005|0.35/0.009| 7.433 |0.001
9 MUESTRA Gral.| 4 |0.004|0.07|0.004|0.57|0.020| 17.982 | 0.003

Paso 3. Se realiz6 el calculo de contenido en peso, de los elementos

mencionados en el paso 2, relativos al analisis granulométrico, con los siguientes

resultados (Tabla XXII):
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Tabla XXII. Analisis de contenido en peso del mineral en estudio (Mallas Taylor).

Tamarfo de la|Masa Contenido en masa g

No- muestra g Ag Pb | Zzn | Cu Fe As Sb Bi

1 -50# 200 [0.0014|0.010(0.020|0.008| 1.46 |0.004 |38.354|0.006
2 50# a 16# 200 [0.0004|0.004|0.000|0.010| 0.86 |0.004 |33.062{0.004
3 16# a 8# 190 |0.0003|0.002|0.038|0.006 | 0.684 |0.008|39.261|0.002
4 8#ad# 460 |0.0004|0.009|0.092|0.018| 2.116 |0.055|102.52|0.005
5 4#a 1/4” 390 |0.0011|0.016|0.000|0.020| 1.404 |0.004|79.474|0.008
6 1/4”a 1/2" 1500 | 0.003 {0.030|0.150|0.090| 11.1 |0.465|423.07|0.030
7 1/2” a 3/4" 3100 |0.0093|0.372|0.000|0.186| 8.99 |1.891|454.15|0.093
8 +3/4” 3190 {0.0191|0.096 |0.000|0.160|11.165|0.287 | 237.11|0.032
9 Gral. 250 | 0.001 |0.010(0.175|0.010| 1.425 |0.050 |44.955|0.008

% de Sb

30

25

20
15 -
H %de Sb
10
0 .

S0#a 16# 16tta8#  8ttadtt A#al/4” 1/4”al1/2" 1/2"a3/4" +3/4”

Gréfica 2. Porcentajes de Sh por tamafio de particula (mallas Taylor)
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Paso 4. Con los resultados anteriores se determind conformar un compdésito

con

los tamafios de particula de mayor porcentaje de Sb,

siendo

los

correspondientes a las muestras numero 3, 4, 5y 6 con un intervalo de tamafio de

+16#a -1/2”. Como se muestra enseguida (Tablas XXIII 'y XXIV).

Tabla XXIIl. Muestras que componen el composito.

No. | Tamafio | Masa | g/t Ensayes % % % %
dela | g [TAg [ Pb [ zn [ Cu [Fe | As | Sb | B
3 16#a8# | 190 2 0.001 | 0.02 | 0.003 | 0.36 | 0.004 | 20.664 | 0.001
4 8#ad# 460 1 0.002 | 0.02 | 0.004 | 0.46 | 0.012 | 22.288 | 0.001
5 4#a 1/4” | 390 3 0.004 | 0.00 | 0.005 | 0.36 | 0.001 | 20.378 | 0.002
6 1/4”a 1/2" | 1500 2 0.002 | 0.01 | 0.006 | 0.74 | 0.031 | 28.205 | 0.002
Prom. ;::) 2 0.002 |0.0125| 0.004 | 0.48 | 0.012 | 22.883 | 0.0015
Tabla XXIV. Masa de los tamafios de particula que integran el compasito.
NUum. de Masadela | % en masadel |Cont.de Sben| Cont. de Cont. de
muestra muestra g compaosito g. Sh,Szen g.|Sh,Szen %
3 190 7.5% 39.261 54.77 28.83
4 460 18.1% 102.52 143.02 31.09
5 390 15.3% 79.474 110.87 28.43
6 1500 59.1% 423.07 590.20 39.35
Total 2540 100% 644.325 898.86 35.39

Por lo tanto el mineral alimentado tiene las siguientes caracteristicas: tamafio de

+16#a -1/27, 25.37% de Sb en peso, y como Sh,S3 el 35.39% en peso.
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Paso 5. Se pesaron 6 muestras del compoésito de 100 gramos cada una

para posteriormente ser introducidas al horno de resistencia eléctrica, bajo los

siguientes parametros (Tabla XXV):

Tabla XXV. Parametros de las pruebas de tostacion en horno de resistencia

eléctrica.
Num. | Alimentacioén (g) | Temp. (°C) | Tiempo (h) | rpm
1 102.91 400 1 1
2 99.92 400 2 1
3 99.83 300 2 1
4 99.98 300 1 1
5 100.11 350 2 1
6 100.08 400 2 2

Paso 6. Se procedio a realizar las pruebas de tostacién, con los pardmetros

mencionados anteriormente (Imagen 14), debido a la dificultad para recuperar el

producto que volatiliz6 se opté por medir el peso del residuo y por diferencia

determinar que % Yy peso volatilizé (Imagen 15), en cuanto a la temperatura se

procur6 mantenerla lo mas cercana a la deseada, obteniendo los siguientes

resultados (Tabla XXVI).
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Tabla XXVI. Parametros y resultados de las pruebas en horno de resistencia

eléctrica.
NUum. | Alimentacién | Residuo | Intervalo | Tiempo | Rotacion Observaciones
(9) (9) de Temp. (h) del horno
(°C) (rpm)
1 102.9066 88.8083 | 400-408 1 1 Sin inconvenientes
Se tifi6 rojo ladrillo la
tapa de salida y de
2 99.9181 78.1055 | 400-407 2 1 amarillo la de
entrada (Imagen 16
y 17)
Pausa de 2 hrs por
3 99.8280 94.5400 | 297-305 2 1 falta de
electricidad.
4 99.9781 97.2938 | 297-304 1 1 Sin inconvenientes
2 caidas de temp.
5 100.1108 89.7933 | 346-353 2 1 8 300°C de 5 min.
c/u al inicio y al
final
Caida de temp. a
6 100.0833 85.9104 | 400-405 2 2 350°C durante 15
min.

Imagen 14.

resistencia eléctrica a 400 °C.

Horno

rotatorio de

Imagen 15. Salida de Trioxido de

Antimonio por un extremo sin el

conducto de salida.
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Imagen 16. Tapa del horno del | Imagen 17. Tapa del horno del extremo
extremo de salida del Trioxido de | de alimentacion del mineral.
Antimonio.

IV.IV Proceso de la experimentacion con horno de

microondas.

Las pruebas se realizaron en el Laboratorio de Metalurgia del Departamento
de Ingenieria de Minas y Metalurgia de la Facultad de Ingenieria (Imagen 11) en
conjunto con un Laboratorio de la Division de Metalurgia de la Facultad de
Quimica (Imagen 18). Se realizaron en un horno de microondas convencional
marca Sharp modelo R-4A46 con una potencia de salida de 900 W y una

frecuencia de 2450 MHz (Imagen 19).

Imagen 18. Laboratorio, Facultad de | Imagen 19. Horno de microondas
Quimica, UNAM. Sharp modelo R-4A46.
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ES)

1. Tubo de cuarzo; 2. Proteccion de silice; 3. Dispositivo para giro; 4.
Crondémetro del microondas.
Figura 4. Representacion del sistema para la tostacion en horno de microondas.

Los primeros 4 pasos del procedimiento inician como en las pruebas en el horno

de resistencia eléctrica, por lo que se describe solo el paso 5y 6.

Paso 5. Se pesaron 2 muestras de mineral (del compdsito) de 5 gramos

cada una, para procesarse, por separado en

el horno de microondas, por medio

de un tubo de cuarzo (Imagen 20, Figura 4) con los siguientes parametros (Tabla

XXVIN):

Imagen 20. Mineral dentro del tubo de

cuarzo.

Imagen 21. Cronémetro del horno de
microondas.
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Tabla XXVII. Parametros de las pruebas en horno de microondas.

Prueba num. | Alimentacion (g) | Tiempo (min) | Potencia (MHz)
1 5 4 2450
2 5 12 2450

Paso 6. Después de realizar cada prueba se peso el residuo y se verifico un

posible cambio de temperatura del mineral, presentando los siguientes resultados

(Tabla XXVIII).

Tabla XXVIII. Parametros y resultados de las pruebas en horno de microondas.

Prueba | Alimentacion | Residuo Tiempo Potencia | Variaciéon de
nam. (@) (@) (min) (MH2z) temp.
1 5 5 4 2450 No cambio
2 5 5 12 2450 No cambio
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V Discusion y representacion grafica de resultados

De acuerdo a los parametros de las pruebas realizadas, se observaron los

siguientes resultados:

V.I Discusién y representacion grafica de resultados de

pruebas en horno de resistencia eléctrica

Los parametros de las pruebas, que se realizaron en el horno rotatorio de
resistencia eléctrica, se seleccionaron en base a las condiciones de operacion de
la planta de beneficio de la empresa CEMEOSA y de datos encontrados en la
literatura. Para asi decidir las mejores condiciones de temperatura de 300, 350 o
400 °C, velocidad de rotacién 1 o 2 rpm y el tiempo de 1 6 2 horas. Con los

siguientes resultados:

Para las pruebas 1 a 4 se consideraron parametros que pudiesen acercarse
a un buen resultado, se seleccion6 temperaturas de 300°C y 400 °C, variando el
tiempo de residencia en 1 y 2 horas en cada temperatura, para una rotacion
constante en 1 rpm, obteniéndose los siguientes resultados (Tabla XXIX), ademas

se realizo el andlisis en porcentaje de la masa volatilizada (Tabla XXX y Graficas 3
y4).
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Tabla XXIX. Resultados de las primeras 4 pruebas en horno de resistencia

eléctrica.
NUum. | Alimentacién | Residuo | Intervalo | Tiempo | Rotacién Observacioén
(@) (9) de Temp. (h) (rpm)
(°C)
Sin
1 102.91 88.81 400-408 1 1 _ _
inconvenientes
Se tifi6 rojo ladrillo
la tapa de salida y
2 99.92 78.11 400-407 2 1 _
de amarillo la de
entrada
Pausa de 2 h por
3 99.83 94.54 297-305 2 1 falta de
electricidad
Sin
4 99.98 97.29 297-304 1 1 _ _
inconvenientes

Tabla XXX. Porcentajes de volatilizacion de las pruebas 1 a 4 con horno de
resistencia eléctrica.

NUum.| Alimentacion Residuo | Diferencia en masa |% de volatilizacién
(@) (@) (9)
1 102.91 88.81 14.10 13.70
2 99.92 78.11 21.81 21.83
3 99.83 94.54 5.29 5.30
4 99.98 97.29 2.68 2.68
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> 1
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Prueba 1 (1hrPrueba 2 (2hr) Prueba 3 (2hr) Prueba 4 (1hr)
Grafica 3. Porcentaje de volatilizacion Grafica 4. Porcentaje de volatilizacion de
de las pruebas 1y 2 con temperatura y las pruebas 3y 4 con temperatura y
rotacién constantes en 400°C y 1rpm. rotacion constantes en 300°C y 1rpm.

De estos resultados se observo que con un tiempo de 2 horas mejora el porcentaje de
volatilizacion, por lo que se decidio realizar la prueba 5 con 350 °C, tiempo 2 h y rotacién de

1 rpm. Obteniendo el siguiente resultado (Tabla XXXI).

Tabla XXXI. Resultados de la prueba 5.

NUm. | Alimentacion | Residuo | Intervalo de | Tiempo | Rotacién Observacion
(@) 9) Temp. (°C) (h) (rpm)
2 caidas de temp. a
5 100.11 89.79 346-353 2 1 300°C de 5 min. c/u al
inicio y al final

Ahora con una diferencia de entre la alimentacion y el residuo de 10.32g y un
porcentaje de volatilizacién del 10.31%. Se presentan los resultados en la siguiente gréfica.
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rotacion constantes en 2h y 1rpm.

Grafica 5. Porcentaje de volatilizacion de las pruebas 2, 3y 5 con tiempo y

Con lo nuevos datos obtenidos se observo que la mejor temperatura y tiempo de

rotacion, para la mayor volatilizacion de Trioxido de Antimonio es de 400°C y 2 horas

respectivamente, de aqui que se decidi6 realizar una sexta prueba variando la velocidad de

rotacion, bajo los siguientes parametros: 400°C de temperatura, 2 horas de tiempo de

residencia y 2 revoluciones por minuto, dando los siguientes resultados (Tabla XXXII).

Tabla XXXII. Resultados de la prueba numero 6.

Num. | Alimentacién | Residuo | Intervalo de | Tiempo | Rotacién Observacién
@) (@) Temp. (°C) (h) (rpm)
Caida de temp. a
6 100.08 85.91 400-405 2 2 350°C durante 15 min.

al inicio de la prueba

Esta prueba arrojo una diferencia entre la alimentacion y el residuo de 14.17g y un

porcentaje de volatilizacion de 14.16%, misma que se presenta en la grafica siguiente:
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Gréfica 6. Porcentaje de volatilizacion de las pruebas 2 y 6 con tiempo y

temperatura constantes de 2h y 400°C.

De aqui se concluye que los mejores parametros de volatilizacion obtenidos dentro de

los intervalos planteados fueron los correspondientes a la prueba 2, con 400°C, 2 horas de

residencia y 1 revolucién por minuto.

Los resultados de volatilizacién de Sb como Sh,0O3, se enlistan en la tabla XXXIII.

Tabla XXXIII. Sb,O3 volatilizado por prueba.

NUm. | Masa volatilizada % de Sbh,03volatilizado en g
deSbeng volatilizacion de Sb
1 14.10 13.70 16.88
2 21.81 21.83 26.13
3 5.29 5.30 6.33
4 2.68 2.68 3.20
5 10.32 10.31 12.35
6 14.17 14.16 16.96
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V.II Discusion y resultados de pruebas en horno de microondas.

De acuerdo con los antecedentes sobre tostacion de Estibinita se conocia que no
existe modificacion alguna en cuanto a temperatura y composicion a través de éste método,
lo cual se comprobd para el mineral Estibinita, de diferente composicion y procedencia,
obteniéndose:

Se realizaron las pruebas de tostacion de Estibinita con los parametros y resultados
siguientes (Tabla XXXIV).

Tabla XXXIV. Parametros y resultados de las pruebas en horno de microondas.

NUum. | Alimentacién Residuo Tiempo Potencia Variaciéon de
(9) (9) (min) (MHz) temp.
1 5 5 4 2450 No cambio
2 5 5 12 2450 No cambio

En la primera prueba, al analizar los resultados, se determind que los 4 minutos de
residencia no fueron suficientes para modificar las condiciones del mineral, el objetivo para
su volatilizacibn no se cumplia, por lo que se decidié triplicar el tiempo para obtener

resultados con mayor variacion.

En la segunda prueba con un tiempo de residencia de 12 minutos, se obtuvieron
exactamente los mismos resultados que en la primera, dado que no sufri6 modificacion

alguna en cuanto a su temperatura 0 composicion.

Con los resultados obtenidos se comprob6 que la constante dieléctrica del Sb,S3; es
nula, dado que las ondas de microondas no hacen efecto alguno sobre él, comportandose

como un mineral reflejante, tal y como lo indica la literatura consultada.
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VI. Conclusiones

La tostacion de mineral Estibinita resulta de cierta manera facil debido a su baja

temperatura de volatilizacion.

La tostacion de Estibinita con energia de microondas es nula, tal y como lo marca la

literatura consultada y citada anteriormente, asi como las pruebas realizadas.

La energia de microondas tiene un gran potencial en la recuperacion de metales, sin
embargo queda mucho por comprender en cuanto a su interaccion con los minerales,

para lograr procesos mas eficientes.

La tostacién en horno de resistencia eléctrica arrojé buenos resultados, en cuanto al
porcentaje de volatilizacion del Antimonio, con el inconveniente de la dificultad de

recuperacion del producto al precipitarse sobre las paredes del ducto de recuperacion.

Las pruebas se realizaron sin control de Oxigeno suministrado, ya que se realizaron
con las condiciones ambientales del laboratorio, por lo que los resultados pueden

variar dependiendo donde se realicen otras pruebas.

Los mejores parametros obtenidos en las pruebas realizadas en el horno de

resistencia eléctrica fueron de 400 <C, 1 rpm y 2 horas de residencia.

En ocasiones se administra carbén a los procesos de tostacion de Estibinita con el
propésito de reducir el potencial oxidante existente en el proceso y, asi evitar la
formacion de Pentadxido de Antimonio, el cual no volatiliza, en nuestro caso no se

utilizé debido a que no fue posible controlar el suministro de Oxigeno.

Las pruebas realizadas, tanto en horno de resistencia eléctrica como en el de
microondas son un acercamiento a la optimizacion del proceso, por lo que se
recomienda realizar mas pruebas tanto en este tipo de hornos, como en otros y sobre
todo en hornos a nivel industrial, los cuales puedan arrojar mejores resultados de

acuerdo a sus condiciones de infraestructura de la empresa y ambientales del lugar.
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